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The objectives of this thesis were to study the effects of silicon powder size on 

the processing of reaction-bonded silicon nitride (RBSN) and oxidation of RBSN. The 
first part was investigated by using three silicon powders of 3, 6 and 12 µm in average 
size. The procedure for processing of RBSN body was as follows: compacting the 
silicon powder with uniaxial press at 72 MPa and then cold isostatic press (CIP) at 300 
MPa; pre-sintering the green compact at 1200 oC in argon atmosphere for 3 hrs; then 
nitriding the preform body at 1500 oC in nitrogen atmosphere for 3 hrs. The physical and 
mechanical properties were measured. From the results, bulk density, hardness, 
young’s modulus and flexural strength are increased with decreasing the silicon powder 
size. For the second part the oxidation of RBSN was investigated at 700oC, 800oC, 
900oC and 1000oC in air atmosphere for 20 hrs. The activation energy was calculated 
and microstructure was observed. In the range of 700-1000 oC, SiO2 is formed with 
activation energy of 209 kJ/mol (50 kcal/mol). 
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3.7.3 วิธีการตรวจสอบโครงสรางทางเคมีดวย X-ray diffractometer    42 
3.7.4 วิธีการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบแบบสองกวาด   42  

3.8 การศึกษาการเกิดออกซิเดชนั         42 
3.8.1 ชิ้นงานที่ใชในการทดลอง        42 
3.8.2 วิธีการเผาชิน้งานที่อุณหภูมติางๆ        43 
3.8.3 วิธีการหาคาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันและความหนาชั้นฟลม SiO2 43 
3.8.4 วิธีการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบแบบสองกวาด   45 
3.8.5 วิธีการวัดคาความแข็งของชิน้งานทีเกิดออกซิเดชัน     45 
3.8.6 วิธีการวัดคา Fracture toughness, K1C       46 

4. ผลการทดลอง  
4.1 ผลการตรวจสอบสมบัติทางกายภาพดวยการวัดคาความหนาแนน   48 
4.2 ผลการตรวจสอบสมบัติทางกล         52 

4.2.1 ผลการวัดคาความแข็งของชิน้งาน        52 
4.2.2  ผลการวัดคาความแข็งแรงตอการดัด       54 
4.2.3  ผลการวัดคาโมดูลัสของยัง        55 
4.2.4 ผลการวัดคา Fracture toughness, K1C        56 

4.3 ผลการหาปริมาณเฟสในโครงสรางจากการตรวจสอบดวย X-ray diffractometer  57 
4.4 ผลการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบแบบสองกวาด   59 
4.5 ผลการศึกษาการเกิดออกซเิดชัน        63 

4.5.1 ผลการเผาชิน้งานที่อุณหภูมสิูง        63 
4.5.2 ผลการหาคาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชัน     63 
4.5.3 ผลการหาความหนาของชัน้ฟลม SiO2      66 
4.5.4 ผลการวัดคาความแข็งของชิน้งานที่เกิดออกซิเดชัน     67 
4.5.5 ผลการวัดคา Fracture toughness, K1C       68 
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                                             หนา 
4.5.6 ผลการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบสองกวาด   69 
4.5.7 ผลการตรวจสอบโครงสรางทางเคมีดวย Energy Dispersive Spectroscopy  

รวมกับการทาํ mapping         70 
5. อภิปรายผลการทดลอง 

5.1 สมบัติตางๆ ของชิ้นงาน Perform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ  72 
5.1.1 ความหนาแนน          72 
5.1.2 ความแข็ง           74 
5.1.3 ความแข็งแรงตอการดัด        75 
5.1.4 โมดูลัสของยัง          76 
5.1.5 Fracture toughness, K1C         77 

5.2 ปริมาณเฟสในโครงสรางของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ  79 
5.3 การเกิดออกซเิดชันของรีแอกชันบอนดซิลคิอนไนไตรด       80 

5.3.1 คาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันของชิ้นงาน RBSN    80 
5.3.2 ความแข็งของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน     81 
5.3.3 Fracture toughness, K1C ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน   82 

6. สรุปผลการวิจยัและขอเสนอแนะ  
6.1 สรุปผลการทดลอง          83 
6.2 ขอเสนอแนะ           83 

รายการอางองิ            84 
ภาคผนวก  

ภาคผนวก ก. ขอมูลการวัดขนาดผงดวยเครื่อง Mastersizer     88 
ภาคผนวก ข. ขอมูลการหา True density ดวย Ultrapycnometer    91 
ภาคผนวก ค. ขอมูลและกราฟจากการทดสอบ Three-point bending   92 
ภาคผนวก ง. กราฟและขอมูลจากการวัดดวย XRD      101 
ภาคผนวก จ. กราฟจากการตรวจสอบดวย EDS      105 

ประวัติผูเขียนวิทยานิพนธ          113 
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สารบัญตาราง 
 
ตารางที ่                   หนา 
2.1  ความหนาแนนและสมบัติทางกลของซิลิคอนไนไตรด     5 
2.2  ขอมูลโครงสรางผลึกของซิลิคอนไนไตรด       7 
2.3  สรุปอิทธพิลของตัวแปรตางๆ ตออัตราการเกิดปฏิกิริยาและผลิตภัณฑที่เกิดขึ้น  18 
3.1  สวนผสมหลักของ silicon metal ตรวจสอบโดย X-ray fluorescence    30 
3.2  ขนาดของผงซิลิคอน 3 ขนาดทีว่ัดไดจากเครื่อง Mastersizer    30 
3.3  ชิน้งานทีใ่ชในการทดลองสําหรับวิเคราะหผลของขนาดผง     32 
3.4  ขอมูลการใหความรอนในการเผาผนกึขั้นตน      33 
3.5  ขอมูลการใหความรอนในการเผาไนไตรเดชัน      37 
3.6  ขอมูลการใหความรอนในการเผาเพื่อศึกษาการเกิดออกซิเดชัน    43 
4.1  ความหนาแนนของ Bulk density ของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN   48 
4.2  % รูพรุนของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ โดย green compact  

ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที่ 72 MPa และผานการ CIP ที ่300 MPa   50 
4.3  % รูพรุนของชิ้นงาน RBSN เมื่ออัดแบบแนวเดียวดวยแรงตางๆ โดย green compact  

มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 6 µm และผานการ CIP ที่ 300 MPa    51 
4.4  ความแข็งของชิน้งาน Preform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริม่ตนตางๆ โดยที่  

green compact ถูกอัดดวยแรงแนวเดียวที ่72 MPa  
และผาน/ไมผานการ CIP ที ่300 MPa       53 

4.5  ความแข็งแรงตอการดดัของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริม่ตนตางๆ  
โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
และผาน/ไมผานการ CIP ที ่300 MPa       54 

4.6 โมดูลัสของยังของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ โดย  
green compact  ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
และผาน/ไมผานการ CIP ที ่300 MPa       55 

4.7 Fracture toughness ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลคิอนตางๆ โดย green compact  
ผานการอัดแนวเดียว ที่ 72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa    56 

4.8 Relative integrated intensity ของ peak α-Si3N4 เทยีบกับ β- Si3N4  
ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ      57 
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ตารางที ่                               หนา 
4.9 ปริมาณของ α-Si3N4 และ β- Si3N4 ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลคิอนเริ่มตนตางๆ  

โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
และผานการ CIP ที่ 300 MPa        58 

4.10 น้ําหนกัที่เพิม่ข้ึนเฉลี่ยของชิ้นงานที่ผานการเผาในบรรยากาศ    63 
4.11 น้ําหนกัที่เพิม่ข้ึนตอพืน้ทีห่นาตัดของชิ้นงาน RBSNที่ผานการเผาในบรรยากาศ  64 
4.12 คาความสัมพันธตางๆ ที่ไดในแตละอุณหภูมิการเกดิออกซิเดชัน    65 
4.13 คาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซเิดชันที่อุณหภูมิ 700 -1000 oC   65 
4.14 สรุปความหนาของชัน้ฟลมซิลิกาบนผิวของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน  66 
4.15 ความแข็งของชิน้งาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ    67 
4.16 คา K1C ของชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดผงซิลิคอนเริม่ตน 3 ไมครอน โดย green compact  

 ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดยีวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa   68 
5.1 คาพลงังานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรด    81 
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สารบัญรูป 
 
รูปที่                    หนา 
2.1  โครงสรางผลึกของ a) α-Si3N4 และ b) β-Si3N4 [Hampshire et al., 1987]   6 
2.2  การเกิดซลิิคอนไนไตรดหลังจากไนไตรเดชันที่อุณหภูมิ 1150 oC  

เปนเวลา 28 นาท ี[Sheldon, 1995]       8 
2.3  การเปลี่ยนแปลงอัตราการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันกับเวลา [Atkinson et al, 1976]  10 
2.4 การกลายเปนไอและความดันยอยสมดุลบนผิวซิลิคอนกบัอุณหภูมิ (A) Unvala, 1963  

(B) Honig, 1957 (C) Batdorf and Smits, 1959 [Jennings, 1983]   10 
2.5 ความดันยอยของซิลิคอนเหนือผิวกับอัตราการกลายเปนไอของซิลิคอน[Jennings, 1983] 11 
2.6  เปอรเซน็ตการเกิดปฏิกริิยากับความเขมขนของเหลก็ที่เติมในผงเริม่ตน [Moulson,1979] 13 
2.7  ผลของการผานกาซตอการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชัน [Mostafa and Arvind, 1996]  14 
2.8  a) ความสัมพันธระหวางขนาดของผงซิลิคอนและชั้นที่เกิดไนไตรด และ  

b) อิทธิพลของขนาดผงซิลิคอนตออัตราการเกิดชั้นไนไตรด [Yasutomi et al., 1997] 15 
2.9 ขอบเขตสําหรับการเกิดออกซิเดชันแบบ passive และ active ของซิลิคอนไนไตรด  

[Singhal, 1976]           20 
2.10  คาคงที่อัตราเสนโคงพาราโบลิคของการเกิดออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรด 

 ที่มีรูปแบบตางกัน, E เปนพลังงานกระตุน (kJ/mol) [Goursat et al., 1972, 1973]  22 
2.11  ความสัมพนัธของ ∆W2  กบัเวลา ของการเกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมติางๆ  

 [Kainasskii et al.,1960]         24 
2.12  ความสมัพันธระหวางคา kp และอุณหภูมิ [Kainasskii et al.,1960]   25 
2.13  อัตราการเกิดออกซิเดชันของ RBSN [Haggerty et al.,1989]    26 
2.14  Fracture strength ของชิ้นงานทีถู่กออกซิไดซ [Haggerty et al.,1989]   26 
2.15 ความสัมพันธระหวางความเคนและน้าํหนกัของชิ้นงานทีเ่พิ่มข้ึน  

  [Gogotsi and Grathwohl, 1993]       27 
2.16  ชิ้นสวนทางวิศวกรรมที่ผลิตจากซิลคิอนไนไตรด (Trademark T&N plc)   28 
3.1  การกระจายตัวของขนาดผงซิลิคอนทัง้ 3 ขนาด ที่วดัไดจากเครื่อง Mastersizer    30 
3.2  ขนาดชิ้นทดสอบที่ไดจากการอัดขึ้นรูป       32 
3.3  กระบวนการใหความรอนในการเผาผนึกขั้นตน      33 
3.4  การทดสอบแบบ Three-point bending       35 
3.5  กระบวนการใหความรอนในการเผาไนไตรเดชัน      37 
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รูปที่                     หนา 
3.6  ลักษณะรอยกดจากการวัดความแข็งแบบ Vickers      40 
3.7  กระบวนการใหความรอนในการเผาเพื่อศึกษาการเกิดออกซิเดชัน    43 
3.8  ลักษณะชิ้นงาน RBSN ที่ใชในการทดลองการเกิดออกซิเดชัน    43 
3.9  แผนผังแสดงขั้นตอนกระบวนการขึ้นรูป RBSN      47 
4.1  ผลของผงซิลิคอนตอคาความหนาแนนของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่  

green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
และผาน/ไมผานการ CIP ที ่300 MPa       49 

4.2 ผลของแรงอัดแบบแนวเดียวตอคาความหนาแนนของชิน้งาน Preform และ RBSN ที ่ 
green compact มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนที่ 6 µ และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa 49 

4.3 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอ % รูพรุนของชิน้งาน RBSN ที่ green compact ถูกอัดดวยแรง 
แบบแนวเดียวที่ 72 MPa และผานการ CIP ที ่300 MPa      51 

4.4 ผลของแรงอัดแบบแนวเดียวตอ % รูพรุนของชิ้นงาน RBSN ที่ green compact ม ี
ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนที่ 6 µm โดยผานการ CIP ที่ 300 MPa    52 

4.5 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคาความแข็งของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่ green  
compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa 53 

4.6 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคาความแข็งแรงตอการดัดของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่  
green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
และผาน/ไมผานการ CIP ที ่300 MPa       54 

4.7 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคาโมดูลัสของยัง ของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN ที่  
green compact  ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
และผาน/ไมผานการ CIP ที ่300 MPa       56 

4.8 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคา Fracture toughness ของชิ้นงาน RBSN ที่ green  
compact ผานการอัดแนวเดียว ที่ 72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  57 

4.9 ขอมูล XRD ของชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 3 µm โดย green compact   
ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที่ 72 MPa และผานการ CIP ที ่300 MPa   58 

4.10  Calibration curve แสดงความสมัพนัธระหวาง integrated intensity ของ α-Si3N4  
 เทยีบกับ weight fraction ของ β- Si3N4 [Charles and Donald, 1977]    59 

 



 

 

ฒ

สารบัญรูป (ตอ) 
 
รูปที่                     หนา 
4.11   โครงสรางจุลภาคที่ไดจากกลอง  SEM ของชิ้นงาน Preform ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 

  ตางๆ โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
  และผานการ CIP ที่ 300 MPa         60 

4.12   โครงสรางจุลภาคที่ไดจากกลอง  SEM ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 
  ตางๆ โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa  
  และผานการ CIP ที่ 300 MPa        62 

4.13  ความสมัพันธของ ∆W2  (g2) กับ เวลา (ชั่วโมง) ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน 64 
4.14  ความสมัพันธระหวางคา kp (g2/(cm4. min)) และอุณหภูมิ (oC) ของชิ้นงาน RBSN  

ที่เกิดออกซิเดชันในแตละอุณหภูมิ       65 
4.15 ความหนาของชั้นฟลม SiO2 ในแตละอุณหภูมิการเกิดออกซิเดชัน เมื่อทําการเผา 

เปนเวลา 20 ชั่วโมง         66 
4.16  ความแข็งของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ    67 
4.17  คา K1C ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ    68 
4.18 ความหนาของชั้นฟลม SiO2 ของชิ้นงาน RBSN ที่ทดสอบออกซิเดชันที่อุณหภูมิตางๆ  

ตรวจสอบดวยกลอง SEM        69 
4.19 สวนผสมทางเคมีของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที่ 1000 oC ที่บริเวณผิว 

เทียบกบัภายในชิ้นงาน         70 
4.20  โครงสรางจุลภาค และ mapping ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที ่1000 oC  71 
5.1     Diagram ของการเกดิซิลิคอนไนไตรดระหวางกระบวนการ  

 reaction-bonded silicon nitride [Atkinson et al., 1976]     74 
5.2     ความสมัพันธระหวางคาความแข็งแรงตอการดัดและ % รูพรุน      76 
5.3     ความสมัพันธระหวางคาโมดูลัสของยังและ % รูพรุน     77 
5.4     ชิน้งานทดสอบสําหรับหาคา K1C [ASTM E1820-01, pp.1046]     78 
5.5     Fracture surfaces ที่ไดจากกลอง SEM ของชิ้นงาน GPSed-RBSN ของ  

 a) ผงซิลิคอนขนาด 2 µm และ b) ผงซิลคิอนขนาด 7 µm [Lee และคณะ, 2001]  79 
 



 
บทที่ 1 
บทนํา 

 
1.1 ความสาํคัญของงานวิจัย 
 

ปจจุบันมกีารพัฒนาและใหความสาํคัญกบัวัสดุประเภทเซรามิกสเปนอยางมาก ทั้งนี้เนื่องจาก
เซรามิกสมีสมบัติที่ดีหลายประการ คือมคีวามแข็งแรงสูงทัง้ทีม่ีน้าํหนักเบากวาเมือ่เทียบกบัโลหะ และ
สามารถใชงานที่อุณหภูมิสูงไดดี จึงมีการใชเซรามิกสในอุตสาหกรรมในปริมาณมากขึ้นและหลากหลาย
ข้ึน โดยอุตสาหกรรมเซรามิกสในประเทศไทยไดมีการพัฒนาขึ้นมากจากการผลิตเพื่อทดแทนการนําเขา
มาเปนการผลติเพื่อสงออก เนนการใชวัตถุดิบจากแหลงในประเทศ ปจจุบนัทํารายไดไมต่ํากวาปละ 
1,000 ลานบาท และทาํใหไทยเปนหนึ่งในผูผลิตทีส่ําคัญของภูมิภาคอาเซียน โดยหากสามารถผลิต
ซิลิคอนไนไตรด (Si3N4) ซึ่งเปนเซรามกิสที่ยังไมไดมกีารผลิตในไทยขึ้นใชเองไดก็จะยิ่งเพิ่มรายไดใหกับ
ประเทศไดมากขึ้น 

 
ซิลิคอนไนไตรด (Si3N4) เปนวัสดุในตระกูลของเซรามิกสประเภทไนไตรดที่ไดรับความสนใจ 

เนื่องจากมีสมบัติที่โดดเดนหลายประการ ไดแก มีความตานทานตอการเปลี่ยนแปลงทางความรอนอยาง
ทันทีทนัใด (shock resistance) มีความตานทานตอการสึกหรอ (wear resistance) ที่ดีเมื่อเปรียบเทียบ
กับชิ้นสวนที่ทาํจากโลหะ [Sujit and Randall, 1992] คาสัมประสิทธิ์การขยายตัวทางความรอน 
(thermal expansion coefficient) ต่ํา ความหนาแนนนอย ตานทานตอการกัดกรอน (corrosion 
resistance) ไดดี มีความตานทานตอการเกิดปฏิกิริยากับออกซิเจนที่อุณหภูมิสงู [Neil et al., 1992] 
สมบัติดังกลาวสนับสนุนใหวัสดุที่ผลิตจากซิลิคอนไนไตรดสามารถใชงานที่อุณหภูมสิูงไดดี  

 
โครงสรางและคุณสมบัติของซิลิคอนไนไตรดจะแตกตางกนัไปตามกรรมวิธีการผลิต โดยสามารถ

ผลิตซิลิคอนไนไตรดไดหลายวิธีไดแก การอัดดวยความรอน (hot pressing) การอดัรอนดวยความดันทกุ
ทิศทาง (hot isostatic pressing) การเผาโดยปราศจากความดัน (pressureless sintering) หรือการทาํ
ปฏิกิริยาระหวางผงซิลิคอนกบักาซไนโตรเจน (reaction-bonding) เมื่อเปรียบเทยีบกระบวนการผลิต
ซิลิคอนไนไตรดแลว อาจกลาวไดวาวิธีรีแอกชันบอนดซลิิคอนไนไตรด (reaction-boned silicon nitride, 
RBSN) มีขอไดเปรียบดังนีค้ือ ตนทนุดานวัสดุต่ําเมื่อเทียบกับวิธีอ่ืนเนื่องจากใชวตัถุดิบเปนซิลิคอนซึ่งมี
ราคาต่ํากวา และอุณหภูมิที่ใชยังต่าํกวาการขึ้นรูปวิธีอ่ืน ทาํใหสามารถใชเตาที่อุณหภูมิไมสูงมากได การ
ควบคุมบรรยากาศไมยุงยากนักเพราะตองการเพียงควบคุมบรรยากาศใหเปนไนโตรเจน โดยไม
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จําเปนตองเพิม่ความดนั และจะไดขนาดของชิ้นงานสําเร็จใกลเคียงกบัชิ้นงานจริง (near net shape) 
เนื่องจากกระบวนการผลิตไมกอใหเกิดการหดตัวเหมือนการเผาเซรามกิสทั่วไป ทําใหลดตนทนุคาใชจาย
ในสวนของการตัดเจาะกลึงใส (machining) สามารถขึน้รูปวัสดุทีม่ีรูปรางซับซอนได อยางไรก็ตามในการ
ใชงานรีแอกชนับอนดซิลิคอนไนไตรดมีขอจํากัดจากกระบวนการผลิต ทาํใหยงัมีความพรนุเหลืออยู 
ดังนัน้สมบัติโดยทั่วไป เชนความแข็งแรงและความหนาแนนจะต่ํากวาการขึ้นรูปวิธอ่ืีน จงึเหมาะสําหรับ
การนาํไปใชงานที่ตองทนอณุหภูมิสูงแตไมตองรับแรงมาก 

 
ปจจุบันในประเทศไทยมีการใชงานหัวฉีด เปนชิ้นสวนอุปกรณโรงไฟฟาพลังความรอนแกสเทอร

ไบด (gas turbine power plant) หรือพลังความรอน (thermal power plant) เชนอุปกรณชุดหัวเผา, 
อุปกรณชุดหัวฉีด โดยใชวัสดุหลายชนิด เชน เหล็กกลาไรสนิม (AISI 304) เหล็กกลาเครื่องมือ (SKD11) 
และนิกเกิลอัลลอย (Inconel 750) ซึ่งตองใชงานที่อุณหภูมิสูง ตองมีความแข็งสงูเนือ่งจากตองทนตอการ
สึกหรอ (wear resistance) และตองมีความตานทานตอการเกดิปฏิกิริยากับออกซิเจน (oxidation 
resistance) ที่อุณหภูมิสงูไดดี    โดยอปุกรณที่ใชอยูในปจจุบนัมีอายุการใชงานสั้น ทาํใหเสียโอกาสใน
การผลิตกระแสไฟฟา   เนื่องจากการหยุดเดินเครื่องสําหรับการบาํรุงรักษา   เพื่อเปล่ียนอุปกรณดังกลาว 
[วีรศักดิ์ หอมกระจาย, 2543] 

 
โครงงานนี้จึงสนใจในการศึกษาขอมูลเบือ้งตน และความเปนไปไดในการผลติชิ้นสวนหวัฉดี

น้ํามนัที่ใชกับอุปกรณโรงไฟฟาดวยซิลิคอนไนไตรด โดยไดแบงโครงงานออกเปน 3 เฟส ดังนี ้
 
เฟสที ่ 1 ศกึษาการขึ้นรูปของซิลิคอน ความสามารถในการตัดเจาะกลึงไสของชิน้งานซิลิคอน 

ศึกษาการเกิดปฏิกิริยาเมื่อปรับเปลี่ยนอุณหภูมิในการทาํไนไตรเดชัน ศึกษาสมบัติทางกลเบื้องตนของ
ช้ินงาน และศกึษาโครงสรางจุลภาคของซลิิคอนไนไตรด 

 
เฟสที่ 2  ศึกษาผลของขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตอกระบวนการขึ้นรูปรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไน

ไตรด ศึกษาการเกิดออกซิเดชันของรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 
เฟสที่ 3 สรางชิ้นงานตนแบบ นําชิน้งานตนแบบของหัวฉีดน้ํามนัรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด

ไปทดลองใชจริงในโรงไฟฟา ศึกษาสมบัตทิี่อุณหภูมิสงู ศึกษาสมบัตทิางดานความตานทานการกดักรอน
และการสกึกรอนเปรียบเทียบสมบัติตางๆ เทียบกบัวัสดุเดิมที่เปนเหลก็ SKD11  
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ในโครงงานกอนหนานี้ (เฟสที่ 1) กันยาทิพย ตันติคมน, [2543] ไดศึกษาเรื่องการขึ้นรูปและ
คุณลักษณะของรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรดเพื่อเปนขอมูลในการผลิตหัวฉีดในโรงไฟฟา แตสมบัติ
ตางๆ ที่ไดยงัไมสูงพอ โดยเฉพาะความหนาแนนของชิน้งานที่มี 72-82%ของความหนาแนนทางทฤษฎ ี
ซึ่งยงัมีคาต่ําเมื่อเทียบกับชิน้งานเชิงพาณชิย (84%ของความหนาแนนทางทฤษฎ)ี เปอรเซนตรูพรุนทีม่ี 
อยูในชิน้งานมคีาอยูในชวง 16-24% ซึ่งมากกวาชิน้งานเชิงพาณิชยทีม่ีรูพรุนเพียง 10% การที่คาความ
หนาแนนไมสงูเทาที่ควรและเปอรเซนตรูพรุนมากมีสาเหตุจากขนาดผงซิลิคอนใหญ (25 ไมครอน) และ
เวลาในการไนไตรเดชันนอยจึงไมเกิดเปนซิลิคอนไนไตรดสมบูรณ โดยคาความแข็งแรงตอการดัดเทากับ 
42-143 MPa และคาโมดูลสัของยังเทากบั 68-138 GPa ซึง่มีคาต่ํากวาเมื่อเปรียบเทียบกับชิ้นงานเชิง
พาณิชย (197 MPa และ 255 GPa ตามลาํดับ) เนื่องจากมีรูพรุนมากในชิ้นงานนั่นเอง  

 
โครงงานนี้เปนเฟสที่ 2 จึงสนใจที่จะศึกษาผลของขนาดผงซิลิคอนตอกระบวนการขึ้นรูปรีแอ็กชัน

บอนดซิลิคอนไนไตรด และศึกษาการเกิดออกซิเดชันของรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 

1.2 วัตถุประสงคของโครงรางวิทยานิพนธ 
 

1.2.1 เพื่อศึกษาผลของขนาดผงซลิิคอนตอกระบวนการขึ้นรูปรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด 
(reaction-boned silicon nitride, RBSN) 

1.2.2 เพื่อศึกษาการเกิดออกซิเดชนัของรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 

1.3 ขอบเขตของการศึกษา 
 
1.3.1 ขึ้นรูปผงซิลิคอนที่แตกตางกัน 3 ขนาด โดยการอัดแบบแนวเดียว (uniaxial press) และอัด

แบบทุกทิศทาง (cold isostatic press) ทําการปรับเปลี่ยนแรงในการอัดแตละแบบ 
เปรียบเทียบคาความหนาแนนของชิ้นงานภายหลังการอัดขึ้นรูป 

1.3.2 ศึกษาผลของขนาดผงซิลิคอนที่แตกตางกัน 3 ขนาด ตอกระบวนการขึ้นรูปรีแอกชันบอนด
ซิลิคอนไนไตรด โดยการตรวจสอบ ความหนาแนน (density), ความแข็งแรงตอการดัด 
(flexural strength), ความแข็ง (hardness) ,โมดูลัสของยัง (young’s modulus), โครงสราง
ทางเคมี และโครงสรางจุลภาค ของชิ้นงานภายหลังการอัดขึ้นรูป (green compact), 
ชิ้นงานหลงัการเผาผนึกขัน้ตน (preform) และชิ้นงานหลังไนไตรเดชัน (RBSN) 

1.3.3 ศึกษาการเกิดออกซิเดชันของชิ้นงานซิลิคอนไนไตรดในอากาศที่อุณหภมูิสูง โดยการ
ปรับเปลี่ยนอณุหภูมิในการเผาเปน 700, 800, 900 และ 1000 องศาเซลเซียส เปนเวลา
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ประมาณ 20 ชั่วโมง ทําการชั่งน้ําหนกัทีเ่พิ่มข้ึน หาคาพลังงานกระตุนที่จะเกิดออกซิเดชัน  
ตรวจสอบโครงสรางทางเคม ีและโครงสรางจุลภาค 

 
1.4 ประโยชนที่คาดวาจะไดรบั 
 

1.4.1 ไดขอมูลเกี่ยวกับการเกิดออกซิเดชัน และขอมูลเกี่ยวกับผลของผงซิลิคอนตอกระบวนการ
ขึ้นรูปรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด (RBSN) เพื่อใชในการสรางตนแบบหัวฉีดน้ํามนัใน
โรงไฟฟาแทนที่วัสดุเดิมที่ทาํดวยเหล็ก SKD 11 ตอไป 

1.4.2 เปนแนวทางในการประยุกตใชหัวฉีดแบบ RBSN (Reaction-Boned Silicon Nitride) เพื่อ
ใชเปนอุปกรณที่ใชในงานอุณหภูมิสูงอืน่ๆ เชน ในโรงงานไฟฟา โรงงานหลอมโลหะ โรงงาน
ที่เผาเหล็กใหรอนดวยน้ํามันโดยใชโลหะทนความรอนทีม่ีอายุการใชงานสัน้ เชนเปลี่ยนทุกๆ 
6 เดือน 

1.4.3 ไดขอมูลที่เหมาะสมเกี่ยวกับการขึ้นรูป และสมบัติตางๆ ของชิ้นงาน RBSN  
 
 
 
 
 



 
บทที่ 2 

ปริทรรศนวรรณกรรม 
 
2.1 สมบัติของซิลิคอนไนไตรด 
 

ซิลิคอนไนไตรด (Si3N4)  เปนวัสดุในตระกลูของเซรามิกสประเภทไนไตรด ถูกพัฒนาข้ึนเพื่อ
ใชในงานวิศวกรรม มีสมบตัิแตกตางกันไปตามกรรมวิธกีารผลิต โดยซิลิคอนไนไตรดสามารถผลติ
ไดหลายวธิีไดแก การอัดดวยความรอน (hot pressing) การอัดรอนดวยความดันทุกทิศทาง (hot 
isostatic pressing) การเผาโดยปราศจากความดัน (pressureless sintering) หรือการทาํ
ปฏิกิริยาระหวางผงซิลิคอนกบักาซไนโตรเจน (reaction-bonding) 
 
ตารางที่ 2.1 ความหนาแนนและสมบัติทางกลของซิลิคอนไนไตรด 

Property RBSN HPSN SSN 
Relative density (ρ), % theoretical 70-88 99-100 95-99 
Young’s Modulus(E), GPa 120-250 310-330 260-320 
Flexural strength (σ), MPa 150-350 450-1000 600-1200 
Flexural strength (σ), MPa (1200 oC) 150-350 450-850 500-780 
Hardness, (HV) 400-700 1600-1800 1350-1600 
Fracture toughness (KIC), MPam1/2 1.5-3.0 4.2-7.0 5.0-8.5 
Density (g/cm3) * 2.5 3.19 3.19 
Conductivity (W/mK) * 5-13 25 5-13 
Expansion (K-1 10-4) * 1.5-3.0 1.5-3.0 1.5-3.0 
[Taffner et al, 1991] และ * [Morrell, 1985] 

 
จากตารางที่ 2.1 จะเหน็วาสมบัติของซิลคิอนไนไตรดที่ผานกระบวนการ RBSN จะต่ํากวา

ซิลิคอนไนไตรดที่ผานการขึน้รูปแบบอื่น แตการขึ้นรูปแบบ Hot Press Silicon Nitride (HPSN) มี
ขอจํากัดคือไมสามารถขึน้รูปชิ้นงานที่มีรูปรางซับซอนได การขึ้นรูปแบบ Sintered Silicon Nitride 
(SSN) เปนวธิีที่ควบคุมขนาดชิ้นงานยากเนื่องจากมกีารหดตัวหลงัการเผาผนึก (sintering) สูง 
ขอดีของการขึ้นรูปแบบ RBSN คือสามารถขึ้นรูปชิ้นงานที่ซับซอนได ไดขนาดและรูปรางใกลเคียง
ชิ้นงานจริง (near net shape) ทําใหลดตนทนุในการตดัเจาะกลงึไส (machining) ตนทนุดานวัสดุ
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จะต่ํากวากรรมวิธีอ่ืนเนื่องจากใชผงซิลิคอนเปนวัตถุดิบ อุณหภูมทิี่ใชในการเผาต่ํากวากรรมวธิี 
SSN ทําใหไมมีปญหาขอจํากัดดานอุณหภูมิของเตา  

 
2.2 โครงสรางผลกึของซิลิคอนไนไตรด 
 

2.2.1 โครงสรางของ α-Si3N4 และ β-Si3N4    
 

ซิลิคอนไนไตรดสามารถเกิดผลึกได 2 รูป คือ ผลึกแอลฟา-ซิลิคอนไนไตรด (α-Si3N4) 
และผลึกเบตา-ซิลิคอนไนไตรด (β-Si3N4) ผลึกทั้งสองรูปจะเปนเฮคซะโกนอล (hexagonal) 
จะตางกันตรงระยะทางในทศิทางแกน C โดยโครงสรางแบบเอลฟามีความยาวมากกวา
แบบเบตาประมาณ 2 เทา โครงสรางทั้ง 2 แบบ เกิดจากการใชมุมรวมกนัของกลุม Si3N4– 
tetrahedral โครงสรางซิลิคอนไนไตรดประกอบดวยชั้นอะตอมซลิิคอนและชั้นอะตอมของ
ไนโตรเจนมีลําดับเปน ABCDABCD…  หรือ ABAB… โดยเปนเฟสแอลฟาและเบตา
ตามลําดับ ชัน้ AB ในเฟสแอลฟาและเบตามีลักษณะเหมือนกัน สวนชั้น CD เกิดจากการลื่น
ไถลของระนาบ C [Ekstrom and Nygren, 1992] ดังแสดงในรูปที ่2.1 

 

 
 
รูปที่ 2.1 โครงสรางผลึกของ a) α-Si3N4 และ b) β-Si3N4 [Hampshire et al., 1987] 

 
การเปลี่ยนแปลงอุณหภูมทิําใหเกิดการเปลีย่นรูปของผลกึ ผลึก α-Si3N4 จะเกดิที่

อุณหภูมิต่ํา และผลึก β-Si3N4 จะเกิดที่อุณหภูมิสูง เฟส α-Si3N4 แข็งกวาเฟส β-Si3N4 แต
โครงสรางแบบ β-Si3N4 มคีวามสมมาตรมากกวา ทาํใหมีความเครียดนอยกวาแบบ α-Si3N4 
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จากผลดังกลาวผลึกแบบเบตาจึงมีความเสถียรมากกวา แสดงขอมูลของโครงสรางผลึกแตละ
รูปดังตารางที่ 2.2 

 
       ตารางที่ 2.2 ขอมูลโครงสรางผลกึของซิลิคอนไนไตรด 

Silicon 
nitride 

Unit cell 
contents 

a (Ao) c (Ao) c/a V (Ao 3) Calculated 
density 
(g/cm3) 

JCPDS 
card 

number* 
α Si12N16 7.748 5.617 0.7250 292.0 3.184 41-360 
β Si6N8 7.608 2.9107 0.3826 145.9 3.187 33-1160 

       [Hardie and Jack, 1957] และ* [William and Mark, 1994] 
 

2.2.2 การเปลี่ยนแปลงเฟสของ α และ β ซิลิคอนไนไตรด  
 
Longland [1978], Moulson [1979] และ Jenning [1983] พบวาเฟสแอลฟาซิลิคอน

ไนไตรด (α-Si3N4) จะเกิดจากปฏิกิริยาที่เปนแกส แตเฟสเบตาซิลิคอนไนไตรด (β-Si3N4) จะ
เกิดจากปฏิกิริยาทีเ่ปนของเหลว Henderson และ Taylor [1975] อธิบายไววาพันธะของ Si-
N จะเกิดเปน β-Si3N4 ไดยากและซับซอนเมื่อเกิดจากปฏิกิริยาที่เปนแกส และทีอุ่ณหภูมิสูง
กวาจุดหลอมเหลวของซิลิคอน ซิลิคอนจะเปนของเหลวทําใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาเพิม่ข้ึน 
สงผลใหเกิดเฟส   เบตาไดงายขึน้ [Jenning et al, 1988] โดย β-Si3N4 จะเปนเฟสที่เกิดที่
อุณหภูมิสูง และ α-Si3N4 เปนเฟสที่เกิดทีอุ่ณหภูมิต่ํา การเปลี่ยนเฟสจาก α-Si3N4 ไปเปนเฟส 
β-Si3N4 จะพบเมื่อเกิดเฟสของเหลว [Messier,1978; Morgan,1980] แตการเปลี่ยนเฟสจาก 
β-Si3N4 ไปเปน α-Si3N4 ยงัไมมีการคนพบ 

 
2.3 กระบวนการขึ้นรูปรีแอกชันบอนดซิลคิอนไนไตรด  

 
กระบวนการขึน้รูป RBSN เร่ิมจากการขึ้นรูปผงซิลิคอน ซึ่งสามารถทําไดหลายวธิ ี ไดแก 

การอัดดวยความดันทุกทิศทาง (isostatic pressing) การหลอแบบ (slip casting) การอัดผานหัว
แบบ (extrusion) การฉีดขึ้นรูป (injection molding) และการอัดธรรมดา (die pressing) ได
ออกมาเปนชิน้งาน silicon compact แลวนาํไปผานการเผาผนกึขั้นตน (pre-sintering หรือ pre-
nitride) ที่อุณหภูมิประมาณ 1200 oC ในบรรยากาศกาซอารกอน เพื่อเพิ่มความแข็งแรงใหกบั
ชิ้นงานสาํหรับการเคลื่อนยายและการนําไปตัดแตงใหไดขนาดและรูปรางที่ตองการ จากนั้นนาํ
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ชิ้นงานที่ไดไปทําไนไตรเดชนั (nitridation) ที่อุณหภูม ิ 1250-1450 oC ในบรรยากาศไนโตรเจน 
[John et al, 1985] ใหเกิดปฏิกิริยาดังสมการที ่[2.1] 

 
3 Si (s) + 2 N2 (g)     →     Si3N4 (s)                         [2.1] 
 

โดยซิลิคอนจะทําปฏิกิริยากบัไนโตรเจนไดเปนซิลิคอนไนไตรด (ดังรูปที่ 2.2) ซึง่จะเกิดเปน
พันธะโควาเลนท (Si-N covalent bond) ที่มีความแข็งแรง ประกอบไปดวยโครงสรางของ α-Si3N4 

และ β-Si3N4 โดยชิ้นงานสุดทายที่ไดจะมีรูพรุน (porosity) ประมาณ 15-30 %โดยปริมาตร และ
ขนาดของรูพรุนสวนใหญใน RBSN จะมขีนาดประมาณ 10-100 nm แตอาจพบรูพรุนขนาดใหญ
ถึง 250 µm ความหนาแนนจริง (true density) ของซิลิคอนมีคา 2.33 g/cm3 ขณะที่เมือ่เปน
ซิลิคอนไนไตรดมีคาเปน 3.187 g/cm3  

 

 
 

รูปที่ 2.2 การเกิดซิลิคอนไนไตรดหลังจากไนไตรเดชันที่อุณหภูมิ 1150 oC  
เปนเวลา 28 นาท ี[Sheldon, 1995] 

 
ซิลิคอนไนไตรดของ RBSN ที่เกิดดังปฏิกิริยาที่ [2.1] อาจเกิดเปนปฏิกิริยายอยดังนี้ 

[Pehlke and Elliott, 1959] 
 

3 Si (s) + 2 N2 (g)  →  Si3N4 (s)    : ∆Go ∼  –723 + 0.315T   (kJ mol-1)     [2.2] 
3 Si (l) + 2 N2 (g)  →  Si3N4 (s)     : ∆Go ∼  –874 + 0.4505T (kJ mol-1)    [2.3]  
3 Si (g) + 2 N2 (g)  →  Si3N4 (s)    : ∆Go ∼ –2080 + 0.757T  (kJ mol-1)    [2.4] 
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2.3.1 กลไกการเกดิปฏิกิรยิาของรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาของซลิิคอนไนไตรดจะขึ้นอยูกับสภาวะตางๆ คือ อุณหภูมแิละ
เวลาในการไนไตรเดชัน โดยปฏิกิริยาจะเกดิอยู 2 ลักษณะ คือ 

 
ลักษณะที่ 1 เกิดการแพรของสารตั้งตน (reactant) ไปทีบ่ริเวณที่เกิดปฏิกิริยา หรือเกดิ

การสรางชองวางและการเคลื่อนยายของซิลิคอน โดยปฏิกิริยาจะขึน้อยูกับสารปนเปอน 
(impurities) ที่อยูในผงซิลคิอนเริ่มตน ไดแก ฟลมออกไซดที่ผิว ออกซิเจน ไอน้ํา หรือธาตุ
เหล็กที่ปนเปอน 

 
ลักษณะที ่ 2 เกิดปฏิกิริยาจากสารตั้งตนทีเ่ปนแกส ซึ่งจะเกิดขึ้นไดงายที่บริเวณผวิของ

ซิลิคอน โดยปฏิกิริยาจะขึ้นอยูกับสวนผสมของแกสในระหวางการไนไตรเดชัน 
 

การเกิดปฏิกิริยาทัง้สองลกัษณะ สามารถแสดงขั้นตอนของอัตราการเกิดปฏิกิริยาไน
ไตรเดชัน ดังรูปที่ 2.3 โดยจะแบงเปน 3 ระยะ ในระยะเริ่มแรกปฏิกิริยาจะดําเนนิไปอยางชาๆ 
เกิดจากการเคลื่อนยายของฟลมซิลิคอนมอนอกไซด (SiO) ที่ผวิของซิลิคอนดวยอัตราคงที่
เปนสัดสวนกบัความดนัของไนโตรเจน ในระยะที่สองเปนระยะที่เกิดนิวเคลียสของ Si3N4 ที่ผิว
ของซิลิคอนปฏิกิริยาจะเกิดขึ้นอยางรวดเรว็เนื่องจากเปนปฏิกิริยาคายความรอน และระยะที่
สามปฏิกิริยาจะชาลงเพราะเปนระยะที่ไนโตรเจนแพรผานชัน้ของ Si3N4 เขาไปทาํปฏิกิริยากับ
ซิลิคอนภายในโพรง ซึ่งอัตราการเกิดปฏกิิริยาจะถูกควบคุมดวยอัตราการแพร [Atkinson et 
al., 1976] 

 
โดยในระยะทีส่องนัน้ ชวงแรกของการเกดิปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูงซิลิคอนยังมีความดัน

ยอย (partial pressure) ต่ําทําใหซิลิคอนแพรออกจากผิวอยางรวดเรว็ เปนผลใหไนโตรเจนไม
สามารถแพรซึมเขาไปทําปฏิกิริยาเปนซิลิคอนไนไตรดได ดังนั้นทีอุ่ณหภูมิสูงจะทําใหเกิด
นวิเคลียสของซิลิคอนไนไตรดไดนอยและเกิดโครงสรางของซิลิคอนไนไตรดที่หยาบ สงผลให
ระยะตอไปเกดิไดชา เนื่องจากไนโตรเจนตองแพรผานซลิิคอนไนไตรดเขาไปทําปฏิกริิยา และ
ที่อุณหภูมิสงูยังสงผลใหเกดิการสูญเสียซิลิคอนอีกดวย ในระยะนี้โดยปกติควรจะใหอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาเกิดขึ้นอยางชาๆ เพราะตองการใหมีเวลาสําหรับการเกดินิวเคลียส (nucleation) 
ของ Si3N4 ขึ้นทัว่ไปที่ผวิของซิลิคอน ซึ่งจะทําไดโดยการควบคุมความดันและอุณหภูมิ จาก
การทดลองพบวาที่สภาวะอุณหภูมิต่ําและความดนัสงูจะสนับสนนุใหเกิดนวิเคลยีสและเกิด
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การโตขึ้น (growth) ของ Si3N4 ไดดีกวาทีส่ภาวะอุณหภมูิสูงและความดันต่ําเพราะจะเกิดชั้น
ของ Si3N4 ที่หนากวา ทาํใหระยะที่สามเกิดขึ้นไดชาเนื่องจากไนโตรเจนจะตองแพรผานชั้น
ของ Si3N4 เปนระยะทางมากขึ้น  

 
 

รูปที่ 2.3 การเปลี่ยนแปลงอตัราการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันกับเวลา [Atkinson et al, 1976] 
 

โดยความสมัพันธระหวางอุณหภูมิและความดันไอ เปนไปดังปฏิกิริยาที่ [2.5]  
 

p  =  A exp(-L/RT)                         [2.5] 
   

เมื่อ p คือความดันไอของซิลคิอน, L คือความรอนแฝงของการกลายเปนไอ (สําหรับ Si = 442 
kJ mol-1 ที ่ 1400 oC), R คือคาคงที่ของกาซ,  T คืออุณหภูมิในองศาสัมบูรณ และ A คือ
คาคงที่ของการ intetrate จะพบวาความดันไอขึ้นอยูกับอุณหภูมิเปนอยางมากและไมขึ้นอยู
กับความดนัของกาซอืน่  

 

 
 

รูปที่ 2.4 การกลายเปนไอและความดนัยอยสมดุลบนผิวซิลิคอนกับอุณหภูมิ 
(A) Unvala, 1963 (B) Honig, 1957 (C) Batdorf and Smits, 1959 [Jennings, 1983] 
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รูปที่ 2.4 แสดงอัตราการกลายเปนไอของซิลิคอนจากสารตั้งตนบริสุทธิ์ (อัตราจะ
เปลี่ยนไปถาใชสารตั้งตนไมบริสุทธิ์) จากรูปจะเห็นวาที่อุณหภูมิสูงจะเกิดการกลายเปนไอ
อยางรวดเร็ว  

 
อัตราการกลายเปนไอของซลิิคอน นอกจากขึน้อยูกบัอุณหภูมิแลวยังขึน้อยูกับความ

ดันยอยเหนือผิวซิลิคอนดวย ดงัแสดงในรูปที ่ 2.5 พบวาที่อุณหภูมิสูงกวาจะใหอัตราการ
กลายเปนไอของซิลิคอนไดมากกวา และเมื่อความดันยอยเพิม่ข้ึนอตัราการกลายเปนไอของ
ซิลิคอนจะลดลงเปนอยางมาก  

 

 
 

รูปที่ 2.5 ความดันยอยของซิลิคอนเหนือผิวกับอัตราการกลายเปนไอของซิลิคอน 
[Jennings,983] 

 
ความหนาแนนของนวิเคลียสของซิลิคอนไนไตรดที่เกิดในระยะที่สองนัน้ (จากรูปที ่

2.3)  พบวาอัตราการเกิดปฏิกิริยาจะขึน้อยูกับความดันยอยของไนโตรเจนและซลิิคอน มี
คาคงที่อัตราการเกิดปฏิกิริยาเปนดงัปฏิกิริยาที ่ [2.6] 

 
     K = APSiPNe-∆E+/RT              [2.6] 
 
โดยที่ A คือ activation entropy, Psi และ PN  เปนความดันยอยบนผิวเมื่อเกิดปฏกิิริยาของ
ซิลิคอนและไนโตรเจน ตามลําดับ, ∆E+ คือ activation  barrier  โดยคาจะขึ้นอยูกบัอุณหภูมิ  
การที ่ Psi และ PN  มีความดันสงูจะทาํใหเกิดการฟอรมนิวเคลียสของซิลิคอนไนไตรดมาก  
เปนการเพิ่มอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตน   ความดันยอยที่สูงของซิลิคอนจะชวยในการ
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เกิดปฏิกิริยาในสถานะกาซใหเร็วขึ้น ทาํใหไดนวิเคลียสของซิลิคอนไนไตรดที่ละเอียดทั่วไป
บริเวณผิว เปนผลทาํใหไดโครงสรางสุดทายของซิลิคอนไนไตรดที่ละเอียด และยงัชวยลดการ
เกิดรูพรุนในชิน้งาน  [Jennings, 1983]  
 

2.3.2 ผลของสารปนเปอน (impurities) ตอการเกิดรีแอกชันบอนดซิลคิอนไนไตรด 
 

สารปนเปอนทีอ่ยูในผงซิลิคอน ไดแก ฟลมออกไซดที่ผิว ออกซิเจน ไอน้ํา และธาตุ
เหล็ก จะชวยเรงปฏิกิริยาไนไตรเดชันดวยกลไกการกลายเปนไอของซลิิคอน โดยฟลมออกไซด
ที่ผิว ออกซเิจน และไอน้ํา จะเกิดปฏิกิริยากับซิลิคอนกลายเปนไอซิลิคอนมอนอกไซด (silicon 
monoxide, SiO) ดังปฏิกิริยาที ่[2.7], [2.8] และ [2.9] ตามลําดับ 

 
Si (s)     +  SiO2 (s)  =   2 SiO (g)     : ∆Go

298  =  -143  kJ             [2.7] 
2 Si (s)  +  O2 (g)     =  2 SiO (g)      : ∆Go

298  =  -477 kJ                 [2.8] 
Si (s)     +  H2O(g)   =  SiO (g)   +  H2 (g)    : ∆Go

298  =  -82  kJ                  [2.9] 
 
โดยไอซิลิคอนมอนอกไซดจะเกิดปฏิกิริยากับกาซไนโตรเจนไดเปนซิลิคอนไนไตรด ดัง

ปฏิกิริยาที ่[2.10] 
 

3 SiO (g)  + 2 N2 (g) = 2 Si3N4 (s) + 3/2 O2 (g)   : ∆Go
298  =  502 kJ           [2.10] 

 
จากการวิเคราะหพบวา SiO จะชวยใหเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันที่ความดนัยอยของ

ออกซิเจน PO2  ประมาณ 10-5 atm และความดันยอยของซิลิคอน PSi  ประมาณ 10-8 atm 
ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นตอมาจะเกดิในพื้นทีท่ี่มีความดนัยอยของออกซิเจนต่าํ จากการวิจัยของ 
Moulson [1997] พบวาความดันยอยของน้ําที่สูงจะสนับสนนุการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชัน 
และปฏิกิริยาไนไตรเดชันจะเพิ่มข้ึนโดยการเพิ่มกาซไฮโดรเจนในกาซไนโตรเจน 

 
สําหรับธาตุเหล็ก (Iron) ที่ปนเปอนในผงซิลิคอนจะเรงอัตราการไนไตรเดชั่นในการ

เกิดปฏิกิริยาระยะแรกโดยจะชวยขจัดฟลมออกไซด สนับสนนุใหฟลม SiO2 กลายเปนไอ 
[Atkinson, 1976] และจะมีผลตอการเกดิเฟสของ Si3N4 คือ ถามเีหล็กผสมอยูในผงซิลิคอน
จะทําใหจุดหลอมเหลวของซิลิคอนตํ่าลงเกิดเปนของเหลว FeSi2 ซึ่งจะสนับสนนุใหเกิดเฟส 
β-Si3N4  [Atkinson, 1974]   และยงัชวยในการกลายเปนไอของซลิิคอนสงเสริมใหเกิดเฟส 
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α- Si3N4 อีกดวย รูปที่ 2.6 แสดงความสมัพันธของปฏกิิริยาทีเ่กิดขึ้นโดยปรับเปลี่ยนปริมาณ
เหล็กที่เติม โดยใชซิลิคอนความบริสุทธิส์ูง ทาํปฏิกิริยาที ่ 1350 oC  เปนเวลา 10 ชัว่โมง  
พบวาเมื่อเติมเหล็กมากกวาประมาณ 1000 ppm  ปฏิกริิยาจะเพิ่มข้ึนเพียงเล็กนอยเนื่องจาก
การลดลงของอัตราการเกิดปฏิกิริยาของเฟสแอลฟา  

 

 
 

รูปที่ 2.6 เปอรเซ็นตการเกดิปฏิกิริยากับความเขมขนของเหล็กที่เตมิในผงเริ่มตน  
[Moulson,1979] 

 
2.3.3 ผลของกาซตอการเกิดรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด 
 

Moulson, [1979] ไดอธิบายผลของกาซออกซิเจนและไนโตรเจนตอการกลายเปนไอ
และการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันของซิลิคอนดังกลาวไวในสมการที่ [2.8] และ [2.10] 
                     
                 2 H2O  =  2 H2 + O2            ; ∆Go

298 = 314 kJ                     [2.11] 
 

จากปฏิกิริยาที่ [2.11] พบวาไฮโดรเจนจะลด PO2 ลงเมื่อมี H2 เกินในปฏกิิริยาที่ 
[2.11] ปฏิกิริยาจะดาํเนนิไปทางซายและจะใชออกซิเจน   ดังนัน้ไฮโดรเจนจะชวยขจัดชั้นของ
ซิลิกาที่อยูบนผิวของซิลิคอน    เมื่อเตมิไฮโดรเจน  0.1  ถงึ 10%         ในไนโตรเจนปฏิกิริยา
ไนไตรเดชันจะเพิ่มข้ึน โดย H2 จะขัดขวางการเกิดไนโตรเจนอะตอมและสงเสริมการรีดักชัน 
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(reduction) ของ SiO ดังนั้นกาซไฮโดรเจนไมเพยีงแตเพิ่มอัตราการเกิด α-Si3N4 แตยังลด
อัตราการเกิด β-Si3N4 ดังนัน้ถาขัดขวางการเกดิไนโตรเจนอะตอมในการเกดิปฏิกิริยา
ระยะแรกได จะสามารถควบคุมการเกิดนวิเคลียสของซลิิคอนไนไตรดในระยะที่สองได สงผล
ใหโครงสรางซลิิคอนไนไตรดละเอียดขึ้น และยังทําใหเกดิเฟส α-Si3N4 เพิ่มข้ึน อัตราสวนของ
เฟส α/β จะเพิ่มข้ึน 

 

 
 

รูปที่ 2.7 ผลของการผานกาซตอการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชัน [Mostafa and Arvind, 1996] 
 

ผลของอัตราเร็วในการผานกาซ (Gas-flow rate)  ตอการเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันยัง
ไมมีการอธิบายอยางชัดเจน Jenning และ Richman [1976] อธิบายวาการผานกาซ
ไนโตรเจนเร็วจะนําซิลิคอนออกไซดที่เปนไอออกไป ทําใหการเกิด α-Si3N4 ลดลง เนื่องจาก 
α-Si3N4 เกิดจากปฏิกิริยาที่เปนแกส และทําใหความดนัยอยลดลง ซึ่งจะทําใหเกดิรูพรุนและ
เกิดซิลิคอนไนไตรดที่หยาบ (ลดความแข็งแรงทางกล) ดังนัน้การเกดิ turbulence จากการ
ผานกาซ จะชวยใหกาซไนโตรเจนเขาไปในรูพรุนไดดีกวา จากรูปที่ 2.7 แสดงผลของการผาน
กาซไนโตรเจน 95% ไฮโดรเจน 5% ที่อุณหภูมิการทําปฏิกิริยา 1350 oC จะเหน็วาในช้ันแรก
ของปฏิกิริยา ความเร็วในการผานกาซจะไมมีผลตอการเกิดปฏิกิริยา และพบวาเมื่อความเร็ว
ในการผานกาซเพิ่มข้ึนจะทาํใหการเกิดปฏิกิริยาลดลง  

 
 
 
 
 

Time (min)

75 cc/min

106 cc/min

150 cc/min 

50 
 

45 
 

30 
 

15 
 

0 

Silicon concentration (%)
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2.3.4 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 

2.3.4.1 ผลของขนาดผงตอการเกิดปฏิกิริยาของรแีอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด 
 

Yasutomi และคณะ [1997] ไดทําการศึกษากลไกการเกิดไนไตรเดชันของอนุภาค
ซิลิคอน พบวาชั้นของ Si3N4 จะบางลงเมือ่ขนาดผงลดลง และชัน้ของ Si3N4 นี้จะเกิดขึ้นเมื่อ
เร่ิมเกิดไนไตรเดชันที่อุณหภูมิ 1100-1250 oC ระหวางผงซิลิคอนและชั้นของออกไซดดาน
นอก พบวาชัน้มีความบางประมาณ 10-50 nm มีผลทาํใหการเกิดไนไตรเดชันชาลง ดังรูปที ่
2.8 

 

 
 

รูปที่ 2.8 a) ความสมัพนัธระหวางขนาดของผงซิลิคอนและชั้นที่เกิดไนไตรด และ b) อิทธิพล
ของขนาดผงซลิิคอนตออัตราการเกิดชั้นไนไตรด [Yasutomi et al., 1997] 

 
Lee และคณะ [2001] พบวาขนาดผงซิลคิอนที่มีขนาดเล็ก (2 ไมครอน) จะมพีืน้ที่

ผิวและมีปริมาณออกซิเจนมากกวาผงขนาดใหญ (7 ไมครอน) แตจะไดความหนาแนนหลัง
การอัดขึ้นรูปมากกวาผงขนาดใหญเพยีงเล็กนอยเทานัน้ เมื่อผานการไนไตรเดชันพบวาผง
ขนาดเล็กจะมเีฟสของซิลิคอนเหลืออยูมากกวา ในขณะที่ผงขนาดใหญมีรูพรุนเหลืออยู
จํานวนมากกวา โดยผงขนาดเล็กจะมีรูพรุนละเอียดขนาด 0.1-0.4 ไมครอน ขณะที่รูพรุนที่
พบในผงขนาดใหญจะโตกวาและมีปริมาณมากกวา 
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ผงขนาดเลก็จะมีอัตราการเกิดไนไตรเดชันไดต่ํากวาขนาดผงใหญ [Lee et al., 
2001] เนื่องจากวามีความหนาแนนของ green density มากกวา และมีชัน้ของซิลิกาปก
คลุมที่ผิวในปริมาณมากกวาจึงทําใหระดบัการไนไตรเดชันต่ํากวา โดยระดับการเกิดไนไตร
เดชันจะลดลงเมื่อปริมาณออกซิเจนเพิ่มข้ึนซึ่งจะสงผลมากกวาผลจากขนาดผง เชนในกรณี
เมื่อผงขนาดใหญมีปริมาณออกซิเจนมากกวาผงขนาดเล็ก จะทาํใหอัตราการเกิดไนไตรเด
ชันต่ํากวา แตถาปริมาณออกซิเจนเทากนัผงขนาดเล็กกวา จะเกิดอตัราการไนไตรเดชันได
ดีกวา 
 

ขนาดของอนภุาคที่เล็กจะเพิ่มพืน้ที่ผิวในการทาํปฏิกิริยา โดยออกซิเจนจํานวน
นอยๆ บริเวณผิวของซิลิคอนสามารถเปลี่ยนไนโตรเจนอะตอม (active nitrogen) ไปเปน
ไนโตรเจนโมเลกุลไดดังปฏิกิริยาที ่[2.12] และ [2.13] 

 
N  +  O2   =    NO  +  O                        [2.12] 
N  +  NO  =    N2  +  O   : ∆Ho

298  =  -313 kJ           [2.13] 
 

ไนโตรเจนโมเลกุลจะสงเสรมิใหเกิดเฟส α-Si3N4 เนื่องจากผลิตภัณฑเกิดจาก
ปฏิกิริยาที่เปนแกส และไนโตรเจนอะตอมจะสงเสริมใหเกิดเฟส β-Si3N4 ดังนั้นการที่มีพืน้ที่
ผิวมากจะสงผลใหเกิดเฟสแอลฟาซิลิคอนไนไตรดขึ้นบริเวณพื้นทีท่ําปฏิกิริยา (พืน้ที่ผวิที่
ปกติจะถูกปกคลุมดวยออกไซด) ทําใหอัตราสวนของ α/β เพิม่ข้ึน [Jennings, 1983] 

 
α-Si3N4 และ β-Si3N4 จะเกดิไดในทั้ง 2 ขนาด โดยไมคาํนงึถงึขนาดผงเริ่มตน [Lee 

et al., 2001] ซึ่งสัดสวนของ β/(α+β) จะขึ้นกับขนาดของผง โดยทีผ่งขนาดใหญจะพบวา 
α-Si3N4 เปลี่ยนไปเปน β-Si3N4 ไดเร็วกวาผงขนาดเล็ก เพราะวาผงขนาดใหญมีเฟส
ของเหลวมากกวานัน่เอง ทัง้นี้เนื่องจากผงขนาดใหญจะมีชั้นของซิลกิาปกคลุมนอยกวาและ
จากการกระจายตัวของ additive เปนแบบ heterogeneous มากกวาผงขนาดเล็กถึงแมวา
ปริมาณ additive จะเทากนั ซึ่งจะสงผลใหเกิดเฟสของเหลวมากขึ้นทําใหไดสัดสวนของ β/
(α+β) เพิม่มากขึ้นนัน่เอง 
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2.3.4.2 ผลของขนาดผงตอสมบัติของรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 

Lee และคณะ [2001] พบวา gas-pressure-sintering RBSN (GPSed-RBSN) ที่
มีขนาดผงซิลคิอนเริ่มตนใหญกวาจะใหคาความแข็ง (Hardness) ที่ต่ํากวา แตวาใหคา 
Fracture strength และคา Fracture toughness มากกวาทั้งนี้เนือ่งจากเกิดโครงสรางที่
เปนแทงยาว (rod-like) ขึ้นเปนจํานวนมาก ซึง่เปนสวนสาํคัญที่ทาํใหเกิดการเชื่อมตอของ
รอยราว (crack bridging) และเกิดการสะทอนของรอยราว (crack deflection) บนพื้นผวิที่
แตกหักไดดี 

 
จากขอมูลขางตนสามารถสรุปอิทธิพลของตัวแปรตางๆ ตออัตราการเกิดปฏิกิริยาและ

ผลิตภัณฑที่เกดิขึ้นของรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด ไดดังตารางที่ 2.3 
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ตารางที่ 2.3 สรุปอิทธิพลของตัวแปรตางๆ ตออัตราการเกิดปฏิกิริยาและผลิตภัณฑที่เกิดขึ้น 
ตัวแปร อิทธิพลตอ α–Si3N4 อิทธิพลตอ β–Si3N4 อิทธิพลตออัตราการ

เกิดปฏิกิริยา 
ขนาดของผง 

(particle size) 
อัตราสวนของ α/β  
เพิ่มขึ้น เมื่อลดขนาดของผง 

อัตราสวนของ β/α  
เพิ่มขึ้น เมื่อขนาดของ
ผงเพิ่มขึ้น 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น
ดวยการลดขนาดของผง 

อุณหภูมิ 
(Temperature) 

อุณหภูมิต่ํา ชวยใหเกิด   
α–Si3N4  :โครงสราง
ละเอียด 

อุณหภูมิสูงชวยใหเกิด   
β–Si3N4 :โครงสราง
หยาบ 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น 
เมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้น 

ความดัน 
(Pressure) 

เนื้อของผลิตภัณฑจะ
ละเอียดเมื่อเพิ่มความดัน 

 ระยะแรกของการเกิดปฏิกิริยา
เพิ่มขึ้น และปฏิกิริยาระยะที่
สามลดลง เมื่อเพิ่มความดัน 

สารปนเปอน 
(impurity) 

(ออกไซดที่ผิว, 
ออกซิเจน, ไอน้ํา) 

สารปนเปอนสงผลตอการ
เกิด SiO  ซึ่งชวยเพิ่มการ
เกิด α–Si3N4 

สารปนเปอนสงผลตอ
การเกิดเฟสของเหลว 
ซึ่งชวยใหเกิดเฟส   
β–Si3N4 

เพิ่มการเกิดปฏิกิริยาขั้นตอน
สุดทาย และทําใหขั้นตอนแรก
ของอัตราการเกิดปฏิกิริยาสั้นลง 

ไฮโดรเจน 
(Hydrogen) 

เติม H2 จะเพิ่มอัตราสวน  
α/β 

 อัตราการเกิดปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น
เมื่อเติม H2 

เวลา 
 (Time) 

ระยะแรกของปฏิกิริยาจะ
ชวยใหอัตราสวน α/β  
เพิ่มขึ้น 

ระยะยาวจะทําให
อัตราสวน α/β ลดลง 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาจะลดลง 
เมื่อเวลาเพิ่มขึ้น 

ระดับความดัน
ของออกซิเจน 

(Oxygen 
potential) 

เนื้อของผลิตภัณฑละเอียด
ขึ้นเมื่อเพิ่มความดันของ
ออกซิเจน 

 มีการเปลี่ยนแปลงอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาเล็กนอย ขั้นตอน
แรกของปฏิกิริยายาวขึ้น เพิ่ม
การเกิดปฏิกิริยาในขั้นสุดทาย 

อัตราการใหความ
รอน (Heating 

rate) 

อัตราการใหความรอนมีผล 
อยางเดนชัดตออัตราสวน 
α/β 

 ไมชัดแจง ปฏิกิริยาขั้นตอนแรก
จะสงผลปฏิกิริยาในขั้นตอนหลัง 

ขนาดของชิ้นงาน 
(Compact size) 

ไมชัดแจง  อัตราการเกิดปฏิกิริยาขึ้นอยูกับ 
เกรเดียนของอุณหภูมิและ 
เกรเดียนของสวนผสมของแกส
ขณะทําปฏิกิริยา ซึ่งจะเพิ่มขึ้น
เมื่อขนาดชิ้นงานเพิ่มขึ้น 

[กันยาทพิย ตันติคมน, 2543] 
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2.4 การเกิดออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรด 
 
2.4.1 หลักเคมีความรอนของการเกิดออกซิเดชันของซิลคิอนไนไตรด 

(Thermochemical aspects of oxidation of silicon nitride) 
 

ซิลิคอนไนไตรดมีพฤติกรรมการเกิดออกซเิดชันที่เดนชัด 2 ชนิดเมื่อมอุีณหภูมิสูงขึ้น นัน่
คือ พาสสีบออกซิเดชัน (“passive” oxidation) และ แอคทีบออกซิเดชัน (“active” oxidation)  
ทั้งนี้จะขึน้อยูกับความดนัของออกซิเจนทีอ่ยูลอมรอบ 

 
พาสสีบออกซเิดชัน (“passive” oxidation) เปนการเกดิออกซิเดชันชนิดทีห่น่ึง จะเกิด

เมื่อมีความดันออกซิเจนสูง โดยเกิดชั้นของซิลิกา (silica, SiO2) ขึ้นบนผวิของซลิิคอนไนไตรด 
เปนไปตามปฏิกิริยาที ่[2.14] 

 
   Si3N4 (s) + 3 O2 (g)                          3 SiO2 (s) + 2 N2 (g)          [2.14] 

 
เมื่อพิจารณาสมดุลทางเทอรโมไดนามิกส  จะพบวามีเฟสของซิลคิอนออกซีไนไตรด 

(silicon oxy-nitride, Si2ON2) เกิดขึ้นในชวงกลางขณะเกิดออกซิเดชันดวย [S.C. Singhal, 
1976] แตอยางไรก็ตาม Si2ON2 ทีเ่กิดขึ้นจะเกิดออกซิไดซตอไปอีกจนไดเปนซิลิกาในที่สุด 
[T.N. Zabruskova, 1971] โดยในการเกิดชั้นของซิลิกาบนผิวของซิลคิอนไนไตรดถือเปนพาสสี
บออกซิเดชัน (น้ําหนกัซิลิคอนไนไตรดมีคาเพิ่มข้ึน) ซึง่กรณีดังกลาวจะทําใหการเกดิออกซิเดชัน
ตอไปถูกจํากดัลง จงึถือเปนตัวตานทานการเกิดออกซเิดชัน (Oxidation-resistance) ที่ยอด
เยี่ยมไปในตวัดวย 

 
ในระหวางการเกิดออกซิเดชัน จากสมการ [2.14] พบวาจะเกิดแกสไนโตรเจนบริเวณ

รอยตอระหวางเฟสของซิลิคอนไนไตรดกับซิลิกา (Si3N4 - SiO2 interface) เพิ่มมากขึ้นไปดวย 
ตัวอยางเชนขอมูลที่ไดจากตาราง JANAF [D.R. Stull, 1971] แสดงคาความดนัแกสไนโตรเจน
เปน 7.5 x 1037 และ 4.3 x 1023 atm ที่อุณหภูมิ 1200, 1800 K ตามลาํดับ ซึ่งคาถูกคํานวณมา
จากสมการ [2.14] ที่ออกซิเจนความดัน 1 บรรยากาศ การประเมินคาแกสไนโตรเจนจาก
รอยตอระหวางเฟสนี้มีความสําคัญเนื่องจากวาไนโตรเจนเปนสาเหตุทีท่ําใหเกิดรูพรุนและรอย
แยกในผิวของออกไซด 
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ในสวนของพาสสีบออกซิเดชนั จะเกิดในสิ่งแวดลอมทีเ่กิดออกซิไดซิ่งสูงๆ สวนชนดิที่
สองคือ แอคทีบออกซิเดชนั (“active” oxidation) (น้ําหนักซิลคิอนไนไตรดมีคาลดลง) จะ
สามารถเกิดไดในสภาวะทีม่ีความดนัออกซิเจนต่าํ (low oxygen partial pressure)  เปนไป
ตามปฏิกิริยาที่ [2.15] 

 
2 Si3N4 (s) + 3 O2 (g)          6 SiO (g) + 4 N2 (g)        [2.15] 

 
โดยในการเกิดแอคทีบออกซิเดชัน (“active” oxidation) วัสดุจะมีการสญูเสียออกซิเจน

อยางตอเนื่องที่ผิว เกิดเปนแกสซิลิคอนมอนอกไซด (silicon monoxide, SiO) ซึ่งเกิดจากการที่
ซิลิกาทําปฏิกริิยากับซิลิคอนไนไตรด เกิดเปนแกสซิลิคอนมอนอกไซด ดังปฏิกิริยาที่ [2.16] 

 
Si3N4 (s) + 3 SiO2 (g)          6 SiO (g) + 2 N2 (g)        [2.16] 
 

จากปฏิกิริยาที่ [2.16] เมื่อซิลิกาที่ผิวกลายเปนแกสซิลิคอนมอนอกไซดจนหมด กจ็ะทํา
ใหเกิดออกซิเดชันดังปฏิกิริยาที ่ [2.15] ดําเนนิไปแทน ขอบเขตของ “active” และ “passive” 
สําหรับการเกดิออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรดเปนคาที่ไดจากคํานวณโดยใชสมมุติฐานของ 
Wagner [1958] ดังแสดงในรูปที่ 2.9 

 

 
รูปที่ 2.9 ขอบเขตสําหรับการเกิดออกซิเดชันแบบ passive และ active  
                ของซิลิคอนไนไตรด [Singhal, 1976] 
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2.4.2 การเกิดออกซิเดชันของผงซิลิคอนไนไตรดบริสุทธิ์  
 

มีงานวจิัยมากมาย เกีย่วกับการเกิดออกซเิดชันของซิลิคอนไนไตรดบริสุทธิ ์ Krasotkina 
[1967] พบวาผงซิลิคอนไนไตรดจะถูกออกซิไดซในอากาศที่อุณหภูมิระหวาง 1100 oC ถงึ 
1500 oC โดยพบซิลิกาเกิดขึน้ที่ผิวเปนสวนใหญ, Goursat และคณะ [1972, 1973] ไดศึกษา
การเกิดออกซเิดชันเมื่อมีปริมาณของเฟส α-Si3N4 และ β- Si3N4 แตกตางกันในความดัน
ออกซิเจนที ่ (PO2) 2.2 x 10-1 ถึง 2.1 x 10-2 atm อุณหภูมิ 1100 oC ถึง 1300 oC โดยผงใน
ขั้นตอนแรกจะถูกเก็บรักษาใหอยูในอุณหภูมิที่มีความเปนสูญญากาศสูง เพื่อใหผงปราศจาก
ออกไซดอ่ืนๆ เกาะบนผวิกอนการทดสอบออกซิเดชัน พบวาการเกิดออกซิเดชันในชวงแรก
ดําเนนิไปโดยขั้นการควบคมุดวยปฏิกิริยา (reaction-controlled stage) มีคาพลงังานกระตุน
เทากับ 293 kJ/mol ทัง้นี้จะขึ้นกับคาพลงังานพันธะของ Si-N รวมทัง้พบวา α-Si3N4 จะเกิด
ออกซิไดซไดเร็วกวา β- Si3N4 ในระยะการเกิดออกซเิดชันชวงทีเ่ปนเสนตรงเริ่มตน (initial 
linear region) ซึ่งเปนเชนเดียวกันกับการทดลอง CVD- Si3N4 ที่ทดลองโดย Franz และ 
Langheinrich [1971,1972] อยางไรก็ตามในการศึกษาการเกิดออกซิเดชันในชวงเสนตรง
เร่ิมตนของ Si3N4 นั้นสวนใหญไมไดถูกกลาวถงึ แตสันนิษฐานไดวาเกิดจากการที่เกิดชัน้
ออกไซดขึ้นทีผ่ิวกอนเร่ิมตนการทดลองออกซิเดชัน โดยออกไซดที่เกิดนั้นจะเพิม่แนวความหนา
เมื่อเกิดออกซิเดชันขึ้น เมื่อเกิดออกซิเดชันผานชัน้ความหนาดังกลาวจะอาศัยขบวนการควบคุม
ดวยการแพร (diffusion-controlled)  มผีลทําใหเกิดพฤติกรรมออกซเิดชันเปนเสนโคงพาราโบ
ลิค (parabolic oxidation) ซึ่งผูวิจยัสวนใหญไดกลาวไว 

 
Goursat และคณะ [1972, 1973] ไดกลาวไววาพฤตกิรรมออกซิเดชันแบบเสนโคงพารา

โบลิคจะเกิดหลังจากชวงเสนตรงเริ่มตนเกิด โดยในชวงเสนโคงพาราโบลิคนี้พบวาอัตราการเกิด
ออกซิเดชันจะเทากันถึงแมชนิดของผงซิลคิอนไนไตรดตางกนัและจะไมขึ้นกับ PO2 รวมทัง้
ยืนยนัวา PN2 ไมมีผลตออัตราการเกิดออกซิเดชันดวย โดย PN2 จะเกิดขึ้นสูงมากเฉพาะที่รอยตอ
ระหวางเฟสของไนไตรดกับออกไซด (nitride/oxide interface) นั่นทําใหมีการเปลี่ยนแปลง PN2 
ที่ลอมรอบพียงไมกี่บรรยากาศ จงึไมมีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยา คาคงที่อัตราการเกิดเสน
โคงพาราโบลคิ (KP) ไดจากการแปลงขอมูลความหนาของออกไซดตามน้าํหนักทีเ่พิ่มข้ึน ดัง
แสดงในรูปที ่ 2.10 ซึ่งมีคาพลังงานกระตุน (activation energy) เทากับ 146 kJ/mol โดยคา
พลังงานกระตุนนี้เปนคาที่บอกถึงการเกิดออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรดบริสุทธิ์ที่ถกูควบคุม
ดวยการแพรของออกซิเจนผานชัน้ของซิลิกา พบวาคาพลังงานกระตุนมีความแตกตางกนัไม



 22

มาก ทั้งนี้อาจจะเกิดจากอทิธิพลเล็กนอยของไนโตรเจนตออัตราการแพรของออกซเิจน หรือ
จากผลนอยมากของความดนัออกซิเจนตออัตราการแพร 

 
Horton [1969], Fitzer และ Ebi [1974] ไดกลาวไวเกี่ยวกับพฤติกรรมการเกิด

ออกซิเดชันเปนเสนโคงพาราโบลิคของผงซิลิคอนไนไตรดในออกซิเจนความดัน 1 atm คาคงที่
ของอัตราเสนโคงพาราโบลิค (KP) หาไดจากการทดลองดังแสดงในรูปที ่ 2.10 ในอากาศแหงที่
อุณหภูมิระหวาง 1065-1340 oC Hortor ไดคาพลังงานกระตุนเทากับ 255 kJ/mol ในขณะที่
อุณหภูมิระหวาง 1000-1600 oC Fitzer และ Ebi พบวาการเกิดออกซิเดชันมี 3 ชวงจะมีคา
พลังงานกระตุนที่แตกตางกนั 3 คา โดยที่อุณหภูมิระหวาง 1000-1200 oC จะเกดิซิลิกาดวย
พลังงานกระตุน 151 kJ/mol ซึ่งสามารถนําไปเปรียบเทียบกับคาที่ไดจาก Goursat และคณะ 
[1972, 1973] อยางไรก็ตามที่อุณหภูมิระหวาง 1200-1400 oC จะเกิดชัน้ของออกไซดที่
ประกอบดวย คริสโตบาไลท (cristobalite) และเกิดออกซิเดชันขึ้น ดวยพลงังานกระตุน 90 
kJ/mol ขณะที่อุณหภูมิระหวาง 1400-1600 oC พบวาอัตราการเกิดออกซิเดชันเพิม่ข้ึนสูงมาก 
เชนเดียวกนักบัคาพลังงานกระตุน เนื่องจากที่ผวิมกีารหลอมของ SiO2  เกิดขึ้น 

 

 
 

รูปที่ 2.10 คาคงที่อัตราเสนโคงพาราโบลคิของการเกิดออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรด 
ที่มีรูปแบบตางกัน, E เปนพลังงานกระตุน (kJ/mol) [Goursat et al., 1972, 1973] 
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ขอมูลการเกิดออกซิเดชันของผงซิลิคอนไนไตรดบริสุทธิ์ สรุปไดดังรูปที่ 2.10 จาก
รูปแสดงอัตราการเกิดออกซเิดชันและพลงังานกระตุนมคีาที่ตางกนัมาก ทัง้นี้เพราะวาแตละคา
ไดจากผูตรวจสอบที่ตางกัน ผลที่แตกตางเหลานี้อาจเกิดจากการที ่ Goursat และคณะ ได
คํานึงถึงพื้นทีท่ี่ลดลงเมื่อการเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันของผงซิลิคอนไนไตรดดําเนินไป ขณะที่ 
Horton, Fitzer และ Ebi ไดละเลยการพิจารณาพืน้ทีท่ี่ลดลงเมือ่คํานวณหาอตัราการเกิด
ออกซิเดชัน  

 
อยางไรก็ตามอัตราการเกิดออกซิเดชันที่ไมเทากันก็สามารถเกิดขึ้นได เนื่องจากความ

แตกตางกนัทางดาน โครงสรางของผงซลิิคอนไนไตรด (amorphous, เฟส α หรือ เฟส β), 
ความพรุนและความหนาแนนของผง และเนื่องจากความแตกตางกนัในเงื่อนไขของการทดลอง
ดวย ตวัอยางเชน ปริมาณความชืน้ในออกซิเจนที่ใช, ปริมาณของออกไซดที่ผิวกอนทดลอง
ออกซิเดชัน และวิธีการใหอุณหภูมิออกซิเดชันกับชิน้งาน ปจจัยเหลานี้อาจจะเปนสาเหตุใหเกิด
พลังงานกระตุนสําหรับการเกิดออกซิเดชันเปนเสนโคงพาราโบลิคที่ตางกันได ตวัอยางเชน การ
เปลี่ยนจาก extrinsic เปน intrinsic จะถูกควบคมุดวยการแพร โดยการเพิ่มอุณหภูมิ ซึง่
พลังงานกระตุนมักจะขึ้นกับความบริสุทธิข์องวัสดุและอุณหภูมิ [Kofstad, 1966] รูปผลึกของซิ
ลิกาจะขึน้กับอุณหภูมิและสารปนเปอนซึง่มีผลตอการเกิดนิวเคลยีสของผลึก  

 
2.4.3 การคํานวณหาความสัมพันธจากการเกิดออกซิเดชัน 

 
Kainasskii และคณะ [1960] ไดเสนอการเกิดออกซิเดชัน ดงัสมการที่ [2.14]  

 
  Si3N4 + 3 O2             3 SiO2 + 2 N2              
 

น้ําหนกัที่เพิ่มข้ึนตอการเกิดออกซิเดชัน แสดงถงึความแตกตางของน้าํหนักระหวาง 
Si3N4 และ 3 SiO2 การเกิดออกซิเดชันที่สมบูรณของตัวอยางเปนเหตุใหน้าํหนักเพิ่มข้ึน
ประมาณ 28.5%  

 
การเกิดออกซเิดชันที่สามารถพบไดบอยทีสุ่ดคือ สมการพาราโบลิคแบบผสม (mixed 

parabolic equation) หรือเรียกวา สมการอัตราพาราโบลิคทัว่ไป (general parabolic rate 
equation) ซึ่งมีความสมัพนัธดังสมการที ่[2.17] 
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∆W2 + A ∆W  =  k t + c                      [2.17] 
 

เมื่อ ∆W  คือน้ําหนกัที่เพิ่มข้ึนตอหนวยพืน้ที,่ t คือเวลา และ A, k, c คือคาคงที่ สําหรับ
ฟลมออกไซดที่บางมาก (∆W มีคานอย) ทําใหพจนแรกในสมการ [2.17] เปนคาทีน่อยมากจน
ละเลยได จากสมการทาํใหอัตราการเกดิปฏิกิริยาเปนเสนตรง ซึ่งนําไปใชในการอธิบายการ
เกิดปฏิกิริยาทีถู่กควบคุมดวยผิว (surface-controlled reaction) สําหรับฟลมออกไซดที่หนา 
(∆W มีคามาก) ทําใหพจนที่สองในสมการ [2.17] เปนพจนทีน่อยจนละเลยได ทําใหพฤตกิรรม
การเกิดออกซเิดชันเปนเสนโคงพาราโบลิค จากสมการที่ [2.17] จะไดเปนสมการที ่[2.18]  

 
     ∆W2  =  kp t + c                 [2.18] 
 

เมื่อ kp  คือคาคงที่อัตราเสนโคงพาราโบลิค (parabolic rate constant) อัตราการ
เกิดปฏิกิริยาของการเกิดออกซิเดชันเปนเสนโคงพาราโบลิคใชอธิบายการแพรของบาง species 
หรือเรียกวา การควบคุมดวยการแพร (diffusion-controlled) 

 

 
รูปที่ 2.11 ความสัมพันธของ ∆W2  กับเวลา ของการเกดิออกซิเดชันที่อุณหภูมิตางๆ 

[Kainasskii et al.,1960] 
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จากรูปที ่ 2.11 พบวาในออกซิเจนแหงจะมีอัตราการเกิดออกซิเดชันไดเร็วกวาในอากาศ
แหง ซึง่กราฟไดจากการนําคา ∆W2  ที่เกิดขึ้นที่เวลาตางๆ มา plot โดยสามารถหาคา kp ได
จากคาความชนัของเสนโคงพาราโบลิค จากนั้นนําคาที่ไดไป plot กราฟระหวาง kp และ
อุณหภูมิดังรูปที่ 2.12 ซึง่จะสามารถหาคาพลังงานกระตุนไดจากความสัมพันธแบบ Arrhenius  

 
รูปที่ 2.12  ความสัมพันธระหวางคา kp และอุณหภูมิ [Kainasskii et al.,1960] 

 
Deal และคณะ [1965] พบวาการเกิดออกซิเดชันมีความสัมพนัธเปนแบบโคงพาราโบลา 

ดังสมการที่ [2.17] และ [2.18] เชนกนั 
 

2.4.4 ผลการเกิดออกซิเดชันตอสมบัติของรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด  
 

การเกิดออกซเิดชันของรีแอกชันบอนดซิลคิอนไนไตรดในอากาศ จะเร่ิมเกิดที่อุณหภูมิ 
800 oC และเกิดชั้นปองกันบางๆ ขึน้จากการเกิดซิลิกา (SiO2) ขึ้นที่ผวิของ RBSN ดังปฏิกิริยาที ่
[2.14] 

 
Haggerty และคณะ [1989]  พบวาอัตราการเกิดออกซิเดชันเฉลี่ย ขึน้กับอุณหภูมิใน

ทุกชิน้ งาน ดังแสดงในรูปที่ 2.13 โดยที่ชิ้นงานของ Davidge และคณะจะมีรูพรุนนอยที่สุด 
รองลงมาคือ RBSN ของ Porz  และ Thummier และชิน้งาน RBSN ของ Haggerty และคณะ
มีรูพรุนมากทีสุ่ดคือ 23% พบวาชิน้งานทีม่ีรูพรุนต่ําจะมีน้ําหนักที่เพิม่ข้ึนมากกวา  
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รูปที่ 2.13 อัตราการเกิดออกซิเดชันของ RBSN [Haggerty et al.,1989] 
 

Horton [1969] พบวาอัตราการเกดิปฏิกิริยาออกซิเดชันของตวัอยางทีม่ีขนาดผง
แตกตางกนัมาก จะเปลี่ยนแปลงเพียงเลก็นอยเทานัน้เมื่อน้ําหนักของผงมีคาเทากนั หรือกลาว
ไดวาอัตราการเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันของแตละขนาดผงจะเปนสัดสวนกับน้าํหนักของ
ตัวอยาง ที่เปนเชนนี้เพราะวาพืน้ที่ผิวของทุกขนาดผงมีคาประมาณเทากัน และจะสามารถเปน
จริงไดถาทกุอนุภาคมีการเผาผนึก (sintering) จากผงขนาดเล็กที่ขนาดใกลเคียงกนัใหติดกัน
เปนกอน (agglomerate) 

 
 

รูปที่ 2.14 Fracture strength ของชิ้นงานที่ถูกออกซิไดซ [Haggerty et al.,1989] 
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Haggerty และคณะ [1989] พบวาการวางชิ้นงานไวที่อุณหภูมิหองจะไมทาํใหความ
แข็งแรงลดลง เพราะวาชิน้งานมีชัน้ฟลมออกไซดบางๆ ปองกันการเกิดออกซิเดชันไว เมื่อเกิด
ออกซิเดชัน ความหนาของชั้นออกไซดเพิ่มข้ึน ความแข็งแรงตอการแตกหักจะลดลง ได
ความสัมพันธดังรูปที่ 2.14 พบวา Fracture strength ของชิ้นงานทีถ่กูออกซิไดซจะเพิ่มข้ึนเมื่อ 
flaw มีขนาดเล็กลง คาํนวณจากสมการที่ [2.19] 

 
    σf    =    Z Kc                    [2.19] 
    Y (a1/2) 
 
เมื่อ σf    คือคา fracture strength, Y คือ geometric constant, Z คือคาคงที่ของ 

flaw ที่เปนรูปวงรี, a คือคาความลึกของ flaw และ Kc คอืคา fracture toughness ของวัสดุ 
 

Gogotsi และ Grathwohl [1993] พบวาน้ําหนกัที่เพิ่มข้ึนจากการเกดิออกซิเดชันทํา
ใหความเคน (stress) เพิ่มข้ึน ดงัรูปที ่ 2.15 แตในทางตรงกนัขามการเกิดอกซิเดชันของ
ซิลิคอนไนไตรดจะกระทบกบัสมบัติของวสัดุที่ตองการได ตัวอยางเชน การแปรรูป 
(deformation), โพรง (cavitation) และรอยราว (cracking)  

 

 
รูปที่ 2.15 ความสัมพันธระหวางความเคนและน้าํหนักของชิ้นงานที่เพิ่มข้ึน 

[Gogotsi and Grathwohl, 1993] 
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2.5 การใชงานของซิลิคอนไนไตรด 
 

ซิลิคอนไนไตรดเปนเซรามกิสที่มีการใชงานอยางหลากหลาย เนื่องจากมีสมบัติทีด่ีในดาน
ตางๆ จากสมบัติดานความแข็งแรง ความแข็ง และความตานทานการสึกกรอนของซิลิคอนไนไตรด 
การใชงานสวนใหญจงึใชงานเปนพวกอุปกรณตัด (cutting tools) ลูกบด (grinding media) หัวฉีด
พนทราย (grit blasting nozzles) จากสมบัติดานความตานทานตอการเกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมสูิง 
และการนาํความรอนที่ดี ซลิิคอนไนไตรดสามารถนําไปใชงานในเตา (burner) หัวฉีดงานเชื่อม 
(welding nozzles) อุปกรณแลกเปลี่ยนความรอน (heat exchangers) 

 

 
 
รูปที่ 2.16  ชิน้สวนทางวิศวกรรมที่ผลิตจากซิลิคอนไนไตรด (Trademark T&N plc) 
 
รูปที่ 2.16  แสดงตัวอยางชิน้สวนทางวิศวกรรมที่ผลิตจากซิลิคอนไนไตรด (Trademark 

T&N plc) นอกจากนี้ยงัมกีารใชงานเกี่ยวกับสวนประกอบของเครื่องจักร ไดแก วาลว (valves) 
เทอรโบชารทเจอรโรเตอร (turbo-charger rotor) แกสเทอรไบน (gas turbine) และ สปารคปลั๊ก 
(spark plugs) และซิลิคินไนไตรดยังมีความตานทานการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอยางทนัททีนัใดทีด่ี 
จึงสามารถนํามาทาํเปนอุปกรณทนความรอนในเตา, thermocouple shielding tube ใน
อุตสาหกรรมโลหะ, สวนประกอบของ handing molten aluminum, combustion chambers ฯลฯ  
[William and Mark, 1994] 

 



 
บทที่ 3 

ระเบียบวิธกีารวิจยั 
 
 
3.1 เครื่องมือและอุปกรณการทดลอง 
 

3.1.1 เครื่องมือและอุปกรณการบดและขึน้รูปงานซิลิคอน 
3.1.1.1 Disc Grinding Mill Model HSM 100 A 
3.1.1.2 Retsch Sieve มาตรฐาน ASTM E 11 ขนาด 60, 120, 325 และ 400 mesh 
3.1.1.3 Attritor Model 01-HD 
3.1.1.4 Hydraulic Pressing 
3.1.1.5 Cold-Isostatic Pressing 
3.1.1.6 Furnance 1500 Model  LTF 15/75 
3.1.1.7 Sinterring Furnace HT 1600 
 

3.1.2 เครื่องมือและอุปกรณการผลิตชิ้นงาน 
3.1.2.1 Drilling Machine  
3.1.2.2 Machine Tool Plant-Silven CU 500 M 
3.1.2.3 Cutting Machine Struers Accutom-5  
 

3.1.3 เครื่องมือและอุปกรณทดสอบและตรวจสอบ 
3.1.3.1 Grindosonic Model MK 51 
3.1.3.2 Universal Testing Machine Instron 4502 
3.1.3.3 Micro Hardness Tester MHT-10 Anton Paar 
3.1.3.4 X-Ray Diffractometer System JDX-3530 
3.1.3.5 Optical Microscope 
3.1.3.6 Scanning Electron Microscope (JEOL) 
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3.2 วัสดุที่ใชในการทดลอง 
 

3.2.1 ผงโลหะซิลิคอน 
 ผงวัสดุที่ใชในการทดลองคือผง silicon metal ซึ่งมีสวนผสมดังตารางที ่3.1 

 
ตารางที่ 3.1 สวนผสมหลักของ silicon metal ตรวจสอบโดย X-ray fluorescence (XRF) 

ปริมาณธาตุ (%โดยน้ําหนกั) ตัวอยาง 
Si Al Ca Fe W 

ผง Silicon Metal 99.11 0.14 0.47 0.17 0.10 
Trace element: Na, Mg, K, Ti, Cr, Mn 

 
วัดขนาดผงซิลิคอนที่บดไดดวยเครื่อง Mastersizer ในสภาวะน้ํากลัน่ธรรมดาโดยได

ขนาดผงสรุปดังตารางที ่ 3.2 และแสดงลกัษณะการกระจายตวัของผงดังรูปที ่ 3.1 (ขอมูลการ
วัดดวยเครื่อง Mastersizer แสดงในภาคผนวก ก.) 

 
ตารางที่ 3.2 ขนาดของผงซิลิคอน 3 ขนาดที่วัดไดจากเครื่อง Mastersizer  

Particle size distribution Powder 
(µm) d10 d50  d90 

Specific Surface Area  
(m2/g) 

3.26 0.76 3.26 17.42 1.99 
6.23 1.14 6.23 20.43 1.27 
11.87 4.28 11.87 30.88 0.32 

 

0
2
4
6
8

0 0.1 0.5 2.5 10 50
Particle Diameter (micron)

%

 
รูปที่ 3.1 การกระจายตวัของขนาดผงซิลิคอนทัง้ 3 ขนาด ที่วัดไดจากเครื่อง Mastersizer 

3 µm 6 µm 12 µm  
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3.2.2 สารชวยเกาะยึด 
3.2.2.1 สารละลายโพลิไวนิลแอลกอฮอล (Poly Vinyl Alcohol, PVA) ความเขมขน 2%โดย

มวลตอปริมาตร (กรัม/มิลลิลิตร) (เชน ใชสาร PVA 2 g ตอน้ํา 100 ml) 
 

3.2.3 กาซที่ใชควบคุมบรรยากาศในเตา 
3.2.3.1 กาซอารกอนบริสุทธิ์ 99.9% ใชในการบดผงดวย Attritor และใชในการเผา       

ผนึกขั้นตน 
3.2.3.2 กาซไนโตรเจนและไฮโดรเจน ในอัตราสวน 95:5 common grade ใชในการ        

ไนไตรเดชัน 
 
3.3 การเตรยีมตวัอยางชิ้นงาน 
 

3.3.1 วิธีการบดและผสมผง 
3.3.1.1 ทุบกอน silicon metal จนไดกอนเล็กขนาดประมาณ 1 ม.ม. 
3.3.1.2 บด silicon metal ที่ไดดวยเครื่อง Disc grinding mill โดยใสผงครั้งละประมาณ50 

กรัม / คร้ัง / 3 นาที ดวยความเร็วสูงสุด 
3.3.1.3 รอนผงที่ไดดวยตะแกรงของ Retsch ตามมาตรฐาน ASTM E.11 ขนาด 60 และ 

120 mesh ตามลําดับ ซึง่จะไดผงขนาดเลก็กวา 125 µm 
3.3.1.4 บดผงที่ไดดวย Attritor  โดยใสผงครั้งละประมาณ 350 g ตอลูกบด tungsten 

carbide 6 กิโลกรัม ใชบรรยากาศกาซอารกอนบริสุทธิ ์99.9% ใชเวลาในการบด 1 
ชั่วโมง 30 นาที และ 4 ชั่วโมง 30 นาที (ยิ่งใชเวลานานผงที่ไดก็จะเล็กลง) 

3.3.1.5 รอนผงที่ไดดวยตะแกรงของ Retsch ตามมาตรฐาน ASTM E.11 ขนาด 325 และ 
400 mesh ตามลําดับ ซึง่จะไดผงขนาดเลก็กวา 38 µm 

3.3.1.6 ทําการวัดขนาดผงดวยเครื่อง Mastersizer 
3.3.1.7 พนสารละลาย PVA ที่มีความเขมขน 2 % กรัม/มิลลิลติร (ละลายผง PVA ในน้าํที่

อุณหภูมิประมาณ 80 oC ในอัตราสวน PVA 2 กรัม:น้ํา100 มิลลิลิตร) ลงบนผง
ซิลิคอนที่ได คนผสมใหทั่ว 

3.3.1.8 นําผงที่ผสมแลวไปอบไลความชื้นที่อุณหภูมิ 50  oC ประมาณ 45 นาท ี
3.3.1.9 รอนผงที่ไดผานตะแกรงขนาด 120 mesh อีกครั้ง 
3.3.1.10  จากนัน้นาํผงที่ไดไปทําการอัดขึ้นรูปตอไปทันที อยาปลอยทิง้จนไวนานจนผง

เกาะตวักันจนแข็ง 
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3.3.2 วิธีการอัดขึ้นรูปชิ้นงานซิลคิอน 
 
นําผงที่ไดจากขอ 3.3.1.9 (ผงที่ผสมสารละลาย PVA และรอนผานตะแกรงขนาด 120 

mesh แลว) มาอัดดวยไฮดรอลิกแบบแนวเดียว (uniaxial press) ใน Stainless steel die 
ขนาดประมาณ 4 x 34 x 6 mm (ดังรูปที่ 3.2) จํานวนประมาณ 200  ชิ้นงาน จากนัน้นาํชิ้นงาน
บางสวนไปทํา Cold Isostatic Press (CIP)  โดยใสในถุงยางทําใหเปนสุญญากาศ และทําการ 
CIP ที่แรงดัน 300 MPa เปนเวลา 2 นาท ี

 
     P (ทิศทางแรงอัด) 
    4 mm. 
                   6 mm.  

(ความหนาจะขึ้นกับแรงที่ใชอัด) 
 

 
 

รูปที่ 3.2 ขนาดชิ้นทดสอบทีไ่ดจากการอัดขึ้นรูป 
 

โดยตารางที่ 3.3 แสดงรายละเอียดของชิ้นงานที่ใชในการทดลองวิเคราะหผลของขนาดผง 
 
ตารางที่ 3.3 ชิน้งานที่ใชในการทดลองสาํหรับวิเคราะหผลของขนาดผง 

จํานวนชิ้นงาน แรงที่ใชในการอัดดวย 
Uniaxial Press Uniaxial CIP Uniaxial CIP Uniaxial CIP 

1 ตัน 10 10 10 10 10 10 
2 ตัน - - 10 10 - - 
4 ตัน - - 10 10 - - 

 ผงมีขนาด ∼ 3 µ ผงมีขนาด ∼ 6 µ ผงมีขนาด ∼ 12 µ 
รวมทัง้หมด 100   ชิ้นงาน 

 
การ CIP ชิ้นงานดังตารางที่ 3.3 จะทาํหลังจากอัดดวย Uniaxial Press แลว เชนใช 

Uniaxial Press อัดดวยแรง 1 ตัน ตอพื้นที่หนาตัด 1.36 cm2 (735 kg/cm2, 72 MPa) จากนัน้
ทําการ CIP ดวยแรง 300 MPa เปนตน โดยชิ้นงานแตละเงื่อนไข เงื่อนไขละ 10 ชิ้นนั้น จะนําไป

34 mm.
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ตรวจสอบหาคาความหนาแนน, ความแข็ง, โมดูลัสของยัง, ความแข็งแรงตอการดดั, ตรวจสอบ
ดวย SEM และ XRD ตอไป  

 
3.4 วิธีการเผาผนึกขั้นตน 

 
นําชิน้งานที่ไดเขาเตาอบที่อุณหภูมิ 100 oC เปนเวลาประมาณ 10 ชั่วโมง ในบรรยากาศ

แกสเฉื่อยอารกอน นําชิน้งานเขาเตาเผา Tube Furnace (LTF 15/75) โดยตั้งโปรแกรมตามตาราง
ที่ 3.4 และแสดงแผนภาพการทาํงานดงั      รูปที ่ 3.3 จะไดผลิตภัณฑเปนชิน้งานพรีฟอรม 
(Preform) 
 
ตารางที่ 3.4 ขอมูลการใหความรอนในการเผาผนกึขั้นตน 

Heating Step Heating rate  
(oC/hr) 

Temperature  
(oC) 

Dwell time  
(hr) 

Calcination & binder removal 250 500 1 
Pre-sintering 250 1200* 3 
Cooling 300 30 - 

* [กุลจิรา สุจิโรจน และเบญญา เชิดหิรัญกร, 2541] 
 
 
 
 
      
 
      
 
         
 

 
 

รูปที่ 3.3 กระบวนการใหความรอนในการเผาผนกึขั้นตน 
 

300 oC/hr 

30 oC 

1200 oC, 3 hrs

250 oC/hr500 oC, 1 hr 

250 oC/hr 

อุณหภูมิ oC

เวลา (hr) 
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3.5 การตรวจสอบสมบัติของชิ้นงานที่ผานการเผาผนกึขั้นตน 
 

3.5.1 วิธีการตรวจสอบสมบัติทางกายภาพดวยการวัดความหนาแนน  
 
3.5.1.1 ขัดเตรียมผิวดวยกระดาษทรายเบอร 600,800,1000 และ 1200 ตามลําดับ 
3.5.1.2 วัดขนาดเพื่อหาปริมาตรของชิ้นงาน 
3.5.1.3 ชั่งน้าํหนักชิน้งาน 
3.5.1.4 จากนั้นนําคาที่ไดมาแทนคาในสูตรดังสมการที ่3.1 

 
ρ = m / V  (กรัม/ซ.ม.3)              [3.1] 
 

โดย ρ คือคาความหนาแนนของชิน้งาน, m คือน้ําหนกัชิ้นงาน (กรัม) และ V คือ
ปริมาตรของชิ้นงาน (ซ.ม.3)  

 
3.5.2 การตรวจสอบสมบัติทางกล 

 
สมบัติที่ทาํการตรวจสอบชิ้นงานพรีฟอรม ไดแก ความแข็ง (Hardness, HV), โมดูลัส

ของยัง (Young’s modulus, E, MPa) และความแข็งแรงตอการดัด (Flexural strength, σ, 
MPa) โดยการตรวจสอบแตละสมบัติมีวิธกีารดังนี ้

 
3.5.2.1 วิธีการวัดคาความแข็งของชิน้งาน 

ใชการวัดความแข็งแบบไมโครวิคเกอร (Micro Vickers Hardness, HV) (JIS R 
1610) ดวยเครื่อง Micro Hardness Tester MHT-10 โดยมีขั้นตอนดงันี ้

 
3.5.2.1.1 ขัดเตรียมผิวดวยกระดาษทรายเบอร 600,800,1000 และ 1200 ตามลําดับ 
3.5.2.1.2 ทําการ sputtering ดวยทอง โดยใชกระแสไฟฟา 15 A เปนเวลา 120 วนิาท ี
3.5.2.1.3 ทดสอบความแข็งของชิ้นงานพรีฟอรม โดยใชแรงกด 300 กรัม เปนเวลา 10 

วินาท ีทดสอบชิ้นละ 10 จุด และหาคาเฉลีย่ 
3.5.2.1.4 คํานวณคาความแข็งโดยใชสมการ 3.2 

 
HV = 0.1891 P / d2                         [3.2] 
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โดย HV คือคาความแข็งชิ้นงานแบบ Vickers (N/mm2), d (diagonal) คือ
ความยาวเสนทแยงมุมเฉลี่ยของรอยกด (mm), P คือแรงที่ใชกด (N) 

 
3.5.2.2 วิธีการวัดคาความแข็งแรงตอการดัด  
 

3.5.2.2.1 เตรียมชิ้นงานพรีฟอรมใหไดขนาด 3 x 5 x 25 mm.  
3.5.2.2.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 600, 800, 1000 และ 1200 

ตามลําดับ  
3.5.2.2.3 ลบมุมช้ินงานดวยการขัดกระดาษทรายเบอร 1000 ใหทํามมุ 45o เพื่อลด 

stress concentration ที่จะเกิดบริเวณมุมชิ้นงานขณะทดสอบ 
3.5.2.2.4 ทดสอบความแข็งแรงตอการดัดแบบ Three-point-bending ดวยเครื่อง 

Instron 4502 โดยใช crosshead speed 0.045 mm/min ตามมาตรฐาน 
ASTM C 1161 โดยมีลักษณะการทดสอบดังรูปที่ 3.4 

 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 3.4 การทดสอบแบบ Three-point bending 
 

3.5.2.2.5 จากนั้นคํานวณโดยสมการ 3.3 
 

σflex =      3 x P x L (MPa)             [3.3] 
    2 x t2 x W 
 

โดย σflex คือคาความแข็งแรงตอการดัด (MPa), P คือแรงที่ทาํใหชิ้นงานแตกหัก (N), 
L คือความยาวชวงที่รับแรงตาน (mm), W คือความกวางของชิ้นงาน (mm) และ t คือ
ความหนาของชิ้นงาน (mm) 
 

W 
t 

L/2L/2

P
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3.5.2.3 วิธีการวัดคาโมดูลัสของยัง 
ทําการวัดคาโมดูลัสของยัง (Young’s modulus) ตามมาตรฐาน ASTM C 1259-94 

โดยมีขั้นตอนดังนี ้
 

3.5.2.3.1 เตรียมชิ้นงานพรีฟอรมใหไดขนาด 4 x 6 x 30 mm.  
3.5.2.3.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 600, 800, 1000 และ 1200 

ตามลําดับ  
3.5.2.3.3 ทําการชั่งน้ําหนัก (m), วัดความกวาง (W), ความหนา (t) และความยาวของ

ชิ้นงาน (L) เพื่อหาคา T1 ดังสมการที ่3.4 
 

 T1 =    1 + 6.585 (1+0.0752µ +0.8109µ2)(t/L)2 – 0.868(t/L)4       [3.4] 
             8.340 (1+0.2023µ+2.173µ2)(t/L)4 
       1+6338(1+0.1408µ+1.536µ2)(t/L)2 

 
โดย m คือน้ําหนกัของชิน้งาน (กรัม), W คือความกวางของชิ้นงาน (mm), L 
คือความยาวของชิ้นงาน (mm), t คือความหนาของชิน้งาน (mm) และ µ 
คือคา Poisson’s ratio ของซิลิคอน ซึง่มีคา = 0.17  
 

3.5.2.3.4 ทดสอบหาคาโมดูลัสของยังดวยเครื่อง Grindosonic โดยการเคาะทีบ่ริเวณ
กึ่งกลางงาน เปนจํานวน 10 คร้ัง บนัทกึคาความถีก่ําทอนพืน้ฐาน 
(fundamental resonant frequency, ff ) ที่ไดในแตละครั้ง  และหาคาเฉลี่ย 

3.5.2.3.5 คํานวณหาคาโมดูลัสของยัง ดวยการแทนคาตางๆ ที่ไดในสมการที ่3.5 
 

E = 0.9465(mff2/b)(L3/t3)T1             [3.5] 
 

โดย E คือคาโมดูลัสของยัง (Pa) และ ff คือคา fundamental resonant 
frequency (Hz) 
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3.5.3 การตรวจสอบโครงสรางจลุภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบสองกวาด  
 
3.5.3.1 เตรียมชิ้นงานพรีฟอรมใหไดขนาดประมาณ 4 x 6 x 30 mm. 
3.5.3.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 600, 800, 1000 และ 1200 

ตามลําดับ 
3.5.3.3 ทําการ sputtering ดวยทอง โดยใชกระแสไฟฟา 15 A เปนเวลา 120 วนิาที ทัง้นี้

เพื่อทาํใหชิน้งานสามารถนําไฟฟาได 
3.5.3.4 ตรวจสอบโครงสรางดวยเครือ่ง Scanning Electron Microscope (SEM)  
 

3.6 วิธีการทาํไนไตรเดชัน 
 
นําชิน้งานพรฟีอรมเผาไนไตรเดชัน (Nitridation) ที่อุณหภูมิ 1500 oC เปนเวลา 3 ชั่วโมง ใน

บรรยากาศไนโตรเจน โดยนาํชิ้นงานเขาเตาเผา High Temperature Furnace HT 1600 oC โดย
ตั้งโปรแกรมตามตารางที ่3.5 และแสดงแผนภาพการทาํงานดังรูปที่ 3.5 จะไดเปนชิ้นงาน RBSN 
 
ตารางที่ 3.5 ขอมูลการใหความรอนในการเผาไนไตรเดชัน 

Heating Step Heating rate (oC/hr) Temperature (oC) Dwell time (hr) 
Heating 250 1100 0 
Nitriding 50 1500 3 
Cooling 600 30 0 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 3.5 กระบวนการใหความรอนในการเผาไนไตรเดชัน 

600 oC/hr 

30 oC 

1500 oC, 3 hrs

50 oC/hr
1100 oC 

250 oC/hr

อุณหภูมิ oC 

เวลา (hr) 

1500 oC 
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3.7 การตรวจสอบสมบัติของชิ้นงานที่ผานการทาํไนไตรเดชัน 
 

3.7.1 การตรวจสอบสมบัติทางกายภาพดวยการหาคาความหนาแนน  
การตรวจสอบสมบัติทางกายภาพดวยการหาคาความหนาแนน (Density, ρ, g/cm3) 

ของชิ้นงาน RBSN แบงออกเปน 3 วิธกีาร ดังนี้คือ 
 

3.7.1.1 วิธีการหาความหนาแนนดวยการวัด 
 

3.7.1.1.1 ขัดเตรียมผิวชิ้นงาน RBSN ดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 
800, 1000 และ 1200 ตามลําดับ จากนั้นขัดดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 
ไมครอน ตามลําดับ 

3.7.1.1.2 ทําการวัดขนาดของชิ้นงานเพื่อหาปริมาตร และชั่งน้ําหนักชิน้งาน  
3.7.1.1.3 แทนคาที่ไดทัง้หมดในสูตรดังสมการที่ 3.1 

 
3.7.1.2 วิธีการหาความหนาแนนดวยการแทนที่ดวยน้าํ 
 

3.7.1.2.1 ขัดเตรียมผิวชิ้นงาน RBSN ดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 
800, 1000 และ 1200 ตามลําดับ จากนั้นขัดดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 
ไมครอน ตามลําดับ 

3.7.1.2.2 อบชิ้นงานที่อุณหภูมิประมาณ 110 oC ประมาณ 3 ชั่วโมง ทิ้งใหเยน็จนถงึ
อุณหภูมิหอง แลวทําการชัง่น้ําหนกัในอากาศ (m1) 

3.7.1.2.3 นําชิน้งานไปตมในน้าํเดือดประมาณ 2 ชั่วโมง ทิ้งไวจนเย็นจนถงึ
อุณหภูมิหอง ทําการชั่งน้ําหนักในน้าํ (m2) 

3.7.1.2.4 คีบชิ้นงานออกมา ซับดวยผาเปยก จากนัน้ชั่งน้ําหนักในอากาศ (m3) 
3.7.1.2.5 คํานวณหาคาความหนาแนนตามสูตร ดงัสมการที ่3.6 

 
ρ =       m1 x ρ0  (กรัม/ซ.ม.3)            [3.6] 
              m3 - m2 

 
โดย ρ คือความหนาแนนของชิน้งาน, ρ0 คือความหนาแนนของน้าํที่
อุณหภูมิที่ตรวจสอบ 
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3.7.1.3 วิธีการหาความหนาแนนดวย Ultrapycnometer 
เปนการตรวจสอบความหนาแนนเพื่อหาคา true density ของชิ้นงาน RBSN โดยมี

ขั้นตอนดังนี ้
 

3.7.1.3.1 ทําการ Calibrate เครื่องโดย calibrate Vcell และ Vadded 
3.7.1.3.2 ชั่งน้าํหนักผงซลิิคอนไนไตรดที่ไดจากการบดชิ้นงาน RBSN ดวยโกรงอลูมินา 

เพื่อนาํคาที่ไดปอนลงในเครื่อง Ultrapycnometer ตอไป 
3.7.1.3.3 นําผงซิลิคอนไนไตรดเขาเครื่องเพื่อทําการวัด โดยเครื่องจะเปรียบเทียบ

ปริมาตรของผงเทยีบกับมาตรฐาน แลวทาํการคํานวณหาคาความหนาแนน 
3.7.1.3.4 ผานกาซฮีเลีย่ม (He) เปนเวลาประมาณ 10 นาท ีทาํการตรวจสอบ 5 คร้ังตอ 

1 ผงตัวอยาง 
 

3.7.2 การตรวจสอบสมบัติทางกล 
 
สมบัติที่ทาํการตรวจสอบ ไดแก ความแข็ง (Hardness, HV), โมดูลัสของยัง 

(Young’s modulus, E, MPa) และความแข็งแรงตอการดัด (Flexural strength, σ, MPa) 
โดยการตรวจสอบแตละสมบัติมีวิธีการดังนี ้

 
3.7.2.1 วิธีการวัดคาความแข็งของชิน้งาน  

ใชการวัดความแข็งแบบไมโครวิคเกอร (Micro Vickers Hardness, HV) (JIS R 
1610) ดวยเครื่อง Micro Hardness Tester MHT-10 โดยมีขั้นตอนดงันี ้

 
3.7.2.1.1 ขัดเตรียมผิวชิ้นงาน RBSN ดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 

800, 1000 และ 1200 ตามลําดับ จากนัน้ขัดดวยผงเพชร (Diamond paste) 
ขนาด 6, 3 และ 1 ไมครอน ตามลําดับ 

3.7.2.1.2 ทําการ sputtering ดวยทอง โดยใชกระแสไฟฟา 15 A เปนเวลา 120 วนิาท ี
3.7.2.1.3 ทดสอบความแข็งของชิ้นงาน RBSN โดยใชแรงกด 300 กรัม เปนเวลา 10 

วินาท ีทดสอบชิ้นละ 10 จุด และหาคาเฉลีย่ 
3.7.2.1.4 คํานวณคาความแข็งโดยใชสมการ 3.2 
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3.7.2.3 วิธีการวัดคาความแข็งแรงตอการดัด 
การวัดคาความแข็งแรงตอการดัด  (Flexural strength, σ, MPa)    เปนไปตาม

มาตรฐาน ASTM C 1161 โดยมีข้ันตอนในหารหาคาดังนี ้
 

3.7.2.3.1 เตรียมชิ้นงาน RBSN ใหไดขนาด 3 x 5 x 25 mm.  
3.7.2.3.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 800, 

1000 และ 1200 ตามลําดับ จากนัน้ขดัดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 
ไมครอน ตามลําดับ 

3.7.2.3.3 ลบมุมช้ินงานดวยการขัดกระดาษทรายเบอร 1000 ใหทํามมุ 45o เพื่อลด 
stress concentration ที่จะเกิดบริเวณมุมชิ้นงานขณะทดสอบ 

3.7.2.3.4 ทดสอบความแข็งแรงตอการดัดแบบ Three-point-bending ดวยเครื่อง 
Instron 4502 โดยใช crosshead speed 0.045 mm/min ตามมาตรฐาน 
ASTM C 1161 โดยมีลักษณะการทดสอบดังรูปที่ 3.4 

3.7.2.3.5 จากนั้นคํานวณหาคาความแข็งแรงตอการดัด ดังสมการที่ 3.3 
 

3.7.2.4 วิธีการวัดคาโมดูลัสของยัง  
ทําการวัดคาโมดูลัสของยัง (Young’s modulus) ตามมาตรฐาน ASTM C 1259-94 

โดยมีขั้นตอนดังนี ้
 

3.7.2.4.1 เตรียมชิ้นงาน RBSN ใหไดขนาด 4 x 6 x 30 mm.  
3.7.2.4.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 800, 

1000 และ 1200 ตามลําดับ จากนัน้ขดัดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 
ไมครอน ตามลําดับ 

3.7.2.4.3 ทําการชั่งน้ําหนัก (m), วัดความกวาง (W), ความหนา (t) และความยาวของ
ชิ้นงาน (L) เพื่อหาคา T1 ดังสมการที ่3.4 

3.7.2.4.4 ทดสอบหาคาโมดูลัสของยังดวยเครื่อง Grindosonic โดยการเคาะทีบ่ริเวณ
กึ่งกลางงาน เปนจํานวน 10 คร้ัง บนัทกึคาความถีก่ําทอนพืน้ฐาน 
(fundamental resonant frequency, ff ) ที่ไดในแตละครั้ง  และหาคาเฉลี่ย 

3.7.2.4.5 คํานวณหาคาโมดูลัสของยัง ดวยการแทนคาตางๆ ที่ไดในสมการที ่3.5 
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3.7.3 การตรวจสอบสัดสวนโครงสรางทางเคมีดวย X-Ray Diffractometer 
 

3.7.3.1 นําชิน้งาน RBSN มาตัดตามขวาง (ทิศตามแรงอัด) ขนาดประมาณ 4x6x30 มม. 
3.7.3.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 800, 1000 และ 

1200 ตามลําดับ จากนัน้ขัดดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 ไมครอน ตามลําดับ 
3.7.3.3 ทําการตรวจสอบโดยการใชเครื่อง X-Ray Diffractometer (XRD) โดยใช step 

angle 0.04 deg. Count time 1.0 วินาท ีใช Cu target receiving slit 0.2o , beam 
slit 1.0o ตรวจหา peak ที่มมุต้ังแต 10o ถึง 90o  

3.7.3.4  ทาํ peak search เพื่อเทียบกับ peak มาตรฐานทีม่ีอยู 
3.7.3.5 หาคา integrated intensity ของแตละ peak และทําการคํานวณ relative 

integrated intensity เพื่อหาปริมาณเฟส α, เฟส β และปริมาณ Si ทีเ่หลืออยู 
 

3.7.4 การตรวจสอบโครงสรางจลุภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบสองกวาด  
 

3.7.4.1 เตรียมชิ้นงาน RBSN ใหไดขนาดประมาณ 4 x 6 x 30 mm. 
3.7.4.2 ขัดเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 180, 220, 320, 600, 800, 1000 และ 

1200 ตามลําดับ จากนัน้ขัดดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 ไมครอน ตามลําดับ 
3.7.4.3 ทําการ sputtering ดวยทอง โดยใชกระแสไฟฟา 15 A เปนเวลา 120 วนิาที ทัง้นี้

เพื่อทาํใหชิน้งานสามารถนําไฟฟาได 
3.7.4.4 ตรวจสอบโครงสรางดวยเครือ่ง Scanning Electron Microscope (SEM) รุน 

JEOL (JSM-5410) 
 

3.8 การศึกษาการเกิดออกซิเดชัน 
 

3.8.1 ชิ้นงานที่ใชในการทดลอง 
ใชชิ้นงาน RBSN ที่ใชมขีนาดอนุภาคซิลิคอนเริ่มตน 3 ไมครอน ผานการอัดดวย 

Uniaxial Press 72 MPa และ CIP ที่ 300 MPa ผานการเผาผนกึขั้นตนที ่1200 oC เปนเวลา 3 
ชั่วโมง ไนไตรเดชันที่อุณหภูมิ 1500 oC เปนเวลา 3 ชัว่โมง มีความหนาแนน 2.61 กรัม/ซ.ม.3 รู
พรุน 13.98 % ความแขง็แรงตอการดัด 251 MPa และมีคาโมดูลัสของยัง 199 GPa  
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3.8.2 วิธีการเผาชิน้งานที่อุณหภูมิตางๆ 
นําชิน้งาน RBSN ตามขอ 3.8.1 เขาเตาเผาอุณหภูมิสูง (High Temperature Furnace) 

ในบรรยากาศธรรมดา โดยปรับเปลี่ยนอณุหภูมิในการเผาเปน 700, 800, 900 และ 1000 องศา
เซลเซียส เปนเวลาประมาณ 20 ชั่วโมง โดยตั้งโปรแกรมตามตารางที ่ 3.6 และแสดงแผนภาพ
การทาํงานดงัรูปที่ 3.7 จะไดเปนชิ้นงาน RBSN 

 
ตารางที่ 3.6 ขอมูลการใหความรอนในการเผาเพื่อศึกษาการเกิดออกซเิดชัน 

Heating Step Heating rate (oC/hr) Temperature (oC) Dwell time (hr) 
Oxidation 250 700* 20 
Cooling 600 30 0 

*อุณหภูมิการเผาจะเปลี่ยนไปเปน 800, 900 และ 1000 oC ตามลําดบั 
 
 

 
 
 
 
 
 

รูปที่ 3.7 กระบวนการใหความรอนในการเผาเพื่อศึกษาการเกิดออกซเิดชัน 
 

3.8.3 วิธีการหาคาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันและความหนาชั้นฟลม SiO2  
 

3.8.3.1 วัดขนาดเพื่อหาพืน้ที่ผวิของชิ้นงานกอนเผา โดยทาํการวัดชิ้นงานซึ่งมลีักษณะเปน
ปริซึมส่ีเหลี่ยมดังรูปที่ 3.8 โดยวัดความกวาง, ความยาว, และความหนาแลว
คํานวณหาพื้นที่ผิว 

   กวาง    
                            หนา  

 
 

รูปที่ 3.8 ลักษณะชิ้นงาน RBSN ที่ใชในการทดลองการเกิดออกซิเดชนั 
ยาว

600 oC/hr 

30 oC 

700 oC, 20 hrs

250 oC/hr

อุณหภูมิ oC 

เวลา (hr)
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3.8.3.2 นําชิน้งานออกจากเตา ปลอยใหเยน็ในอากาศ แลวทําการชั่งน้ําหนักที่เพิม่ข้ึนขณะ
เผา ในแตละชวงเวลา รวมเวลาทัง้หมด 20 ชั่วโมง 

3.8.3.3 ทําการคํานวณหาคาตางๆ ที่ไดจากการเกิดออกซิเดชันตามความสัมพันธของ
สมการอัตราพาราโบลิคทัว่ไป (general parabolic rate equation) ดังสมการที่ 
2.17 คือ   

 
∆W2 + A∆W  =  kpt + c 

 
3.8.3.4 หาน้ําหนกัที่เพิ่มข้ึนตอพืน้ทีผิ่ว (∆W) และ (∆W2) โดยหาไดจากสมการที่ 3.8  

 
∆W  =     น้ําหนกัที่เพิ่มข้ึน (g)             [3.8] 
   พืน้ที่ผิวทดสอบ (cm2) 
 

3.8.3.5 ทําการ plot กราฟระหวาง ∆W2 (g2/cm4) และ เวลา (ชัว่โมง) 
3.8.3.6 คํานวณคา parabolic rate constant, kp โดยหาไดจากสมการที ่3.9 

 
kp  = ความชนัของกราฟ =   ∆W2 (g2/cm4)            [3.9] 
         เวลา (นาที)  

 
3.8.3.7 ทําการ plot กราฟระหวาง log kp (g2cm-4min-1) และ 1/T (K-1) 
3.8.3.8 คํานวณหาคา Activation Energy, Q (kJ/mol) โดยหาไดจากสมการที่ 3.10 
 

   Q   =  - (ความชันของกราฟ) x 2.303 R          [3.10] 
        =  -     log kp (g2cm-4min-1)      x 2.303 R  
         1/T (K-1) 

 
เมื่อ R คือคาคงที่ของแกส = 8.314 J/mol-K หรือ = 1.987 cal/mol-K 

 
3.8.3.9 คํานวณหาคาความหนาของชั้นฟลมซิลิกา ( film thickness of  SiO2, t ) โดยหาได

จากสมการที ่3.11  [John et al., 1989] 
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    Film thickness, t   (µm)  =    ∆wg  x 3 x 104  x  MSiO2          [3.11] 
                     A  x 39.97  x  ρ SiO2 

 
เมื่อ t คือความหนาของชัน้ฟลมออกไซด (thickness of oxide films) (µm), ∆wg 
คือน้ําหนักที่เพิ่มข้ึน (g), A คือพื้นที่ผิวของชิ้นงานทดสอบ (cm2), MSiO2 คือคา 
molecular weight ของ SiO2 , ρ SiO2 คือคาความหนาแนนของ SiO2 (g/cm3), ทัง้นี้
สมมุติวาเกิดบนผิวดานบนทั้งหมด (external surface) โดยที่เลข 3 ในสมการ
หมายถงึ  1 mole ของ Si3N4 จะเกิด 3 mole ของ cristobalite-SiO2  ดังสมการที่ 
2.14 คือ 

 
Si3N4 (s)  +  3 O2 (g)                    3 SiO2  (s) + 2 N2 (g) 

 
สวนตัวเลข 39.97 คือคามวลที่เปลีย่นแปลงตอ 1 mole ของ Si3N4 (mass change 
per mole of Si3N4) ที่เปลี่ยนไปเปน 3 mole ของ SiO2  
 

3.8.4 วิธีการตรวจสอบโครงสรางดวยกลองจุลทรรศแบบสองกวาด  
 

3.8.4.1 ตัดชิ้นงานตามขวาง แลวขดัเตรียมผิวชิ้นงานดวยกระดาษทรายเบอร 320, 600, 
800, 1000 และ 1200 ตามลําดับ จากนัน้ขัดดวยผงเพชรขนาด 6, 3 และ 1 
ไมครอน ตามลําดับ 

3.8.4.2 ทําการ sputtering ดวยทอง โดยใชกระแสไฟฟา 15 A เปนเวลา 120 วนิาที  
3.8.4.3 ตรวจสอบโครงสรางดวยเครือ่ง Scanning Electron Microscope (SEM)  
3.8.4.4 ตรวจสอบสวนประกอบทางเคมีดวย Energy Dispersive Spectrometer (EDS) 
3.8.4.5 ตรวจสอบสวนประกอบทางเคมีดวย mapping ที่ผิวเปรียบเทียบกับภายในชิน้งาน 
 

3.8.5 วิธีการวัดคาความแขง็ของชิ้นงานที่เกดิออกซิเดชัน 
ทําการวัดคาความแข็งของชิน้งาน (Hardness, HV) ตามมาตรฐาน JIS R 1610 โดยมี

ขั้นตอนดังตอไปนี้ 
 

3.8.5.1 ทําการ sputtering ดวยทอง โดยใชกระแสไฟฟา 15 A เปนเวลา 120 วนิาท ี
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3.8.5.2 ทดสอบความแข็งของชิ้นงาน RBSN โดยใชแรงกด 300 กรัม เปนเวลา 10 วนิาท ี
ทดสอบชิ้นละ 10 จุด และหาคาเฉลี่ย 

3.8.5.3 คํานวณคาความแข็งโดยใชสมการ 3.2 
 

3.8.6 วิธีการวัดคา Fracture toughness, K1C  
การหาคา Fracture toughness ดวยวิธ ี Indentation Fracture โดยหาไดจากการ

ประมาณความยาวของรอยแตกที่เกิดขึ้นเนื่องจากการกดแบบ Vickers hardness tester 
ดังรูปที่ 3.6 โดยมีขั้นตอนดงันี ้

 
3.8.6.1.1 เตรียมผิวชิน้งานและทําการ sputtering ดวยทองเชนเดียวกับการวัดคา

ความแข็ง 
3.8.6.1.2 ทดสอบความแข็งของชิ้นงาน RBSN โดยใชแรงกด 1.5 กิโลกรัม เปนเวลา 20 

วินาท ีทดสอบชิ้นละ 10 จุด และหาคาเฉลีย่ 
3.8.6.1.3 คํานวณคา Fracture toughness โดยใชสมการที ่3.7 
 

สามารถสรุปกระบวนการขึ้นรูปรีแอกชันบอนดซิลคิอนไนไตรดทั้งหมดไดดังรูปที่ 3.9 
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รูปที่ 3.9 แผนผังแสดงขั้นตอนกระบวนการขึ้นรูป RBSN 

Silicon Powder Binder 

Green Body

Preform body

Near-net shape body

RBSN sample

Mixing

Uniaxial Pressing Uniaxial Pressing 

Cold Isostatic Pressing 

Pre-sintering

Machining

Nitriding

Testing



 
บทที่ 4 

ผลการทดลอง 
 

 
4.1 ผลการตรวจสอบสมบัติทางกายภาพดวยการวัดคาความหนาแนน 

 
ผลจากการทดลองสรุปคาความหนาแนนจากการวัดขนาด (ชิ้นงาน green compact และ  

preform) และจากการตมดวยน้าํ (ชิ้นงาน RBSN) ไดดังตารางที ่ 4.1  โดยแสดงความสัมพันธของผล
ของขนาดผงซลิิคอนตอคาความหนาแนน ไดดังรูปที ่ 4.1 และแสดงความสัมพนัธของผลของแรงอัด
แบบแนวเดียวตอคาความหนาแนน ไดดังรูปที่ 4.2  

 
ตารางที่ 4.1 ความหนาแนนของ Bulk density ของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN 

เงื่อนไขชิ้นงาน ความหนาแนนเฉลี่ยของ Bulk density, ρ (g/cm3) 
Green compact        Preform           RBSN ขนาดผง 

(µm) 
Uniaxial 

(ton) 
CIP 

Uniaxial CIP ρ STDV ρ STDV 

จํานวน
ชิ้นงาน
ทดสอบ 

3 1 ไม 1.30 - 1.42 .0113 2.26 .0985 10 
6 1 ไม 1.29 - 1.35 .0125 2.14 .0347 10 
6 2 ไม 1.38 - 1.44 .0044 2.15 .0228 10 
6 4 ไม 1.48 - 1.50 .0053 2.21 .0042 10 
12 1 ไม 1.27 - 1.29 .0159 1.98 .0356 10 
3 1 CIP 1.31 1.49 1.60 .0073 2.61 .0316 10 
6 1 CIP 1.29 1.53 1.59 .0088 2.38 .0026 10 
6 2 CIP 1.37 1.53 1.61 .0103 2.40 .0059 10 
6 4 CIP 1.49 1.54 1.62 .0085 2.42 .0067 10 
12 1 CIP 1.51 1.55 1.58 .0230 2.18 .0995 10 

Commercial * 2.67 - - 
RBSN ** 2.50  - - 

*[กันยาทพิย ตันติคมน, 2543], ** [Morrell, 1985] 
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รูปที่ 4.1 ผลของผงซิลิคอนตอคาความหนาแนนของชิน้งาน Preform และ RBSN ที ่green compact 

ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที่ 72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  
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1.621.611.591.501.441.35
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Morrell, 
[1985]

 
 

รูปที่ 4.2 ผลของแรงอัดแบบแนวเดียวตอคาความหนาแนนของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที ่green 
compact มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนที่ 6 µ และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa 
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จากรูปที ่ 4.1 พบวาเมื่อผงซิลิคอนมีขนาดเล็กลง จะไดคาความหนาแนนของชิ้นงาน Preform 
และชิ้นงาน RBSN จะมีคาเพิ่มข้ึน โดยเมือ่พิจารณาที่ชิน้งาน Preform จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผล
ตอคาความหนาแนนเพียงเล็กนอยเทานัน้ แตเมื่อพิจารณาที่ชิ้นงาน RBSN จะพบวาขนาดผงซลิิคอน
สงผลตอคาความหนาแนนอยางเหน็ไดชัด โดยเฉพาะที่ขนาดอนุภาค 3 ไมครอนที่มีคาความหนาแนน
ถึง 2.61 กรัม/ซ.ม3 เมื่อพิจารณาชิ้นงานทีผ่านการ CIP และไมผานการ CIP จะพบไดวาชิน้งานทีผ่าน
การ CIP ที่ 300 MPa จะไดคาความหนาแนนที่มากกวา ทั้งนี้เนื่องจากชิน้งานมีความหนาแนนที่
สม่ําเสมอกวาและมีความหนาแนนของ green compact ที่สูงกวาดวยนัน่เอง 

 
จากรูปที ่4.2 พบวาเมื่อเพิ่มแรงในการอัดแบบแนวเดียวในชิ้นงาน green compact ที่มีขนาดผง

ซิลิคอนเริ่มตน 6 ไมครอนสูงขึ้นจะไดคาความหนาแนนเพิ่มข้ึนเพียงเลก็นอยเทานัน้ ทั้งนี้อาจเปนเพราะ
เปนคาแรงสงูสุดในการอัดชิน้งานแลว โดยพบวาที่ 288 MPa นัน้ชิน้งานบางชิน้มีการแตกหกัขณะอัด 
ดังนัน้คาแรงในการอัดที่ 72 MPa ถือวาเหมาะสมดีแลว 
 

จากผลการทดลอง สรุป % รูพรุนไดดังตารางที่ 4.2 ซึง่แสดง % รูพรุนของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาด
ผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ โดย green compact ผานการอัดแบบแนวเดียวที ่ 72 และ CIP ที่ 72 MPa 
และ 300 MPa ตามลําดับ สําหรับตารางที่ 4.3 แสดง % รูพรุนของชิน้งาน RBSN ที่มีขนาดผงซลิิคอน
เร่ิมตน 6 ไมครอน โดย green compact มีแรงอัดแบบแนวเดียวตางกนั โดยซิลคิอนไนไตรดมีความ
หนาแนนทางทฤษฎี 3.19 g/cm3  

 
ตารางที่ 4.2 % รูพรุนของชิน้งาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ โดย green compact ถูกอัด
ดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa  

ช้ินงาน  
RBSN 

True density 
(g/cm3) 

Bulk density 
(g/cm3) 

% Theoretical density 
(%) 

% Porosity 
(%) 

3 µ 2.77 2.61 81.70 5.78 
6 µ 2.77 2.38 74.49 14.08 

12 µ 2.77 2.18 68.32 21.30 
Commercial* 2.99 2.67 84.46 10.74 

RBSN - - 70-88 ** 18 *** 
*[กันยาทพิย ตันติคมน, 2543], ** [Traffner et al , 1991] และ ***[Gellner et al, 1983] 
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ตารางที่ 4.3 % รูพรุนของชิน้งาน RBSN เมื่ออัดแบบแนวเดียวดวยแรงตางๆ โดย green compact มี
ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 6 µm และผานการ CIP ที่ 300 MPa 

Uniaxial Press 
(MPa) 

True density 
(g/cm3) 

Bulk density 
(g/cm3) 

% Theoretical 
density (%) 

% Porosity 
(%) 

72 2.77 2.38 74.49 14.08 
144 2.77 2.40 75.37 13.36 
288 2.77 2.42 75.71 12.64 

Commercial * 2.99 2.67 84.46 10.74 
RBSN - - 70-88 ** 18 *** 

* [กันยาทิพย ตันติคมน, 2543], ** [Traffner et al , 1991] และ ***[Gellner et al, 1983] 
 

จากผลการทดลอง จะไดคาความหนาแนนจริง (true density) มีคาประมาณ 2.77 g/cm3 
(ขอมูลแสดงในภาคผนวก ข.) และแสดงแผนภูมิความสัมพนัธของผลของขนาดของผงซิลิคอนเริ่มตน
ตอ % porosity ไดดังรูปที่ 4.3 และแสดงแผนภูมิความสัมพันธของผลของแรงอัดแบบแนวเดียวที่
ตางกนัตอ % porosity ไดดังรูปที่ 4.4 

 

แผนภูมิแสดง % รูพรุนของชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางกัน
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รูปที่ 4.3 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอ % รูพรุนของชิ้นงาน RBSN ที่ green compact ถูกอัดดวยแรง

แบบแนวเดียวที่ 72 MPa และผานการ CIP ที ่300 MPa   
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แผนภูมิแสดง % Porosity ของช้ินงาน RBSN ท่ีมีแรงอัดแนวเดียวตางกัน
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รูปที่ 4.4 ผลของแรงอัดแบบแนวเดียวตอ % รูพรุนของชิน้งาน RBSN ที ่green compact มีขนาดผง
ซิลิคอนเริ่มตนที่ 6 µm โดยผานการ CIP ที่ 300 MPa 

 
จากรูปที่ 4.3 พบวาเมื่อขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนของชิ้นงาน RBSN ลดลง จะไดคา % รูพรุนที่

ลดลงตามไปดวย และจากรูปที่ 4.4 พบวาเมื่อเพิ่มแรงอัดแบบแนวเดียว จะทาํใหชิ้นงาน RBSN มีคา 
% รูพรุนที่ลดลงไปดวย ทัง้นี้เนื่องจากคาความหนาแนนที่ไดเพิม่ข้ึนนั่นเอง 
 
4.2 ผลการตรวจสอบสมบัติทางกล 

 
4.2.1 ผลการวัดคาความแขง็ของชิ้นงาน  

จากผลการทดลอง สามารถสรุปคาความแข็งของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN ที่ 
green compact ผานการอัดแนวเดียวและ CIP ที่ 72 MPa และ 300 MPa ตามลําดับ ซึ่งสรุปไดดัง
ตารางที่ 4.4 โดยแสดงความสมัพนัธของผลของขนาดผงซิลิคอนเริม่ตนตอคาความแข็งไดดังรูปที่ 
4.5  
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ตารางที่ 4.4 ความแข็งของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ โดยที ่
green compact ถูกอัดดวยแรงแนวเดียวที ่72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  

Vickers Hardness (HV) 
Preform RBSN 

Un_CIP CIP Un_CIP CIP 

 
ขนาดผง 

(µm) 
HV STDV HV STDV HV STDV HV STDV 

 
จํานวน
ครั้งที่ 
ทดสอบ 

3 143.33 23.89 167.18 11.21 718.51 121.09 971.06 141.04 10 
6 107.70 31.13 137.94 11.98 560.80 96.08 680.47 136.16 10 
12 86.33 20.03 98.03 6.74 321.41 64.64 403.24 74.18 10 

Commercial  [กันยาทพิย ตนัติคมน, 2543] 780.30 263.64 10 

RBSN [Traffner et al , 1991] 400-700  
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รูปที่ 4.5 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคาความแข็งของชิน้งาน Preform และ RBSN ที ่green compact 

ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที่ 72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  
 

จากรูปที ่ 4.5 แสดงผลของขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตอคาความแข็ง พบวาเมื่อผงซลิิคอนมี
ขนาดเล็กลง จะไดคาความแข็งของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN จะมีคาเพิม่สูงขึ้น โดยเมื่อ
พิจารณาที่ชิน้งาน Preform จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาความแข็งเพยีงเล็กนอยเทานัน้ 
แตเมื่อพิจารณาที่ชิน้งาน RBSN จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาความแข็งอยางเหน็ไดชัด 
และเมื่อพิจารณาชิ้นงานทีม่ ี green compact ผานการ CIP ที ่ 300 MPa จะไดคาความแข็งที่
มากกวาชิ้นงานที ่green compact ไมผานการ CIP  
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4.2.2 ผลการวัดคาความแขง็แรงตอการดัด  
สรุปคาความแข็งแรงตอการดัด (Flexural strength, σ) ดวยวิธ ีThree-point bending ของ

ชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN ที่ green compact ผานการอัดแนวเดียวที่ 72 MPa และ CIP 
ที่ 300 MPa ไดดังตารางที่ 4.5 (ขอมลูจากการทดสอบแสดงในภาคผนวก ค.) และแสดงผลของ
ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนที่ตางกันตอคาความแข็งแรงตอการดัด ไดดังรูปที่ 4.6 

 
ตารางที่ 4.5 ความแข็งแรงตอการดัดของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน
ตางๆ โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดยีวที ่ 72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที ่
300 MPa  

Flexural strength, σ (MPa) 
Preform RBSN 

Un_CIP CIP Un_CIP CIP 

 
ขนาดผง 
ซิลิคอน 
(µm) σ STDV σ STDV σ STDV σ STDV 

 
จํานวน
ชิ้น

ทดสอบ 
3 19.67 6.05 42.33 6.88 125.36 27.90 250.79 33.52 5 
6 13.61 2.52 32.12 2.19 99.35 8.05 147.50 11.01 5 

12 6.12 3.44 22.05 5.55 90.35 7.60 104.03 16.12 5 
Commercial [กันยาทิพย ตันติคมน, 2543]   196.99 8.71 5 

RBSN [Traffner et al , 1991] 150-350 - 
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รูปที่ 4.6 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคาความแข็งแรงตอการดัดของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที ่
green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  
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จากรูปที ่ 4.6 พบวาเมื่อขนาดของผงซิลิคอนเล็กลง จะไดคาความแข็งแรงตอการดดัเพิ่มข้ึน 
โดยเมื่อพิจารณาที่ชิน้งาน Preform จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาความแข็งแรงตอการดัด
เพียงเล็กนอยเทานั้น แตเมื่อพิจารณาที่ชิน้งาน RBSN จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาความ
แข็งแรงตอการดัดอยางเดนชัด โดยเฉพาะชิ้นงานที่มขีนาดเล็กที่สุดคือ 3 ไมครอน มีคาความ
แข็งแรงตอการดัดถึง 251 MPa ซึ่งมากกวาชิน้งานเชิงพาณิชยที่มีคาเพียง 197 MPa 

 
4.2.3 ผลการวัดคาโมดูลัสของยงั 

สรุปคา Young’s Modulus (E) ที่ไดจากการวัดดวย Grindosonic ของชิ้นงาน Preform และ
ชิ้นงาน RBSN ที ่ green compact ผานการอัดแนวเดียวและ CIP ที่ 72 MPa และ 300 MPa 
ตามลําดับ ไดผลดังตารางที ่4.6 และแสดงผลของขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนที่ตางกนัตอคาโมดูลัสของ
ยัง ไดดังรูปที่ 4.7 

 
ตารางที ่ 4.6 โมดูลัสของยังของชิ้นงาน Preform และ RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริม่ตนตางๆ โดย 
green compact  ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  

Young’s modulus, E (GPa) 
Preform RBSN 

Un_CIP CIP Un_CIP CIP 

 
ขนาดผง 

(µm) 
E STDV E STDV E STDV E STDV 

 
จํานวน
ชิ้น

ทดสอบ 
3 10.88 0.50 25.66 0.84 124.63 23.96 198.63 3.45 5 
6 10.74 2.57 20.75 0.51 102.24 4.97 145.66 9.39 5 

12 5.88 1.48 9.45 0.91 84.22 3.07 121.64 5.92 5 
Commercial  [กันยาทิพย ตันติคมน, 2543] 255.84 8.38 3 

RBSN [Traffner et al , 1991] 120-250  - - 
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รูปที่ 4.7 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคาโมดูลัสของยัง ของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN ที่ 
green compact  ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  

 
จากรูปที ่ 4.7 พบวาเมื่อขนาดของผงซิลิคอนเล็กลง จะไดคาโมดูลัสของยังเพิ่มข้ึน โดยเมื่อ

พิจารณาที่ชิน้งาน Preform จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาโมดูลัสของยังเล็กนอย แตเมื่อ
พิจารณาที่ชิน้งาน RBSN จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอโมดลูัสของยังอยางเดนชัด  

 
4.2.4 ผลการวัดคา Fracture toughness, K1C  

ผลการวัดคา Fracture toughness หรือ K1C ดวยวธิ ี Indentation Fracture ของชิ้นงาน 
RBSN ที่ green compact ผานการอัดแนวเดียว ที่ 72 MPa และ CIP ที่ 300 MPa ไดผลดังตาราง
ที่ 4.7 และแสดงผลของขนาดผงซิลิคอนเริม่ตนที่ตางกนัตอ K1C ไดดังรูปที่ 4.8 

 
ตารางที ่ 4.7 Fracture toughness ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนตางๆ โดย green 
compact ผานการอัดแนวเดียว ที่ 72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa  

Particle size (µm) Fracture toughness, K1C (MPa . m1/2) 
3 2.62 
6 2.68 

12 2.83 
Traffner และคณะ [1991] 1.5-3.0 
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รูปที่ 4.8 ผลของขนาดผงซิลิคอนตอคา Fracture toughness ของชิ้นงาน RBSN ที่ green compact 

ผานการอัดแนวเดียว ที่ 72 MPa และผาน/ไมผานการ CIP ที่ 300 MPa  
 

จากรูปที ่4.8 พบวาเมื่อขนาดของผงซิลิคอนเล็กลง จะได Fracture toughness ลดลง  
 
4.3 ผลการหาปรมิาณเฟสในโครงสรางจากการตรวจสอบดวย X-Ray Diffractometer  

 
ผลจากการตรวจสอบดวย X-Ray Diffractometer (XRD) พบวาชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอน

เร่ิมตนตางๆ ซึ่ง green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่ 72 MPa และ CIP ที ่ 300 MPa 
ทั้งหมดไมพบ peak ที่เปน Si เหลืออยู และเมื่อตรวจสอบพบวาเปนเฟส α-Si3N4 และ β- Si3N4 โดย
สามารถแสดง Relative integrated intensity ของ peak α-Si3N4 เทยีบกับ peak  β- Si3N4 ไดคาดัง
ตารางที่ 4.8 และแสดงตัวอยางกราฟที่ไดจากการตรวจสอบดังรูปที่ 4.9 (รูปแสดงในภาคผนวก ง.) 

 
ตารางที่ 4.8 Relative integrated intensity ของ peak α-Si3N4 เทียบกบั β- Si3N4 ของชิ้นงาน 
RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริม่ตนตางๆ  

RBSN  
sample size  

(µm) 

Relative Integrated 
Intensity ของ  
peak α-Si3N4 

Relative Integrated 
Intensity ของ 

peak  β- Si3N4 

Iβ(210) 
 

I β(210) + I α(210) 
3 1180 215 0.15 
6 1437 377 0.21 

12 2473 728 0.23 
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จากขอมูลพบวาพืน้ที่ใตกราฟ (Integrated intensity) ของ peak α-Si3N4 ที่ peak (210), 2θ 
(Cuκα) มีคาเทากับ 2.54 เทียบกับพืน้ที่ใตกราฟของ peak β- Si3N4 ที่ peak (210) , 2θ (Cuκα) มี
คาเทากับ 2.49 

0

100

200

300

400

500

10 20 30 40 50 60 70 80 90
2-theta

Counts

รูปที่ 4.9 ขอมลู XRD ของชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดผงซลิิคอนเริ่มตน 3 µm โดย green compact  ถูก
อัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa   

 
นําคา Relative integrated intensity จากตารางที่ 4.8 มาเปรียบเทียบกบั calibration curve 

จากรูปที ่ 4.10 จะไดคา weight fraction ของ β- Si3N4 ที่เหลือก็คอืปริมาณเฟส α-Si3N4 สรุปไดดัง
ตารางที่ 4.9 
 
ตารางที่ 4.9 ปริมาณของ α-Si3N4 และ β- Si3N4 ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ 
โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa  

RBSN size (µm) ปริมาณ α-Si3N4 (%) ปริมาณ  β- Si3N4 (%) 
3 90 10 
6 86 14 

12 83 17 
Commercial * 81 19 

* [กันยาทิพย ตันติคมน, 2543] 
 

α

β

ααα 

α 

α
β 
α β β 

α 

α 

α       β 
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รูปที่ 4.10 Calibration curve แสดงความสัมพันธระหวาง integrated intensity ของ α-Si3N4 
เทียบกบั weight fraction ของ β- Si3N4 [Charles and Donald, 1977] 

   
จากตารางที่ 4.9 พบวาปรมิาณ α-Si3N4 มีแนวโนมที่จะเกิดมากขึ้นเมื่อขนาดผงซิลิคอน

เร่ิมตนเล็กลง โดยที่ชิน้งาน RBSN ที่มีขนาดผงซิลิคอน 3 ไมครอนมีปริมาณของ α-Si3N4 ถึง 90% 
ซึ่งมากกวาชิน้งานเชิงพาณิชยที่มีปริมาณเพียง 81% ทาํใหไดสมบัตบิางอยางมีคาสูงกวา ดังจะได
อภิปรายในบทตอไป 

 
4.4 ผลการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคจลุภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบสองกวาด  

 
 จากการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนแบบสองกวาด (Scanning Electron 

Microscope, SEM) ของชิน้งาน Preform และชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ โดย 
green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa ไดผลดังรูปที ่
4.11 และรูปที่ 4.12 
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a) preform ขนาด 3 µm (x500)                         b) preform ขนาด 3 µm (x3500) 
 
 
 
 
 
 
 
       c) preform ขนาด 6 µm (x500)                       d) preform ขนาด 6 µ m (x3500) 

 
  e) preform ขนาด 12 µm (x500)                      f) preform ขนาด 12 µm (x3500) 

 
รูปที่ 4.11 โครงสรางจุลภาคที่ไดจากกลอง  SEM ของชิ้นงาน Preform ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน
ตางๆ โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดยีวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa   
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จากรูปที่ 4.11 แสดงโครงสรางจุลภาคของชิ้นงาน Preform ที่มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนแตกตาง
กัน ซึง่ green compact ผานการอัดแบบแนวเดียวที่ 72 MPa และ CIP ที่ 300 MPa จากรูปพบวา
อนุภาคของซลิิคอนมีขนาดแตกตางกนั โดยชิ้นงาน preform ที่มีขนาดผงเริ่มตนเฉล่ีย 3 ไมครอนพบวา
สวนใหญมีขนาดอนุภาคเล็กประมาณ 1-2 ไมครอน และพบขนาดอนุภาคประมาณ 3-4 ไมครอน
กระจายอยูทัว่ในโครงสราง สวนชิน้งาน preform ที่มีขนาดผงเริ่มตนเฉล่ีย 6 ไมครอนพบวาสวนใหญมี
ขนาดอนุภาคเล็กประมาณ 3-4 ไมครอน และพบขนาดอนุภาคประมาณ 7-8 ไมครอน กระจายสลับกัน
ทั่วไปในโครงสราง และสําหรับชิ้นงาน preform ที่มขีนาดผงเริ่มตนเฉลี่ย 12 ไมครอนพบวาอนุภาค
สวนใหญมีขนาด 10-12 ไมครอนกระจายอยูทั่วไป โดยที่ชิ้นงาน preform ที่มีขนาดผงเริ่มตนเฉลี่ยทั้ง 
3 ขนาด พบวาอนุภาคมกีารเกาะกนัแบบไมสม่ําเสมอ บางบริเวณมีอนุภาคเกาะกนัแนน สวนบาง
บริเวณมีอนุภาคเกาะกันหลวมๆ ซึง่จะพบรูพรุนเกิดขึ้นกระจายทั่วไปในโครงสราง 

 
 

 
 
 
 
 
 

         a) RBSN ขนาด 3 µm (x500)                             b) RBSN ขนาด 3 µm (x3500) 
 
 
 
 
 
 

 
 
      c) RBSN ขนาด 6 µm (x500)                           d) RBSN ขนาด 6 µm (x3500) 
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    e) RBSN ขนาด 12 µm (x500)                          f) RBSN ขนาด 12 µm (x3500) 

 
 

รูปที่ 4.12 โครงสรางจุลภาคที่ไดจากกลอง  SEM ของชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ 
โดย green compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa  

  
 

จากรูปที ่ 4.12 แสดงโครงสรางจุลภาคของชิ้นงาน RBSN ที ่ green compact ผานการอัด
แบบแนวเดียวที่ 72 MPa และ CIP ที ่300 MPa โดยพบวาโครงสรางสวนใหญเปนซิลิคอนไนไตรด
เกือบทัง้หมด โดยการกระจายตัวของซิลคิอนไนไตรดไมสม่ําเสมอ มีบริเวณเนื้อซิลิคอนไนไตรดที่
เกาะกันแนนเปนบริเวณขนาดใหญบางเลก็บาง สลับกับบริเวณที่ซลิิคอนไนไตรดเกาะกันหลวมๆ 
ทําใหพบรูพรุนอยูทัว่ไปในโครงสราง และยังพบวาชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดผงซลิิคอนเริ่มตน 3 
ไมครอนจะมบีริเวณที่เปนรูพรุนนอยกวา อีกทัง้รูพรุนมีขนาดเล็กและตื้นกวาชิน้งาน RBSN ที่มี
ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 6 และ 12 ไมครอน โดยเฉพาะผงซิลิคอนเริ่มตนขนาด 12 ไมครอน นั้น
พบวาอนุภาคเกาะกนัหลวมๆ อีกทั้งยังมีรูพรุนที่ลกึและใหญโดยในบางบริเวณมีขนาดมากกวา 10 
ไมครอน   

 
 
 
 
 

Si3N4
รูพรุน
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4.5 ผลการศึกษาการเกิดออกซิเดชัน 
 
4.5.1 ผลการเผาชิน้งานที่อุณหภูมิสูง 

ผลจากการนาํชิ้นงาน RBSN ที่ green compact มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 3 ไมครอน ถกูอัด
ดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และ CIP ที ่300 MPa เผาในเตาอุณหภูมิสูงที่อุณหภูมิ 700, 800, 
900 และ 1000 oC เปนเวลาประมาณ 20 ชั่วโมง ทาํการจับเวลา และชั่งน้ําหนกัที่เพิม่ข้ึนขณะเผา 
ไดผลดังตารางที ่4.10 
 
ตารางที่ 4.10 น้ําหนกัที่เพิ่มข้ึนเฉลี่ยของชิน้งานที่ผานการเผาในบรรยากาศ 

น.น. ที่เพิ่มขึ้น (g) x 10-4 เวลา  
(ช.ม.) เมื่อเผาที่ 700  oC เมื่อเผาที่ 800 oC เมื่อเผาที่ 900 oC เมื่อเผาที่ 1000 oC 

0 0 0 0 0 
1 1 10 - 352 
2 11 25 83 420 
3 14 33 - - 
4 18 35 118 485 
5 - 44 - - 
7 20 - 164 563 
8 - 51 - - 
10 24 63 195 580 
13 29 66 226 628 
18 43 74 - - 
20 43 98 275 684 

พื้นที่ผิว (cm2) 23.25 24.41 24.68 22.72 
 
 

4.5.2 ผลการหาคาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชัน 
ผลจากตารางที่ 4.10  นําไปคํานวณหาคาน้าํหนักที่เพิม่ข้ึนตอหนวยเวลา (∆W) จากนั้น

คํานวณหาคา (∆W2) สรุปไดดังตารางที่ 4.11 จากนัน้นําคาที่ไดไป plot กราฟระหวาง ∆W2 และ 
เวลา (ชัว่โมง) เพื่อหาคา kp จากความชนัของกราฟ ดังรูปที่ 4.13 และทําการ plot กราฟระหวาง 
log kp และ 1/T (K) ดังรูปที่ 4.14 โดยคาที่คาํนวณไดตางๆ สรุปดังตารางที่ 4.12 และทําการ
คํานวณหาคาพลังงานกระตุนที่เกิดออกซิเดชัน สรุปไดดังตารางที ่4.13 
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ตารางที่ 4.11 น้ําหนกัที่เพิ่มข้ึนตอพื้นที่หนาตัดของชิ้นงาน RBSNที่ผานการเผาในบรรยากาศ 
∆W x104   (g) ∆W2 x 108  (g2) เวลา 

(ช.ม.) เมื่อเผาที่ 
700  oC 

เมื่อเผาที่ 
800 oC 

เมื่อเผาที่ 
900 oC 

เมื่อเผาที่ 
1000 oC 

เมื่อเผาที่ 
700  oC 

เมื่อเผาที่ 
800 oC 

เมื่อเผาที่ 
900 oC 

เมื่อเผาที่ 
1000 oC 

1 0.04 0.41 - 15.50 0.00 0.17 - 240.25 
2 0.47 1.02 3.36 18.49 0.22 1.04 11.29 341.88 
3 0.60 1.35 - - 0.36 1.82 - - 
4 0.77 1.43 4.78 21.35 0.59 2.04 22.85 455.82 
5 - 1.80 - - - 3.24 - - 
7 0.86 - 6.65 24.78 0.74 - 44.22 614.05 
8 - 2.09 - - - 4.37 - - 
10 1.03 2.58 7.90 25.53 1.06 6.66 62.41 651.78 
13 1.25 2.70 9.16 27.65 1.56 7.29 83.91 764.52 
18 1.85 3.03 - - 3.42 9.18 - - 
20 1.85 4.02 11.14 30.11 3.42 16.16 124.10 906.61 
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a)เสนความสัมพันธของการเกิดออกซิเดชันในแตละอุณหภูมิ 
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b) เสนความสัมพันธของการเกิดออกซิเดชันเฉพาะที่อุณหภูมิ 700, 800 และ 900 oC 

 
รูปที่ 4.13 ความสัมพันธของ ∆W2  (g2) กับ เวลา (ชั่วโมง) ของชิ้นงาน RBSN ที่เกดิออกซิเดชัน 
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y = -1.092x + 7.3208

-5.0

-4.0

-3.0

-2.0

-1.0

0.0

7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0 10.5
1/T x 104 (oK-1)

Lo
g k

p (
g2 /cm

4 /m
in)

700 oC
800 oC

900 oC

1000 oC

E = 209 kJ/mol (50 kcal/mol)

 
รูปที่ 4.14 ความสัมพันธระหวางคา kp (g2/(cm4. min)) และอุณหภูมิ (oC) ของชิ้นงาน RBSN  

ที่เกิดออกซิเดชันในแตละอุณหภูมิ 
 
ตารางที่ 4.12 คาความสมัพนัธตางๆ ที่ไดในแตละอุณหภูมิการเกิดออกซิเดชัน 
T (oC) 700 800 900 1000 
1/T x 104 (K-1) 10.28 9.32 8.53 7.86 
kp (g2cm-4min-1) 1.30 x 10-4 12.79 x 10-4 109.92 x 10-4 544.63 x 10-4 
Log kp (g2cm-4min-1) -3.89 -2.89 -1.96 -1.26 

 
จากรูปที ่4.14 สามารถหาคาพลงังานกระตุน (Activation energy, Q) ไดจากความสัมพันธ

ดังสมการที่ 3.10 ซึ่งไดจากความชนัของกราฟ โดยสรุปคาไดดังตารางที่ 4.13 ซึ่งจะพบวาคา
พลังงานกระตุนที่จะทาํใหชิน้งาน RBSN เกิดออกซิเดชนั (เกิดชัน้ฟลมซิลิกาบนผิวชิ้นงาน) ระหวาง
อุณหภูมิ 700-1000 oC มีคาเทากับ 209 kJ/mole (50 kcal/mol) 

 
ตารางที่ 4.13 คาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมิ 700 -1000 oC 

Activation energy, Q อุณหภูมิการเกิดออกซิเดชัน 700 -1000 oC 
E (kJ/mole) 209.09 

E (kcal/mole) 49.97 
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4.5.3 ผลการหาความหนาของชัน้ฟลม SiO2 
ผลจากคํานวณตามสมการที่ 3.11 จะสามารถทราบถึงความหนาของชัน้ฟลมซิลิกาของ

ชิ้นงาน RBSN ที่เกิดบริเวณผิว ณ อุณหภูมิตางๆ เมือ่เผาเปนเวลา 20 ชั่วโมง สรุปไดดังตารางที ่
4.14 และแสดงความหนาของชั้นฟลมซิลกิาในแตละอุณหภูมิการเกิดออกซิเดชันไดดังรูปที่ 4.15  
 
ตารางที่ 4.14 สรุปความหนาของชั้นฟลมซิลิกาบนผิวของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน 

อุณหภูมิการเกิด
ออกซิเดชัน (oC) 

น้ําหนกัที่เพิ่มข้ึน 
(g) 

พื้นที่ผิว  
(cm2) 

ความหนาของชั้นฟลม 
SiO2  (µm) 

700 0.0043 23.25 3.59 
800 0.0098 24.41 7.80 
900 0.0275 24.68 21.65 
1000 0.0684 22.72 58.50 
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รูปที่ 4.15 ความหนาของชัน้ฟลม SiO2 ในแตละอุณหภูมิการเกิดออกซิเดชัน  

เมื่อทําการเผาเปนเวลา 20 ชั่วโมง 
 
จากรูปที ่ 4.15 พบวาความหนาของชัน้ฟลมซิลิกา (SiO2) ทีเ่กิดขึ้นบนผิวของชิ้นงาน RBSN 

ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ จะเพิ่มข้ึนเมื่ออุณหภูมิการเกิดออกซิเดชันสงูขึ้น ซึ่งที่ 700 oC 
พบวาชั้นของ SiO2 มีความหนาเพียงเลก็นอย และชัน้ของ SiO2 จะหนาขึ้นเรื่อยๆ โดยเฉพาะที ่
1000 oC พบวาชั้นของซิลิกามีความหนาถงึ 58 ไมครอน 
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4.5.4 ผลการวัดคาความแขง็ของชิ้นงาน 
จากผลการทดลอง สามารถสรุปคาความแข็งของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมิ

ตางๆ ไดดังตารางที่ 4.15 โดยแสดงความสัมพนัธของอุณหภูมิที่เพิ่มข้ึนขณะเผาตอคาความแข็งได
ดังรูปที่ 4.16  

 
ตารางที่ 4.15 ความแข็งของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภมูิตางๆ 

Vickers Hardness (HV) อุณหภูมิที่เกิดออกซิเดชัน (oC) 
HV STDV 

จํานวนครั้งที่ 
ทดสอบ 

RBSN กอนเผา 971.06 141.04 10 
700 974.96 142.67 10 
800 972.12 70.59 10 
900 982.32 123.75 10 
1000 1003.41 168.15 10 
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รูปที่ 4.16 ความแข็งของชิน้งาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ 

 
จากรูปที ่ 4.16 แสดงคาความแข็งของชิน้งาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ 

พบวาเมื่ออุณหภูมิในการเผาชิ้นงานเพิ่มสูงขึ้นจะไดคาความแข็งเพิ่มข้ึนเล็กนอย และพบวามีคา
เบี่ยงเบนมาตรฐานแตละตัวอยางสงู แสดงถึงวาคาที่ไดอาจไมแตกตางกันมากนกั 
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4.5.5 ผลการวัดคา Fracture toughness, K1C  
ผลการวัดคา Fracture toughness หรือ K1C (MPa.m1/2) ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิด

ออกซิเดชันที่อุณหภูมิตางๆ สรุปคาไดดังไดดังตารางที่ 4.16 โดยแสดงความสัมพนัธของอุณหภูมทิี่
เกิดออกซิเดชนัตอคา K1C ไดดังรูปที่ 4.17  

 
ตารางที่ 4.16 คา K1C ของชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 3 ไมครอน โดย green 
compact ถูกอัดดวยแรงแบบแนวเดียวที ่72 MPa และผานการ CIP ที่ 300 MPa  

Temperature of Oxidation (oC) Fracture toughness, K1C (MPa . m1/2) 
กอนเผา 2.62 

700 2.54 
800 2.56 
900 2.43 

1000 2.27 
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รูปที่ 4.17 คา K1C ของชิ้นงาน RBSN ที่เกดิออกซิเดชัน ณ อุณหภูมิตางๆ 

 
จากรูปที ่ 4.17 พบวาเมื่อช้ินงาน RBSN เกิดออกซิเดชนัที่อุณหภูมิสงูขึ้น จะไดคา Fracture 

toughness ลดลง 
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4.5.6 ผลการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันดวยกลอง
จุลทรรศนแบบสองกวาด 
จากการตรวจสอบโครงสรางจุลภาคของชิน้งาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมติางๆ 

ดวยกลอง SEM ไดผลดังแสดงในรูปที ่4.18 

 
    a) เผาที ่700 oC  (x2500)                                  b) เผาที ่800 oC  (x2500) 

 
           c) เผาที ่900 oC  (x2500)                                    d) เผาที ่1000 oC  (x2500) 

 
รูปที่ 4.18 ความหนาของชัน้ฟลม SiO2 ของชิ้นงาน RBSN ที่ทดสอบออกซิเดชันที่อุณหภูมิ

ตางๆ ตรวจสอบดวยกลอง SEM  
 

จากรูปที ่4.18 พบวาชิน้งาน RBSN จะเกดิชั้นของ SiO2 ขึ้นบริเวณผวิ โดยพบวาที่อุณหภูมิสูงขึ้นจะยิ่งพบ
ชั้นของ SiO2 หนามากขึ้น ซึ่งที ่ 700 oC พบวาชั้นของ SiO2 แทบจะมองไมเห็น และชั้นของ SiO2 จะหนาขึน้
เร่ือยๆ โดยเฉพาะที่ 1000 oC จะเห็นชัน้ของซิลิกาไดอยางชัดเจน  
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4.5.7 ผลการตรวจสอบสวนผสมทางเคมีดวย Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) 
รวมกับการทาํ Mapping 
ผลจากการตรวจสอบสวนผสมทางเคมีของชิ้นงาน  RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมิ 1000 

oC ดวย Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) แสดงดังรูปที ่ 4.19 (อุณหภูมิอ่ืนแสดงใน
ภาคผนวก จ.) และผลจากการ mapping แสดงไดดังรูปที่ 4.20 

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

a) สวนผสมบริเวณผิวของชิ้นงาน RBSN 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

 
 

b) สวนผสมบริเวณภายในชิน้งาน RBSN 
 

รูปที่ 4.19 สวนผสมทางเคมขีองชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที่ 1000 oC  
ที่บริเวณผิวเทยีบกับภายในชิ้นงาน 
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จากรูปที ่ 4.19 เมื่อเปรียบเทียบรูป a) เปนสวนผสมบริเวณผิว และ b) เปนสวนผสมบริเวณ
ภายในชิน้งาน พบวามีออกซิเจนเกิดขึน้ที่บริเวณผิวในปรมิาณทีม่ากกวา 

 
 

 
 
 

รูปที่ 4.20 โครงสรางจุลภาค และ mapping ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชันที่ 1000 oC 
 
จากรูปที ่ 4.20 เมื่อพิจารณาที่บริเวณภายในชิน้งานจะตรวจพบไนโตรเจนกระจายตัวอยู

ทั่วไป สวนซิลิคอนพบวามกีารกระจายตัวในสัดสวนทีห่นาแนน และพบออกซิเจนกระจายทั่วไปดวย
เล็กนอย สวนบริเวณผิวของชิ้นงานพบวาไนโจรเจนและซิลิคอนกระจายตัวเบาบางลง ขณะที่พบวา
ออกซิเจนกระจายตัวในสัดสวนที่หนาแนนขึ้นเปนลกัษณะแนวเสน  

 
 

 



 
บทที่ 5 

อภิปรายผลการทดลอง 
 

จากผลการทดลองที่ไดในบทที่ 4 มีขอสังเกตหลายประการทัง้ที่เกีย่วกับผลของขนาดผง
ซิลิคอนเริ่มตนตอสมบัติตางๆ ของชิน้งานพรีฟอรมและชิ้นงานรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด 
(Reaction-bonded silicon nitride, RBSN) และที่เกีย่วกับการเกิดออกซิเดชันของชิ้นงาน RBSN 
ดังจะไดกลาวในรายละเอยีดตอไปนี้ 

 
5.1 สมบัติของชิน้งาน Preform และชิ้นงาน RBSN ที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนตางๆ 

 
5.1.1 ความหนาแนน 

 
เมื่อช้ินงานมีขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนลดลง จะพบวาทั้งชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน 

RBSN มีคาความหนาแนนเพิ่มข้ึน โดยเมือ่พิจารณาที่ชิน้งาน Preform จะพบวาหลังจากผาน
การเผาผนึกขัน้ตน (pre-sintering) แลวชิ้นงานที่มีขนาดผงซิลิคอนที่เล็กกวาจะมีความ
หนาแนนเพิม่ข้ึนเล็กนอย ทัง้นี้เนื่องจากการที่ชิน้งานทีม่ีขนาดผงเล็กจะมี driving force ในการ
เกิด sintering เพิ่มข้ึน จากสมการที ่5.1 

 
driving force = ∆µ =  µA - µB  =  γΩ     1  +   1                  [5.1]
            R1     R2 

 
เมื่อ µA & µB คือคา chemical potential ของบริเวณ surface source (A) และ 

surface sink (B) , γ คือคา specific surface energy ของของแข็ง, Ω คือคา molar volume 
ของของแข็ง และ R1 & R2 คือคา principle radii of the curvature 

 
จากสมการที ่ 5.1 พบวาเมื่อรัศมีของสวนโคงเลก็ลง จะไดคา driving force เพิ่มข้ึน 

ดังนัน้จะชวยใหการลดลงของพืน้ที่ผวิไดมากขึ้น มีการถายมวลไดมากขึ้น ทําใหชิ้นงาน dense 
ไดดีกวา ดังนัน้จึงไดความหนาแนนที่มากกวา และรูพรุนลดลงไปดวย 
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เมื่อพิจารณาชิ้นงาน RBSN จะพบวามคีาความหนาแนนเพิ่มข้ึนเชนกนั ทัง้นีพ้ิจารณา
จากการที่เมื่อช้ินงานมีขนาดผงเล็ก จะมีพื้นที่ผวิในการทําปฏิกิริยามากขึ้นทาํใหเมื่อทําการไน
ไตรเดชันก็จะเกิดปฏิกิริยาไดดีกวาและมากกวา ทาํใหไดความหนาแนนสูงขึน้ อีกทัง้ไดรูพรุนที่
เล็กและตื้นกวาจึงทําใหม ี % รูพรุนต่ําไปดวย โดยที่ขนาดผงซิลิคอนเริ่มตน 3 ไมครอนมีรูพรุน
ประมาณ 6 % ซึ่งต่ํากวาชิ้นงานเชิงพาณิชยที่มีรูพรุนประมาณ 11%  

 
จากการตรวจสอบดวย XRD พบวามีเฟสที่เกิดในโครงสราง 2 เฟสคือ α-Si3N4 และ β-

Si3N4 โดยไมพบซิลิคอนเหลือในโครงสราง โดยกลไกการเกิดเฟสในโครงสรางของชิ้นงานเมื่อ
เกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันนัน้ ชวงแรกของการเกิดปฏิกิริยาซิลิคอนจะทําปฏิกิริยากบัไนโตรเจนที่
ผิวของซิลิคอนที่มีอนุภาคขนาดเล็ก เกิดเปนชัน้ของซิลคิอนไนไตรดที่ละเอียด โดยปฏิกิริยาจะ
เกิดไดงายที่ผิว จากนั้นซิลิคอนจะแพรผานชัน้ของซิลิคอนไนไตรดเพื่อไปทําปฏิกิริยากับ
ไนโตรเจนบริเวณที่เกิดปฏิกริิยา ซึ่งจะทาํใหบริเวณที่ซิลิคอนแพรออกไปเกิดเปนชองวางขึน้และ
ไนโตรเจนก็จะแพรผานชัน้ซลิิคอนไนไตรดที่เกิดกอนเขาไปทําปฏิกิริยากับซิลิคอนยงับริเวณ
ชองวางที่เกิดขึ้นภายใน โดยปฏิกิริยาจะเกิดเขาไปในอนุภาคของซลิิคอนเรื่อยๆ จนไนโตรเจน
ไมสามารถแพรผานชัน้ของซลิิคอนไนไตรดได ดังนัน้ขนาดอนุภาคผงซิลิคอนที่เลก็กวาจะทาํให
เกิดปฏิกิริยาไดสมบูรณ และปฏิกิริยาจะเกิดสิ้นสุดกอนอนุภาคที่มีขนาดใหญ ซึง่อาจจะเหลือ
ซิลิคอนในโครงสรางได [Jennings และ Richman, 1976]  แสดงกลไกไดดังรูปที่ 5.1  

 
เมื่อพิจารณาที่ความหนาแนนของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN พบวามคีาเพิ่ม

สูงขึ้นเชนเดียวกัน โดยพบวาขนาดผงซิลิคอนเริ่มตนที่เล็กลงจะทําใหชิ้นงาน Preform มีคา
ความหนาแนนเพิม่ข้ึนเพียงเล็กนอย แตสําหรับชิน้งาน RBSN จะพบวามีคาความหนาแนนเพิม่
สูงขึ้นอยางมาก โดยเฉพาะชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาดอนุภาคเฉลี่ย 3 ไมครอนซึ่งมีคาความ
หนาแนนสูงถงึ 2.61 กรัม/ซ.ม3 ทั้งนี้เนื่องจากชิน้งาน Preform นั้นในขั้นการ sintering จะเปน
เพียงการลดพืน้ที่ผวิและอนภุาคเกิดเปนเกรน แตไมไดเปลี่ยนเฟสในโครงสรางแตอยางใด 
ยังคงเปนซิลิคอนเหมือนเดิมซึ่งมีความหนาแนนในทางทฤษฎีเพียง 2.32 g/cm3 ขณะที่การทํา
ไนไตรเดชันจะทําใหเกิดการเปลี่ยนโครงสรางจากซิลิคอนเปนซิลิคอนไนไตรดซึ่งมีความ
หนาแนนในทางทฤษฎีสงูถึง 3.19 g/cm3  
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ขนาดใหญ ซึง่เฟส α-Si3N4 นี้จะมีความแข็งสูงกวา β-Si3N4 ซึ่งสงผลใหไดความแข็งเพิ่มข้ึน 
(อธิบายการเกดิเฟสในหัวขอ 5.2) 

 
5.1.3 ความแขง็แรงตอการดัด  

 
จากการทดลองพบวาเมื่อขนาดของผงซิลิคอนเล็กลง จะไดคาความแข็งแรงตอการดัด

ของชิ้นงาน Preform และชิ้นงาน RBSN เพิ่มข้ึน โดยเมือ่พิจารณาที่ชิน้งาน Preform จะพบวา
ขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาความแข็งแข็งแรงตอการดดัเพิ่มข้ึนเลก็นอย และเมือ่พิจารณาที่
ชิ้นงาน RBSN จะพบวาขนาดผงซิลิคอนสงผลตอคาความแข็งแรงตอการดัดอยางเห็นไดชัด 
ทั้งนี้เนื่องจากชิ้นงาน preform มีโครงสรางเปนซลิิคอน โดยพบวาชิน้งาน preform ที่มีขนาดผง
ซิลิคอนที่เลก็กวาจะมีคาความหนาแนนทีสู่งกวาและมี % รูพรุนที่ต่ํากวาดวย ดงัอภิปรายไวใน
เร่ืองความหนาแนน จึงสงผลใหไดคาความแข็งแรงตอการดัดเพิ่มข้ึน สวนชิน้งาน RBSN ที่มี
ขนาดอนุภาคผงซิลิคอนเลก็กวานัน้นอกจากมีความหนาแนนมากกวา ม ี % รูพรุนต่ํากวาแลว
ยังมีโครงสรางของเฟส α-Si3N4 ในโครงสรางมากกวาในชิน้งานที่มอีนุภาคผงซิลคิอนเริ่มตน
ขนาดใหญ ซึง่เฟส α-Si3N4 นี้จะมีความแข็งสูงกวา β-Si3N4 ซึ่งสงผลใหไดความแข็งแรงตอ
การดัดเพิ่มข้ึน (อธิบายการเกิดเฟสในหัวขอ 5.2) 

 
โดยสามารถแสดงความสมัพันธระหวางคาความแข็งแรงตอการดัดกบัสัดสวน % รูพรุน

ในชิ้นงาน ดงัสมการที ่5.2 [William, 1994] 
 

σ = σo exp (-nP)              [5.2] 
 

เมื่อ σo และ n เปนคาคงทีจ่ากการทดลอง และ  P คือสัดสวนปริมาตรรูพรุนในชิ้นงาน ซึ่งจาก
สมการที ่ 5.2 พบวาเมื่อช้ินงาน RBSN มีความหนาแนนมากหรือมรูีพรุนในชิน้งานนอย จะทาํ
ใหคาความแข็งแรงตอการดดัมีคาเพิ่มข้ึน และผลจากการทดลองก็เปนไปในแนวเดียวกับ
สมการที ่ 5.2 โดยแสดงความสัมพันธระหวางคาความแข็งแรงตอการดัดและ % รูพรุน ของ
ชิ้นงาน RBSN ไดดังรูปที่ 5.2  ซึ่งพบวาเมื่อปริมาณรพูรุนเพิ่มข้ึนจะไดคาความแข็งแรงตอการ
ดัดลดลง  
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รูปที่ 5.2 ความสัมพนัธระหวางคาความแข็งแรงตอการดัดและ % รูพรุน   

 
5.1.4 โมดูลัสของยงั 

 
จากการทดลองพบวาเมื่อขนาดของผงซิลิคอนเล็กลง จะไดคาโมดูลัสของยังเพิ่มข้ึน โดย

เมื่อพิจารณาที่ชิ้นงาน Preform จะพบวาขนาดผงซลิิคอนสงผลตอคาโมดูลัสของยังเล็กนอย 
แตเมื่อพิจารณาที่ชิน้งาน RBSN จะพบวาขนาดผงซิลคิอนสงผลตอโมดูลัสของยังอยางเดนชัด 
ทั้งนี้เหตุผลเดียวกนักับสมบตัิดานความแข็งแรงตอการดัด คือเมื่อพิจารณาชิ้นงาน preform ซึ่ง
ยังมีโครงสรางเปนซิลิคอน เมื่อมีขนาดผงซิลิคอนที่เลก็กวาจะมีคาความหนาแนนทีสู่งกวาและ
มี % รูพรุนทีต่่ํากวาดวย สงผลใหไดคาโมดูลัสของยังเพิ่มข้ึน สวนชิ้นงาน RBSN ที่มีขนาด
อนุภาคผงซิลคิอนเล็กกวานัน้นอกจากมีความหนาแนนมากกวา มี % รูพรุนต่ํากวาแลวยังมี
โครงสรางของเฟส α-Si3N4 ในโครงสรางมากกวาในชิน้งานทีม่ีอนุภาคผงซิลิคอนเริม่ตนขนาด
ใหญ ซึง่เฟส α-Si3N4 นี้จะมีความแข็งสงูกวา β-Si3N4 ซึ่งสงผลใหไดคาโมดูลัสของยังเพิ่มข้ึน
เชนเดียวกนั (อธิบายการเกดิเฟสในหัวขอ 5.2) 

 
โดยสามารถแสดงความสมัพันธระหวางคาโมดูลัสของยงักับสัดสวน % รูพรุนในชิน้งาน 

ดังสมการที่ 5.3 [William, 1994] 
 

E = E o (1-1.9 P + 0.9 P2)             [5.3] 
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เมื่อ E o คือ modulus of elasticity of the nonporous material และ P คือสัดสวนปริมาตรรู
พรุนในชิ้นงาน ซึ่งจากสมการที่ 5.3 พบวาเมื่อช้ินงาน RBSN มีความหนาแนนมากหรือมีรูพรุน
ในชิ้นงานนอย จะทาํใหคาโมดูลัสของยังมีคาเพิม่ข้ึน และยิ่งมีสัดสวนปริมาตรรูพรุนเพิ่มข้ึนยิง่
ไดคาโมดูลัสของยังลดลงเปนอยางมาก และผลจากการทดลองนีก้็เปนไปในแนวทางเดียวกับ
สมการที ่5.3 โดยแสดงความสัมพนัธระหวางคาโมดูลัสของยังและ % รูพรุน ของชิ้นงาน RBSN 
ไดดังรูปที่ 5.3 ซึ่งพบวาเมื่อปริมาณรูพรุนเพิ่มข้ึนจะไดคาโมดูลัสของยงัลดลง 

 

y = 0.2323x2 - 14.881x + 355.36
R2 = 1
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รูปที่ 5.3 ความสัมพนัธระหวางคาโมดูลัสของยังและ % รูพรุน 

 
5.1.5 Fracture toughness, K1C 

 
จากการทดลองพบวาเมื่อผงซิลิคอนมีขนาดเล็กลง จะไดคา Fracture toughness หรือ 

K1C ของชิ้นงาน RBSN ลดลงตามไปดวย ทัง้นี้เนื่องจากชิน้งาน RBSN ที่มีขนาดอนุภาคผง
ซิลิคอนเล็กกวา มีคาความแข็งสูงกวา (ดังไดอภิปรายในหวัขอ 5.1.2) ซึ่งจากสมการหาคา 
Fracture toughness (สมการที ่ 3.7) พบวาคา K1C จะเปนสัดสวนผกผันกับคาความแข็งของ
ชิ้นงาน แตทัง้นี้คาความแขง็ที่ไดมีความเบี่ยงเบนมาตรฐานสงู อีกทัง้รอยแตกบนผิวชิ้นงานไม
คมทําใหการวดัความยาวรอยแตกที่ไดไมชัดเจน สงผลใหการคํานวณคา K1C ในกรณีเทียบกับ
คาความแข็งนีม้ีความไมชัดเจนตามไปดวย อีกทัง้วิธกีารทดสอบหาคา K1C แบบ Indentation 
Fracture ที่ใชในการทดลองนี้ไมเหมาะทีจ่ะนํามาทดสอบ เนื่องจากชิ้นงานที่ใชในการทดสอบ 







 80

N  +  O2   →    NO  +  O     
N  +  NO  →    N2  +  O   : ∆Ho

298  =  -313 kJ             
 
โดยที่ไนโตรเจนโมเลกุลที่เกดิขึ้นจะสงเสรมิใหเกิดเฟส α-Si3N4 เนื่องจากผลิตภัณฑเกิด

จากปฏิกิริยาที่เปนแกส และไนโตรเจนอะตอมจะสงเสริมใหเกิดเฟส β-Si3N4 ดงันัน้การที่มี
พื้นที่ผิวมากจะสงผลใหเกิดเฟสแอลฟาซิลคิอนไนไตรดขึ้นบริเวณพืน้ทีท่ําปฏิกิริยา (พื้นที่ผิวที่
ปกติจะถูกปกคลุมดวยออกไซด) ทําใหอัตราสวนของ α/β เพิ่มข้ึน [Jennings, 1983] 

 
และพบวา α-Si3N4 และ β- Si3N4 จะเกิดไดในทั้ง 2 ขนาด โดยไมคํานึงถึงขนาดผง

เร่ิมตน [Lee et al., 2001] ซึง่สัดสวนของ β/(α+β) จะขึ้นกับขนาดของผง โดยที่ผงขนาดใหญ
จะพบวา α-Si3N4 เปลี่ยนไปเปน β- Si3N4 ไดเร็วกวาผงขนาดเล็ก เพราะวาผงขนาดใหญมีเฟส
ของเหลวมากกวานัน่เอง ทัง้นี้เนื่องจากผงขนาดใหญจะมีชัน้ของซิลิกาปกคลมุนอยกวาและ
จากการกระจายตัวของ additive เปนแบบ heterogeneous มากกวาผงขนาดเล็กถึงแมวา
ปริมาณ additive จะเทากนั ซึ่งจะสงผลใหเกิดเฟสของเหลวมากขึน้ทาํใหไดสัดสวนของ β/
(α+β) เพิ่มมากขึ้นนั่นเอง 

 
Yasutomi และคณะ [1997] ไดทําการศึกษากลไกการเกิดไนไตรเดชันของอนุภาค

ซิลิคอน พบวาชั้นของ Si3N4 จะบางลงเมื่อขนาดผงลดลง และชั้นของ Si3N4 นี้จะเกดิขึ้นเมื่อเร่ิม
เกิดไนไตรเดชันที่อุณหภูมิ 1100-1250 oC ระหวางผงซลิิคอนและชั้นของออกไซดดานนอก ซึ่ง
พบวาชั้นของซิลิคอนไนไตรดที่เกิดขึ้นมีความบางประมาณ 10-50 nm มีผลทําใหการเกิดไนไตร
เดชันชาลง เนื่องจากปฏิกริิยาถูกควบคุมดวยการแพร ดังรูปที่ 2.8 ซึ่งการที่ผงขนาดเล็กมีชั้น
ซิลิคอนไนไตรดที่บางกวาผงขนาดใหญจงึสงผลใหเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดชันไดดีกวาดวย 

 
5.3 การเกิดออกซิเดชันของรแีอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด   

 
5.3.1 คาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันของชิ้นงาน RBSN 

 
จากการทดลองนี ้ พบวาคาพลังงานกระตุนทีท่ําใหชิน้งาน RBSN ทีม่ีขนาดผงซิลคิอน

เร่ิมตน 3 ไมครอน เกิดออกซิเดชันระหวางอุณหภูม ิ 700-1000 oC (เกิดชั้นฟลมซิลิกาขึ้นบน
ผิวชิ้นงาน) มคีาเทากับ 209 kJ/mol (50 kcal/mol) ซึง่คาที่ไดใกลเคยีงกับการทดลองที่ผานมา 
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เชนในการทดลองของ Horton [1969] ไดทดสอบออกซิเดชันของผงซิลิคอนไนไตรดบริสุทธิ์ใน
อากาศแหงทีอุ่ณหภูมิระหวาง 1065-1340 oC Hortor ไดคาพลังงานกระตุนเทากับ 255 kJ/mol  
หรือในการทดลองของ Fitzer และ Ebi [1974]  พบวาการเกิดออกซิเดชันม ี 3 ชวงที่อุณหภูมิ
ระหวาง 1000-1600 oC โดยไดคาพลังงานกระตุนแตกตางกนั 3 คา โดยที่อุณหภูมิระหวาง 
1000-1200 oC, 1200-1400 oC และ 1400-1600 oC จะเกิดซิลกิาดวยพลงังานกระตุน 151 
kJ/mole, 90 kJ/mole และ 280 kJ/mole ตามลําดบั  หรือในการทดลองอื่นๆ ดังแสดงใน
ตารางที่ 5.1 

 
ตางรางที ่5.1 คาพลังงานกระตุนของการเกิดออกซิเดชันของซิลิคอนไนไตรด 

Investigators Temperature range (K) Activation energy, Q (kJ/mol) 
Deal และ Grove  1073-1473 119.3 
Du และคณะ  1373-1673 464 
Choi และคณะ  1273-1573 330 
Hirai และคณะ  1823-1923 420 
Schiroky และคณะ  1673-1873 276 

    [Jacobson, 1993] 
 

5.3.2 ความแขง็ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน 
 
จากการทดลองพบวาเมื่อช้ินงาน RBSN เกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมสูิงขึ้นจะมีคาความ

แข็งเพิ่มข้ึน ทัง้นี้เนื่องจากชัน้ฟลมซิลิกาบนผิวของชิน้งานนัน่เอง โดยเมื่อเปรียบเทยีบความแข็ง
พบวาซิลิกามคีวามแข็งมากกวาคืออยูที่ 11.5-13.5 GPa ในขณะที่ RBSN มีคาความแข็งอยูที่
ประมาณ 11 GPa ซึ่งเมื่ออุณหภูมิการเกดิออกซิเดชันเพิ่มข้ึนจะไดชั้นฟลมซิลิกามากขึ้น ทําให
ความแข็งโดยรวมของชิ้นงานเพิม่ข้ึนตามไปดวย แตจากผลการทดลองพบวามีความเบี่ยงเบน
มาตรฐานมาก ทาํใหคาความแข็งที่ไดไมแตกตางกนัมากนัก ทั้งนี้อาจเพราะการเกดิของชั้นซิลิ
กามีความไมสม่ําเสมอในโครงสราง โดยในแตละบริเวณบนผิวของชิน้งานอาจจะ dense ไม
เทากัน และเมื่อพิจารณาจากภาพโครงสรางจะพบวาชั้นความหนาของซิลิกามีความลึกในแต
ละบริเวณไมเทากนัอีกดวย  
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5.3.3 Fracture toughness, K1C ของชิ้นงาน RBSN ที่เกิดออกซิเดชัน 
 
จากการทดลองพบวาเมื่อช้ินงาน RBSN เกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมิสูงขึ้นจะมีคา 

Fracture toughness หรือ K1C ของชิ้นงาน RBSN ลดลงตามไปดวย ทัง้นี้เนื่องจากชิ้นงาน 
RBSN ที่เกดิออกซิเดชันที่อุณหภูมิสงูกวาจะมีความหนาของชัน้ซลิิกามากกวา ซึ่งซิลิกาที่
เกิดขึ้นสงผลใหชิ้นงานมีความเปราะมากขึ้น เนื่องจากซิลิกาเปนเฟสที่มีความเปราะ ดังนัน้จงึ
สงผลใหชิน้งานที่เกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมิสูงขึ้นมีคา K1C ลดลง  

 
และเชนเดียวกันกับที่ไดกลาวในหวัขอ 5.1.5 การใชวธิ ี Indentation Fracture ในการหา

คา K1C ไมเหมาะกับการทดสอบชิ้นงานในการทดลองนี้เนื่องจากชิน้งานมีรอยแตกจากการกด
ไมคม ดังนัน้คา K1C ที่ไดจากการทดลองนีจ้ึงไมชัดเจน 



 
บทที่ 6 

สรุปผลการวจิัยและขอเสนอแนะ 
 

6.1 สรุปผลการทดลอง 
 
จากการทดลอง ผลของขนาดผงซิลิคอนตอกระบวนการขึ้นรูปรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด 

และการเกิดออกซิเดชันของรีแอ็กชันบอนดซิลิคอนไนไตรด สามารถสรุปไดดังนี้ 
 

1. เมื่อขนาดอนภุาคผงซิลิคอนเริ่มตนเลก็ลง จะสงผลใหความหนาแนน ความแข็ง            
ความแข็งแรงตอการดัด และโมดูลัสของยัง มีคาเพิ่มข้ึน และมีสัดสวนปริมาณเฟส          
α-Si3N4/β-Si3N4 เพิ่มข้ึน  โดยสมบัติทางกลจะแปรตามความหนาแนน % รูพรุน และ
ปริมาณ α-Si3N4  

2. ชิ้นงานพรีฟอรมและชิ้นงานรีแอกชันบอนดซิลิคอนไนไตรด ที่ผานการ CIP จะไดความ
หนาแนน ความแข็ง ความแข็งแรงตอการดัด และโมดูลัสของยัง มากกวาชิ้นงานทีไ่มผาน
การ CIP 

3. ชิ้นงาน RBSN มีคาพลังงานกระตุนในการเกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมริะหวาง 700-1000 oC 
เทากับ 209 kJ/mol (50kcal/mol) 

4. เมื่ออุณหภูมิการเกิดออกซิเดชันเพิม่ข้ึน ความหนาชัน้ฟลม SiO2 จะเพิ่มข้ึน  
 

6.2 ขอเสนอแนะ  
 

1. จากการศึกษาการเกิดออกซเิดชันของชิน้งาน RBSN นั้นพบวาหากใชงานที่อุณหภูม ิ    
1000 oC ขึ้นไปพบวามีการเกิดขึ้นของชั้นฟลม SiO2 มากพอสมควร (58 ไมครอน เมื่อเผา
เปนเวลา 20 ชั่วโมง) ถึงแมวาสมบัติตางๆ ที่ไดอยูในคาที่ยอมรับได แตก็ควรศึกษาการเกิด
ออกซิเดชันที่อุณภูมิใชงานจริงเพื่อใหแนใจวาไมเกิดปญหาในการใชงาน พรอมทั้งหาแนว
ทางการปองกนัและแกปญหาการเกิดออกซิเดชันนัน้ 

2. ในการใชงานจริงของหวัฉีดในโรงไฟฟา อยูในสภาวะแวดลอมที่เสี่ยงตอการเกิดการกัด
กรอน ดังนัน้ควรทําการศึกษาสมบัติดานทนตอการกัดกรอนของชิน้งาน RBSN ดวย 
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