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 The preparation and characterization of ceramic/ceramic composite of reaction 
bonded mullite-silicon carbide composite was investigated. The samples were formed by 
using silicon carbide (SiC) powder and aluminium oxide (Al2O3) as starting materials and 
carboxymethyl cellulose (CMC) as binder. The uniaxial press and cold isostatic press were 
applied in forming process. Sintering was carried out at 1450 oC and 1500 oC in air 
atmosphere. During reaction bonding process to form mullite,  SiC were oxidized and 
formed SiO2 layer on its surface. This process is so called passive oxidation. The activation 
energy for oxidation of SiC calculated by Arrhenius's equation was about 167 kJ/mol. It was 
also found out that the amorphous SiO2 excess was formed and covered up the porosity in 
sample. Porosity obtained in the sample is about 10 vol.% and three point bending strength 
of sample around 60 MPa.  
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บทที ่1 
 

บทนาํ 
 
 กระบวนการขึ้นรูปสารเซรามิกเชิงประกอบโดยอาศัยพันธะปฏิกิริยา (reaction bonded) เปน
วิธีที่นิยมกันอยางแพรหลายในปจจุบัน เพราะชิ้นงานที่ไดมีเสถียรภาพทางความรอนสูง และมีขนาด
ใกลเคียงกับผลิตภัณฑท่ีตองการ เนื่องจากวิธีนี้ช้ินงานจะมีการหดตัวนอยมาก หรือไมหดตัวเลย ทําให
ลดคาใชจายในการตกแตงชิ้นงานลงไดมาก 
 จากการที่ช้ินงานไมมีการหดตัว เทคนิคนี้จึงเหมาะสําหรับใชเตรียมสารเซรามิกที่มีรูพรุนเพื่อ
ใชในงานกรองตางๆ เชน ฝุนรอน น้ําเสีย น้ําโลหะ เปนตน ตัวกรองฝุนรอน สวนใหญใชในอุตสาหกรรม
ถานหิน หรืออุตสาหกรรมที่ใชถานหินเปนเชื้อเพลิง ลักษณะที่สําคัญของตัวกรอง คือ ตองทนตอการ
เปลี่ยนแปลงความรอนแบบเฉียบพลัน แกสสามารถผานไดโดยมีความดันภายในคงคางนอยที่สุด ใช
งานที่อุณหภูมิในชวง 1000 -1500 องศาเซลเซียส และทําความสะอาดไดงาย  ปจจุบันสารที่นํามาใช
สําหรับเตรียมเปนตัวกรองฝุนรอนในอุตสาหกรรม ไดแก ซิลิกอนคารไบดและคลอเดียไรต เปนตน 
 สําหรับขอบเขตการทดลองในวิทยานิพนธนี้เปนการศึกษากรรมวิธีการเตรียมสารเชิงประกอบ
ที่เกิดพันธะปฏิกิริยาระหวางมัลไลต-ซิลิกอนคารไบด เพื่อใชกรองฝุนรอนในอุตสาหกรรม เนื่องจากทั้ง
มัลไลต และซิลิกอนคารไบด มีคาสัมประสิทธิ์การขยายตัวต่ํา ทนตอการกัดกรอน ทนตอการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอยางเฉียบพลันไดดี  จึงเหมาะสําหรับการออกแบบใหใชงานรวมกันได โดย
วิทยานิพนธนี้ทําการศึกษาถึงกลไกการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด และการเกิดปฏิกิริยาระหวาง
อะลูมิเนียมออกไซดกับซิลิกอนไดออกไซด ทําใหเกิดเปนมัลไลต รวมถึงศึกษาผลของตัวแปรตางๆ ใน
กระบวนการผลิต เชน อุณหภูมิ และเวลาที่ใชในการซินเทอร ปริมาณอะลูมิเนียมออกไซดที่มีผลตอการ
เกิดปฏิกิริยา ตลอดจนสมบัติทางเคมี และทางกายภาพของชิ้นงาน 
 

  



บทที่ 2 
 

ทฤษฎีและงานวิจัยที่เกี่ยวของ 
 

 กระบวนการเตรียมวัสดุเซรามิกโดยอาศัยกลไกการเกิดปฏิกิริยาของสารตั้งตนระหวางการ
ซินเทอร ซึ่งเกิดจากกลไกการรวมตัวกันระหวางโครงสรางของอนุภาคโดยอาศัยปฏิกิริยาเคมี
มากกวากลไกการเชื่อมตอกัน (neck-growth mechanism) ของอนุภาคที่เกิดจากแรงออนๆ ของ
พลังงานที่ผิว (surface energy)   
 วิธีการเตรียมวัสดุเซรามิกโดยอาศัยปฏิกิริยาเคมีมีหลายวิธี เชน 

- Chemical vapor deposition (CVD) 
- Chemical vapor Infiltration (CVI) 
- Direct oxidation and nitridation 
- Self-propagation high-temperature synthesis (SHS) 

วิธีการที่กลาวมาขางตน เปนวิธีที่มีความไดเปรียบในการสังเคราะหวัสดุ โดยเฉพาะวัสดุที่
มีความซับซอนมากๆ และมีขนาดใหญ เนื่องจากไมมีการหดตัวของชิ้นงานภายหลังกระบวนการ
ซินเทอร สงผลใหชิ้นงานมีรูปรางใกลเคียงกับขนาดที่ตองการ (near-net-shape) มากที่สุด มีการ
ตกแตงชิ้นงานนอยมากกอนนําไปใชงาน ทําใหสามารถประหยัดคาใชจายในการตกแตงชิ้นงาน(1) 
สําหรับงานวิจัยนี้สารผสมซิลิกอนคารไบดและอะลูมิเนียมออกไซดเพ่ือใหเกิดวัสดุเชิงประกอบ   
มัลไลต-ซิลิกอนคารไบดที่มีความพรุนตัวสูงเปนการซินเทอรโดยวิธี reaction bonded sintering  

 
2.1 Reaction Bonded Sintering 

Reaction Bonded Sintering เปนวิธีการสังเคราะหสารเชิงประกอบดวยปฏิกิริยาเคมีที่ทาํ
ใหไดเนื้อสารที่มีความบริสุทธิ์สูงกวาการเผาซินเทอรแบบดั้งเดิมที่อาศัยตัวเติมเปนตัวเรงปฏิกิริยา 
ความบริสุทธิ์ในเนื้อสารอันเนื่องมาจากการที่ไมตองใชตัวเติมอ่ืนๆ เขามาชวยในการซินเทอร สงผล
ใหสารนั้นๆ มีสมบัติทางกลที่ดีขึ้น(1) เชน ทนความแข็งแรงที่อุณหภูมิสูง ทนตอการกัดกรอนไดดี 
เปนตน 

ในกระบวนการซินเทอรโดยทั่วไปนั้น ปฏิกิริยาพื้นฐานและเฟสไดอะแกรม เปนสิ่งสําคัญ
ในการใชเปนแนวทางการกําหนดขั้นตอนและอุณหภูมิการซินเทอรเพ่ือทําใหไดผลิตภัณฑที่
ตองการ สมบัติของสารเชิงประกอบสามารถปรับปรุงจากการเกิดปฏิกิริยาที่ผิวของวัสดุขณะทํา
การซินเทอร จากหลักการของการซินเทอรโดยอาศัยกลไกการเกิดปฏิกิริยาถูกนํามาใชเตรียม     
ตัวอยางของวัสดุหลายชนิด เชน วัสดุโครงสราง วัสดุขัดถู เปนตน 



 3

 การศึกษาลักษณะจุลโครงสรางของการซินเทอรใน solid state ซินเทอริง แบงไดเปน 3 
ขั้นตอน คือ ขั้นตอนแรก ( initial stage ) เปนการลดศักยเคมี ( chemical potential ) ที่จุดสัมผัส
ระหวางอนุภาคกับอนุภาค ขั้นตอนที่สอง (intermediate stage) เกิดการเคลื่อนตัวของมวลสาร 
เพ่ือเพิ่มผิวสัมผัสระหวางอนุภาค ชองวางของอากาศในเนื้อสารเชื่อมตอกันและเกิดการบีบตัว
เนื่องจากแรงดันแลวมีรูพรุนเกิดขึ้น ขั้นตอนสุดทาย (final stage) เปนเพียงการปดและแยกรูพรุน
และมีการขยายขนาดของเกรน การขยายขนาดของเกรนมากกวาปกติในขั้นตอนที่สามนี้ สงผลให
สารที่ไดมีความพรุนตัวสูง 

ปฏิกิริยาที่ใชในการเกิดสารประกอบใหมของเซรามิก พบวาความรอนมีผลตอปฏิกิริยา
เหลานี้มาก ซึ่งปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเปนปฏิกิริยาคายความรอน (exothermic) (2)  ความรอนที่สูง
เกินไปจะทําใหไมสามารถควบคุมโครงสรางจุลภาค (microstructure) และเฟสที่เกิดขึ้นได ดังนั้น
การทําใหไดวัสดุเฟสเดียว (single phase) ดวยสมดุลมวลสูงๆ จึงทําไดยาก เพราะตองเหลือเฟส
ใดเฟสหนึ่งจากปฏิกิริยา เมื่อผิวของอนุภาคเกิดปฏิกิริยา diffusion path ระหวางตัวทําปฏิกิริยาท้ัง
สองเพิ่มขึ้นทําใหปฏิกิริยาไมสมบูรณ ดวยเหตุนี้ในการออกแบบการทดลอง ตองทําใหสิ่งที่เหลืออยู
จากการเกิดปฏิกิริยา เปนสิ่งที่ชวยเสริมสมบัติของตัวอยางใหดีขึ้น เชน ใน reaction bonded ของ
ซิลิกอนคารไบด เปนการทําปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนกับคารบอน ชิ้นงานที่ไดตองมีซิลิกอน หรือ
คารบอนหลงเหลืออยู ถาซิลิกอนเหลืออยูมาก จะทําใหชิ้นงานนั้นๆ ไมเหมาะที่จะนําไปใชงานที่
อุณหภูมิต่ํา เนื่องจากซิลิกอนสัมผัสกับซิลิกอนคารไบดไมดี ทําใหเกิดรอยแตก เปนผลใหชิ้นงานมี
ความแข็งแรงลดลง แตถามีคารบอนเหลืออยูมาก ชิ้นงานจะเปราะและมีความแข็งแรงต่ําที่
อุณหภูมิสูง ดังนั้นจึงขึ้นอยูกับการนําไปใชงานของแตละชิ้นงาน 

 

 2.1.1 Reaction Bonded Silicon Nitride (RBSN) 
  Reaction Bonded Silicon Nitride (RBSN) เตรียมไดจากการนําผงซิลิกอนมา
ขึ้นรูปเปนรูปทรงตางๆ ตามตองการ แลวนําไปซินเทอรในบรรยากาศแกสไนโตรเจน ซึ่งผงซิลิกอน
ทําปฏิกิริยากับแกสไนโตรเจนกลายเปนซิลิกอนไนไตรด กระบวนนี้ถูกพัฒนาโดยอาศัยพ้ืนฐานของ 
gas-phase-reaction เชน การสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยอาศัยการทําปฏิกิริยาของ SiCl4 กับ
CH4 เปนตน ตัวอยางที่ไดจะมีรูปรางใกลเคียงกับของจริง (near-net-shape) โดยที่ซิลิกอนไนไตรด
จากปฏิกิริยาแทรกตัวอยูในชองวางระหวางอนุภาคของซิลิกอน ขอไดเปรียบที่สําคัญ 2 ประการ
ของกระบวนการนี้ที่ใชสําหรับการเตรียมเซรามิกเชิงประกอบ คือ ประการที่หนึ่ง ชิ้นงานไมเกิดการ
หดตัว (shrinkage) ในขณะเกดิพันธะปฏิกิริยา (reaction bonding) และอีกประการหนึ่ง คือ ไมมี 
liquid-phase เกิดขึ้นในกระบวนการซินเทอร ทําใหตัวอยางมีความบริสุทธิ์สูง และความแข็งแรง
คงที่เมื่ออุณหภูมิสูง ปฏิกิริยาที่เกิดแสดงดังสมการที่ 2.1(3) 
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        3Si (s)     +     4N2 (g)       1250-1450°C            Si3N4 (s)                     ..……..(2.1) 

 
 

รูปที่ 2.1 แสดงกลไกการเกิด Reaction Bonded Silicon Nitride 
 

2.1.1.1 กระบวนการ Reaction Bonded Silicon Nitride  แบบดั้งเดิม ( Conventional 
Reaction Bonded Silicon Nitride Process) 
  Reaction Bonded Silicon Nitride แบบดั้งเดิม หรือ RBSN แบบดั้งเดิม เตรียม
จากการนําผงซิลิกอนที่มีความบริสุทธิ์ต่ํามาทําการขึ้นรูปดวยวิธีการตางๆ เชน การอัดทุกทิศทาง, 
การอัดทิศทางเดียว, การหลอ, extrusion, injection-molding เปนตน จากนั้นชิ้นงานถูกเผาใน
บรรยากาศแกสอารกอนที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสกอน เพ่ือใหชิ้นงานคงรูป และสามารถ
ตกแตงชิ้นงานใหมีรูปรางและขนาดเหมือนกับชิ้นงานที่ใชงานจริง นําชิ้นงานที่ผานการตกแตงแลว
ไปทําการซินเทอรในบรรยากาศแกสไนโตรเจนที่อุณหภูมิในชวง 1250-1450 องศาเซลเซียส เปน
เวลานาน 150 ชั่วโมง ชิ้นงานที่เตรียมไดจะมีความพรุนตัวประมาณรอยละ 20 โดยลักษณะของรู
พรุนจะเชื่อมตอกันทั้งหมด และมีรูพรุนขนาดเล็กกวา 0.1 ไมโครเมตรอยูถึงรอยละ 80(3) 

กลไกการเกิดปฏิกิริยาโดยวิธีนี้ เกิดจากการฟอรมตัวของอัลฟาซิลิกอนไนไตรดใน
ลักษณะเดียวกับการเตรียมโดยวิธี CVD ที่เกิดจากปฏิกิริยาระหวางแกสไนโตรเจนและไอของ       
ซิลิกอน สําหรับเบตาซิลิกอนไนไตรดเกิดขึ้นจากการเกิดนิวคลิเอชัน (nucleation) โดยตรงบนผิว
ของซิลิกอน แลวเกดิการแพรขึ้นที่ผิวจนถึงจุดที่เกิดปฏิกิริยา 
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 2.1.1.2 กระบวนการเตรียม RBSN โดยใชผงซิลิกอนที่มคีวามบริสุทธิสู์ง 
  ผงซิลิกอนที่มีความบริสุทธิ์สูงถูกสังเคราะหจากแกส silane (SiH4) ทําใหขนาด
อนุภาคของผงซิลิกอนที่สังเคราะหไดมีขนาดเล็กมาก ทําใหการเตรียม RBSN โดยวิธีนี้สามารถ  
ซินเทอรไดที่อุณหภูมิต่ํา ปจจัยที่สําคัญในการซินเทอร คือ อุณหภูมิ และเวลา เชน 4 ชั่วโมงที่
อุณหภูมิ 1150 องศาเซลเซียส และ 10 นาทีที่อุณหภูมิ 1250 องศาเซลเซียส เปนตน 
  John S. Haggerty (1,2) ไดทําการศึกษา reaction bonded silicon nitride โดยใช
ผงซิลิกอนที่มีความบริสุทธิ์สูงผสมกับผงซิลิกอนคารไบด พบวาทําใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น 
และสามารถเกิดการซินเทอรไดที่อุณหภูมิต่ํา จากปรากฏการณดังกลาวแสดงใหเห็นวาสารเจือปน
มีผลตอกลไกการเกิดปฏิกิริยา เพราะวาซิลิกอนคารไบดไมมีความเสถียรทางเทอรโมไดนามิกส ดัง
แสดงในสมการที่ 2.2(2) 

 
3SiC     +     2N2      1400 °C        Si3N4     +     3C  ………(2.2)  

   
  กลไกการเกิดปฏิกิริยาเมื่อใชผงซิลิกอนที่มีความบริสุทธิ์ แตกตางจากวิธีทั่วๆ ไป 
คือ วิธีนี้จะเกิดนิวคลิเอชัน (nucleation) โดยตรงบนอนุภาคของซิลิกอน แลวปฏิกิริยาขยายออกไป
ดวยการสงผานไอของซิลิกอนไปยังจุดที่เกิดปฏิกิริยา อัตราการเกิดของเกรนอัลฟาและเบตา        
ซิลิกอนไนไตรด ถูกกําหนดโดย heteroepitaxial nucleation ซึ่งถูกจํากัดโดยจํานวนระนาบของ
การเกิดผลึก อัตรานี้ไวตอความไมบริสุทธิ์ของสาร 
 
 2.1.2 Reaction Bonded Silicon Carbide (RBSC) 

 Reaction Bonded Silicon Carbide (RBSC) ถูกพัฒนาขึ้นครั้งแรกในชวง      
ทศวรรษที่ 50 โดย United Kingdom Atomic Energy Authority ผูทําการพัฒนาการสรางพันธะ
ของเกรนซิลิกอนคารไบดสําหรับวัสดุทนไฟ ในสวนของวัสดุเชิงประกอบไฟเบอรซิลิกอน-ซิลิกอน
คารไบด ไดถูกพัฒนาโดยบริษัท General Electric โดยการใชคารบอนไฟเบอรเปนสารเริ่มตน (4,5) 

 โดยทั่วไปแลว RBSC เกิดจากการที่ซิลิกอนเหลวแทรกตัวเขาไปภายในโครงสราง
ที่เปนรูพรุนของคารบอนและเกิดปฏิกิริยาขึ้นระหวางธาตุทั้งสองกลายเปนสารซิลิกอนคารไบดที่
อุณหภูมิสูงกวาจุดหลอมเหลวของซิลิกอน (จุดหลอมเหลวของซิลิกอนประมาณ 1410 องศา
เซลเซียส) เมื่อเปรียบเทียบกับการเตรียมซิลิกอนคารไบดเซรามิกโดยวิธี hot press ซึ่งใชอุณหภูมิ
สูงกวา 1800  องศาเซลเซียส พบวา RBSC สามารถเกิดการซินเทอรไดเร็วกวา hot press ทั้งนี้
เนื่องจากกลไกการแทรกตัวของซิลิกอนเหลวในผงคารบอนเกิดขึ้นเร็ว เปนผลมาจากความสามารถ
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ในการเปยกผิว (wetting) ของคารบอนดวยซิลิกอนเหลวและซิลิกอนเหลวมีความหนืดต่ํา อีกทั้ง
อัตราการเกิดปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น เนื่องจากความรอนที่คายออกมาจากปฏิกิริยาคายความรอนของ
สาร เปนผลใหอุณหภูมิรอบๆ ชิ้นงานเพิ่มขึ้น ซึ่งเปนตัวเรงปฏิกิริยาอีกทางหนึ่งดวย 

ปญหาที่เกิดขึ้นของวิธีน้ี คือ รอยแตกภายในชิ้นงาน ที่เกิดขึ้นเนื่องจากอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาที่รวดเร็วมาก(6) 

การควบคุมเฟสที่เกิดขึ้นเปนสิ่งสําคัญสําหรับ RBSC(6) ดังไดกลาวมาแลวขางตน
วา reaction bonded sintering ไมสามารถเกิดปฏิกิริยาไดสมบูรณ จึงตองเติมสารที่มีผลตอ
สมบัติการนําไปใชงานของชิ้นงานนอยที่สุด หรือมีผลในเชิงบวกทั้งในกระบวนการผลิต และการ
นําไปใชงานใน RBSC ถาซิลิกอนเปนตัวที่คงเหลือจากปฏิกิริยา อาจทําใหเกิดการแตกภายใน
ชิ้นงานได เพราะซิลิกอนเหลวจะขยายตัวเมื่อเย็นลง ดังนั้นปริมาณซิลิกอนที่เหลือจากปฏิกิริยาควร
มีปริมาณนอย 

สมบัติทางกลของ RBSC ขึ้นกับลักษณะจุลโครงสรางและองคประกอบของเฟส ที่
อุณหภูมิหอง โดยทั่วไปคาความแข็งแรง (flexural strength) อยูในชวง 200-600 เมกะปาสคาล 
จากการศึกษาพบวาสามารถเตรียมใหชิ้นงานมีเกรนขนาดเล็ก คาความแข็งแรงของสารจะเพิ่มขึ้น
ถึง 700 เมกะปาสคาล(6)  

2.1.3 Reaction Bonded Aluminium Oxide (RBAO) 
 Reaction Bonded Aluminium Oxide (RBAO) แสดงลักษณะการหดตัวต่ํา  

(low shrinkage) เมื่อซินเทอรเชนเดียวกับ reaction bonded วิธีอ่ืนๆ ซึ่งมีการขยายตัวประมาณ
รอยละ 28 โดยปริมาตร วิธีนี้อาศัยการเกิดออกซิเดชันของอะลูมิเนียม ขณะที่อะลูมิเนียมหลอมจึง
เกิดการหดตัวขึ้น และขณะเดียวกันก็เกิดการขยายตัวเนื่องจากการออกซิเดชัน จึงเปนผลใหการ
หดตัวเขาใกลศูนย 

 เทคโนโลยีการผลิต RBAO สามารถออกแบบตัวเติมที่ทําใหเกิดการขยายตัว
มากๆ ได(7) จากการออกซิเดชันของสารตัวเติม เชน Zr (รอยละ 49) Cr (รอยละ 102) หรือ SiC 
(รอยละ 108) 

 การเติมซิลิกอนคารไบดผสมอะลูมิเนียมเพื่อเตรียม RBAO ซิลิกอนคารไบดถูก
ออกซิไดซ และเกิดปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซด ซึ่งเกิดจากการออกซิไดซของอะลูมิเนียม
กลายเปนมัลไลต  ผลรวมของขยายตัวและหดตัวของชิ้นงานเซรามิกเขาใกลศูนย ในขณะที่ความ     
หนาแนนใกลเคียงความหนาแนนทางทฤษฎี เราสามารถคํานวณอัตราสวนการหดตัวเชิงเสน S 
ของชิ้นงานไดจากสมการที่ 2.3 

S   =  (kρO/ρ)1/3 – 1     ……………………(2.3)(7) 
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เมื่อ  ρO    =    ความหนาแนนของตัวอยางกอนการซินเทอร 
         ρ       =     ความหนาแนนของตัวอยางหลงัการซินเทอร 

                         k      =     แฟกเตอรซึ่งถูกควบคุมโดยองคประกอบและการขยายตัวเชิงปริมาตร          
                                        มีคาเทากับ  0.28(1-f)VAl  +  1.32VSiC   +1    

                                                         1 + 0.28f VAl 

โดยที่ VAl และ VSiC คือ สัดสวนปริมาตร (volume fraction) ของ 
อะลูมิเนียมและซิลิกอนคารไบดในสารตั้งตน และ f คือ สัดสวนการ
ออกซิเดชันของอะลูมิเนียม ตัวเลขแฟกเตอรอ่ืนๆ เปนผลมาจากการ
ขยายตัวเชิงปริมาตร เชน 1.32 เปนการรวมผลของการเปลี่ยนแปลง
ปริมาตรของซิลิกอนคารไบดและการเกิดมัลไลต 
 

2.1.4 Reaction Bonded Sintering วิธีอ่ืนๆ 
2.1.4.1 Solid-Solid Exchange Reactions 

  Solid-Solid Exchange Reactions คือ ปฏิกิริยาการแลกเปลี่ยน หรือการแทนที่
ของเฟสตั้งแต 2 เฟสขึ้นไป ทําใหเกิดการรวมตัวกันของเฟส ปฏิกิริยาการแลกเปลี่ยนโดยทั่วไป
เกิดปฏิกิริยาคายความรอนนอยกวา self-propagation high-temperature synthesis (SHS) และ
บางครั้งเกิดปฏิกิริยาดูดความรอน เชน ปฏิกิริยาที่มีแกสเปนผลิตภัณฑ มีคาเอนโทรปสูง   ตัวอยาง
การเกิด solid-solid exchange reactions ดังแสดงในสมการที่ 2.4-2.7(8) 

 
3Al2O3    +   2ZrSiO4              →   3A l2O3 ⋅ 2SiO2  + 2ZrO2         …(2.4) 
 2MgO   +  ZrSiO4            →    Mg2SiO4  +  ZrO2      …(2.5) 
 3ZrO2   +  4AlN                    →  3ZrN  +  2Al2O3  +  0.5N2     …(2.6) 
 3TiO2   +  4AlN                     →    3TiN  +  2Al2O3  +  0.5N2     …(2.7) 
  

ขอดีของกระบวนการนี้ คือ ความสามารถในการเกิดเปนสารเชิงประกอบหลาย 
เฟส ดวยโครงสรางจุลภาคขนาดเล็ก และสม่ําเสมอ โดยใชสารตั้งตนราคาถูก ในการศึกษา
ปฏิกิริยา โดยใชเซอรคอนเปนสารหลักดังสมการที่ 2.4 และ 2.5 เปนผลใหเกิดสารประกอบ
เซอรโคเนียมออกไซด ซึ่งเปนสารที่มีการนําไปใชอยางแพรหลายในทางกล เซอรโคเนียมไนไตรด 
และไททาเนียมไนไตรด ในสมการที่ 2.6 และ 2.7 เปนวัสดุที่มีความแข็งแรงสูง และมีสมบัติทาง  
ไฟฟาที่ดี 
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2.1.4.2 การเกิดออกซิเดชันและไนไตรเดชันโดยตรง 
  การเกิดออกซิเดชันและไนไตรเดชันโดยตรง เปนวิธีที่พัฒนาโดยอาศัยปฏิกิริยา
ของสารเซรามิกที่เปนเฟสเดี่ยว และเปนสารเชิงประกอบ โดยอาศัยการเกิดออกซิเดชัน และไนไตร
เดชันของน้ําโลหะ ปฏิกิริยาระหวางโลหะเหลวและแกสรวมตัวกันกลายเปนเฟสของเซรามิกดวย
การใชตัวเติมที่เหมาะสม การเปยกผิว (wetting) และการไหลผานโลหะเหลว เปนผลใหเกิดการ
ออกซิเดชันและไนไตรเดชันอยางตอเนื่องที่รอยตอระหวางกาซกับโลหะเหลว 

 ขอดีของวิธีนี้ คือ อุณหภูมิที่ใชต่ํา อยูในชวงประมาณ 900-1100 องศาเซลเซียส
ขึ้นรูปไดงายและหลายแบบ สามารถเปลี่ยนแปลงไดหลายระบบ เชน Al2O3/Al, ZrN/Zr และ 
TiN/Ti เปนตน กระบวนนี้ยังมีเครือขายโลหะเชื่อมตอกันเหลืออยู ซึ่งทําใหคา fracture toughness 
สูงขึ้น(8) 

 
2.2 การออกซิเดชันของซิลกิอนคารไบด 

ปจจัยการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดขึ้นอยูกับปริมาณออกซิเจน อุณหภูมิ ขนาด
อนุภาค และพื้นที่ผิว จากปจจัยเหลานี้ทําใหสามารถแบงลักษณะของการออกซิเดชันของซิลิกอน
คารไบดไดเปน 2 ลักษณะ คือ การออกซิเดชันแบบพาสซีฟ (passive oxidation) และการ        
ออกซิเดชันแบบแอกทีฟ (active oxidation) (9,10) 

 
2.2.1 การออกซิเดชันแบบพาสซีฟ (passive oxidation) เปนการเกิดออกซิเดชันขึ้นอยาง

ชาๆ ที่อุณหภูมิต่ํา โดยเกิดเปนชั้นบางๆ ของออกไซดที่ผิวของซิลิกอนคารไบด เปนผลใหการแพร
ของออกซิเจนเขาสูผิวของซิลิกอนคารไบดลดลง อัตราการเกิดออกซิเดชันลดลงตามเมื่อเวลาผาน
ไปและการเปล่ียนแปลงเฟสจากซิลิกอนคารไบดไปเปนซิลิกอนไดออกไซด ทําใหมวลของสาร
เพ่ิมขึ้น  ปฏิกิริยาการเกิดออกซิเดชันแบบพาสซีฟ (passive oxidation) ดังแสดงในสมการที่ 2.8 

 
SiC(s)     +    3/2 O2(g)        >750 °C            SiO2(s)     +     CO(g)    ………..(2.8) 

 
2.2.2 การออกซิเดชันแบบแอกทีฟ (active oxidation) เปนการเกิดออกซิเดชันที่อุณหภูมิ

สูงในกรณีของซิลิกอนคารไบดจะไดซิลิกอนออกไซด (SiO) จากกระบวนการออกซิเดชันในสถานะ
แกส ลักษณะดังกลาวทําใหมวลสารลดลงที่อุณหภูมิสูง ทั้งนี้เนื่องจากความดันของออกซิเจน 
(Po2) บริเวณที่เกิดการออกซิเดชันแบบนี้นอยกวาความดันของออกซิเจนในบรรยากาศปกติขณะ
ทําปฏิริยา ออกซิเจนถูกรีดิวซดวยคารบอนในซิลิกอนคารไบด ทําใหมีออกซิเจนไมเพียงพอตอการ
เกิด SiO2 จึงกลายเปน SiO ในสถานะแกส ซึ่งเปนไปตามสมการที่ 2.9 ลักษณะการเกิดปฏิกิริยา
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ดังกลาวสามารถตรวจสอบไดจากการวิเคราะหดวยเทคนิค temperature gravimetric analysis 
(TGA) 

 
SiC(s)     +    O2(g)             >1500 °C        SiO(g)     +     CO(g)    ………..(2.9) 
 
ในขณะที่การออกซิเดชันแบบพาสซีฟนั้นความดันของออกซิเจน (Po2) มากกวาความดัน

ของออกซิเจนในบรรยากาศปกติ [Po2(max)] จึงมีปริมาณออกซิเจนมากพอที่จะทําปฏิกิริยากับ
คารบอนในซิลิกอนคารไบดและกลายเปน SiO2 

จากคําอธิบายขางตน ลักษณะการเกิดออกซิเดชันสามารถเปลี่ยนแปลงจากแบบแอกทีฟ
ไปเปนแบบพาสซีฟหรือแบบพาสซีฟไปเปนแบบแอกทีฟโดยการปรับอุณหภูมิการเกิดปฏิกิริยา
และ/หรือการปรับตามความบรรยากาศของออกซิเจนในขณะเกิดปฏิกิริยา  อุณหภูมิที่เกิด
ปรากฏการณนี้มีขึ้นไดหลายชวงอุณหภูมิข้ึนกับสัมประสิทธิ์การแพร (diffusion coefficients) ของ
ออกซิเจนในซิลิกอนคารไบดแตละชนิด และอัตราการแพรของ SiO และ CO ที่ชั้นนอกของสาร 
ลักษณะการเปลี่ยนแปลงการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดแสดงดังรูปที่ 2.2(9) 

 
 
รูปที่ 2.2 กราฟระหวางอุณหภูมิและความดันของออกซิเจนในการเปลี่ยนแปลงการออกซิเดชันของ   
              ซิลิกอนคารไบด 

Po2, 
Log Pa. 
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2.3 การเกิดมัลไลตจากปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนไดออกไซดกับอะลูมิเนียมออกไซด 
มัลไลตเปนสารที่มีโครงสรางผลึกแบบออรโธรอมบิก (orthorhombic) และองคประกอบ

เฉลี่ยอยูในชวง 3:2 โมล ถึง 3:1 โมล ของ Al2O3 : SiO2 อัตราสวนที่เสถียรที่สุดคือ 3:2 โมล(11) 

 
2.3.1 เฟสไดอะแกรมของการเกิดมัลไลตจากซิลิกอนไดออกไซดกับอะลูมิเนียมออกไซด 
 จากรูปที่ 2.3 พบวาปริมาณอะลูมิเนียมออกไซดที่เกิดเฟสมัลไลตอยูในชวง     

รอยละ 58-63 สวนซิลิกอนไดออกไซดอยูในชวงรอยละ 37-42 การเกิดปฏิกิริยาขึ้นกับขนาด
อนุภาคและความบริสุทธิ์ของอะลูมิเนียมออกไซดและซิลิกอนออกไซด ถาความบริสุทธิ์ของสารต่ํา
เปนผลใหเกิดการหลอมตัวของซิลิกอนไดออกไซดที่อุณหภูมิต่ํา การเกิดปฏิกิริยาก็เกิดไดเร็ว      
จุดหลอมเหลวของมัลไลตประมาณ 1810 องศาเซลเซียส 

 
 
 
 

รูปที่ 2.3 แสดงเฟสไดอะแกรมของมัลไลต 
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2.3.2 การซินเทอรโดยอาศัยการเกิดปฏิกิริยาระหวางอะลูมิเนียมออกไซดกับซิลิกอนได-
ออกไซด 

การซินเทอรเพ่ือใหเกิดเฟสของมัลไลตที่อุณหภูมิต่ํากวา 1500 องศาเซลเซียส ทําไดยาก 
เพราะอัตราการแพรระหวางซิลิกอนไอออนและอะลูมิเนียมไอออนในผลึกของมัลไลตคอนขางต่ํา
(11) เพ่ือแกปญหาดังกลาว การซินเทอรโดยอาศัยปฏิกิริยาระหวางอะลูมิเนียมออกไซด และ
ซิลิกอนไดออกไซดจึงถูกนํามาใชเพ่ือลดอุณหภูมิการซินเทอร 

 
 

รูปที่ 2.4 การเปลี่ยนแปลงเฟสของซิลิกอนไดออกไซดจากซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานไป
เปน cristobalite และทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซด(11) 

 
จากรูปที่ 2.4 เปนการนําซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานผสมกับอนุภาคของอะลูมิเนียม

ออกไซด ขึ้นรูปแลวนําไปใหความรอนที่อุณหภูมิตางๆ กันจนถึง 1500 องศาเซลเซียส การเกิดผลึกของ 
cristobalite เกิดขึ้นในชวงอุณหภูมิ 1275 องศาเซลเซียส ถึง 1350 องศาเซลเซียส และทําปฏิกิริยา
กับอะลูมิเนียมออกไซดกลายเปนมัลไลตที่อุณหภูมิประมาณ 1350 องศาเซลเซียส (11) 

จากขอความขางตน จึงทําใหมีแนวคิดที่จะเตรียมสารซิลิกอนคารไบดที่มีรูพรุนสําหรับ
กรองฝุนรอนในอุตสาหกรรมโดยอาศัยการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดกลายเปน 
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cristobalite และทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซดเกิดเปนมัลไลตเคลือบที่ผิวของซิลิกอนคาร
ไบดทําใหซิลิกอนคารไบดมีความตานทานตอการออกซิเดชันเพิ่มขึ้นเมื่อถูกนําไปใชงาน 

 
2.4 งานวจิัยที่เกี่ยวของ 
 
 Suxing W. และ Nils Claussen(12) ไดทําการเตรียม low-shrinkage 
mullite/SiC/Al2O3/ZrO2 โดยอาศัยพ้ืนฐานจาก reaction bonded alumina oxide (RBAO) การ
หดตัวต่ําเปนลักษณะเดนของสารเซรามิกที่ซินเทอริงโดยอาศัยพันธะปฏิกิริยา เชน reaction 
bonded Si3N4, reaction bonded SiC และการออกซิเดชันโดยตรงของน้ําโลหะ 
 ซิลิกอนคารไบด อะลูมิเนียมออกไซด และผงอะลูมิเนียม ถูกใชเปนสารตั้งตั้น จากการ
ทดลองอะลูมิเนียมเกิดการออกซิเดชันในชวงอุณหภูมิ 300-600 องศาเซลเซียส เปนผลใหเกิดการ
ขยายตัวและมวลเพิ่มขึ้น เมื่ออุณหภูมิถึงจุดหลอมเหลวของอะลูมิเนียม ชิ้นงานเกิดการหดตัว
เล็กนอย เนื่องจากการหลอมของอะลูมิเนียมที่ยังไมถูกออกซิไดซ เมื่ออุณหภูมิมากกวา 800 องศา
เซลเซียส ชิ้นงานเกิดการขยายตัวและมวลเพิ่มขึ้นจากการออกซิเดชันของซิลกิอนคารไบด จากนั้น
อะลูมิเนียมออกไซดเกิดการเปลี่ยนเฟสไปเปนอัลฟาอะลูมิเนียมออกไซด เปนผลใหเกิดการหดตัว
ขึ้นในชวงอุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส  เมื่ออุณหภูมิสูงกวา 1200 องศาเซลเซียส การขยายตัว
ของชิ้นงานเพิ่มขึ้นอยางรวดเร็ว เนื่องจากการเปลี่ยนแปลงเฟสของซิลิกอนไดออกไซดเปน α-
cristobalite ในชวงอุณหภูมิ 1200-1550 องศาเซลเซียส รูพรุนไดถูกเปดขึ้นเนื่องจากกาซ
คารบอนมอนอกไซดหรือคารบอนไดออกไซด ที่เกิดจากปฏิกิริยาออกซิเดชัน ที่อุณหภูมิประมาณ 
1300 องศาเซลเซียส เกิดการหดตัวอยางรวดเร็ว เนื่องจากการซินเทอรของอะลูมิเนียมออกไซด
บางสวน และเมื่ออุณหภูมิประมาณ 1400 องศาเซลเซียส เกิดปฏิกริยาระหวางอะลูมิเนียม
ออกไซดกับซิลิกอนไดออกไซดเกิดเปนมัลไลต และอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มเร็วขึ้นที่อุณหภูมิ
มากกวา 1450 องศาเซลเซียส หลังจากนั้นเกิดการหดตัวเนื่องจากการซินเทอรของมัลไลตซึ่งทําให
เกิดการโตของเกรน ผลการทดลองแสดงดังรูปที่ 2.5 จากการทดลองในครั้งนี้ใชลูกบด tetragonal 
zerconia polycrystal (TZP) ดังนั้น TZP ที่หลุดรอนออกมาจากลูกบดในขณะทําการบด จะเปน
ตัวชวยยับยั้งการโตของเกรนได เมื่อส้ินสุดการซินเทอรพบวาการหดตัวของชิ้นงานมีคาเขาใกล
ศูนย และมีความหนาแนนรอยละ 97-98  ของความหนาแนนทางทฤษฎี 
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รูปที่ 2.5 แสดงผลการทดลองของ Low-Shrinkage Reaction-Bonded Mullite 
ก) การเปลี่ยนแปลงขนาด และน้ําหนกัของชิน้งาน Low-Shrinkage 

Reaction-Bonded Mullite 
ข) ผล X-Ray Diffraction ของ Low-Shrinkage Reaction-Bonded Mullite 

 
 S. Scheppokat  และคณะ(13)ไดพัฒนาเฟสและการหดตัวของสารเชิงประกอบ reaction-
bonded mullite-silicon carbide ซึ่งถูกเตรียมโดยใชซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดอนุภาคตางกัน 2 
ชนิด คือ 180 นาโนเมตร และ 2.5 ไมโครเมตร ผสมกับผงอะลูมิเนียม อะลูมิเนียมออกไซด และ
เซอรโคเนียมไดออกไซดเปนสารตั้งตน โดยที่เซอรโคเนียมไดออกไซดที่เติมเขาไปชวยเพิ่มสมบัติ
ทางกลของผลิตภัณฑ ขนาดอนุภาคของซิลิกอนคารไบดมีผลตอการซินเทอริง และความแข็งแรง 
จากการวิเคราะหผล พบวา ตัวอยางที่ใชซิลิกอนคารไบดขนาดใหญ (2.5 ไมโครเมตร) ที่อุณหภูมิ 
1250 องศาเซลเซียส เกิดเฟส cristobalite  สวนเฟส ZrSiO4 เร่ิมเกิดขึ้นที่อุณหภูมิ 1400 องศา
เซลเซียสและยังคงมีอยูที่อุณหภูมิ 1550 องศาเซลเซียส จากการทําปฏิกิยาระหวาง ZrO2 และ 
cristobalite ในขณะที่ตัวอยางที่ใชซิลิกอนคารไบด 180 นาโนเมตรเปนสารตั้งตน พบวา ZrSiO4 
หายไปเมื่ออุณหภูมิ 1550 องศาเซลเซียส เพราะ ZrSiO4 ทําปฏิกิริยากับ Al2O3 กลายเปนมัลไลต
ตามสมการที่ 2.10 และ cristobalite ไดหมดไปแลวจากการทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซด
กลายเปนมัลไลต และ/หรือทําปฏิกิริยากับเซอรโคเนียมไดออกไซด จากการศึกษาพบวา ปฏิกิริยา
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ระหวาง SiO2 กับ ZrO2 ที่เกิดขึ้นกลายเปน ZrSiO4 และ ZrSiO4 จึงทําปฏิกริยากับ Al2O3 
กลายเปนมัลไลตที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส (12) ดังสมการที่ 2.10 
 

2ZrSiO4   +   3Al2O3     1500-1550 °C     3Al2O3  ⋅ 2SiO2   +   2ZrO2 ….(2.10) 
 

อุณหภูมิการเกิดมัลไลตของอนุภาคสารตั้งตนขนาดเล็กต่ํากวาอนุภาคสารตั้งตนขนาด
ใหญประมาณ 50 องศาเซลเซียส ดังแสดงในรูปที่ 2.6 

 

 
รูปที่ 2.6 แสดง X-Ray Diffraction ของ  
a) ตัวอยางที่ใช SiC ขนาดใหญ  
b) SiC ตัวอยางที่ใช SiC ขนาดเล็ก 

 
 

ผลของการหดตัว จากตัวอยางที่ใชซิลิกอนคารไบดขนาดใหญมีการหดตัวเชิงเสนรอยละ 
0.6 มีความหนาแนนรอยละ 99 ของความหนาแนนทางทฤษฎี สําหรับตัวอยางที่ใชซิลิกอน-       
คารไบดขนาดเล็ก มีการหดตัวเชิงเสนรอยละ 1.3 มีความหนาแนนรอยละ 93 ของความหนาแนน
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ทางทฤษฎี สาเหตุที่ความหนาแนนของตัวอยางที่ใชซิลิกอนคารไบดขนาดเล็กมีคาต่ํา อาจเนื่อง
การการขยายตัวเนื่องจากการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดหมดไป 
 
 P. Mechnich และคณะ(14) ไดทําการศึกษาการเรงปฏิกิริยา reaction bonded ของ       
มัลไลต (RBM) เตรียมโดยใชอะลูมิเนียมออกไซดผสมกับผงซิลิกอน และตัวเติมที่ใชคือ Y2O3 และ 
CeO2  ทําการบดผสม และขึ้นรูปช้ินงาน แลวนําไปซินเทอริง เพ่ือศึกษาอัตราการเกิดปฏิกิริยา 
พบวา RBM ที่เตรียมโดยวิธีนี้มีปฏิกิริยาเกิดขึ้น 2 ขั้นตอนคือ ขั้นตอนที่หนึ่งเปนการออกซิเดชัน
ของ   ซิลิกอนไปเปนซิลิกอนไดออกไซด และขั้นตอนที่สองเปนปฏิกริิยาการซินเทอรของซิลิกอนได-
ออกไซดกับอะลูมิเนียมออกไซดเกิดเปนมัลไลต 
 การออกซิเดชันทําใหเกิดการขยายตัว ขณะที่ปฏิกิริยาการซินเทอรเปนผลทําใหเกิดการหด
ตัว การเปลี่ยนแปลงของปริมาตรจากทั้งสองกระบวนการนี้เปนการชดเชยกัน RBM โดยทั่วไปเกิด
การซินเทอรที่อุณหภูมิมากกวา 1550 องศาเซลเซียส ดังนั้นเปาหมายของการทดลองครั้งนี้คือ 
ตองการลดอุณหภูมิการซินเทอรใหต่ํากวา 1350 องศาเซลเซียส พบวาปริมาณตัวเติม คือ Y2O3 
และ CeO2 ที่เติมลงไป สามารถลดอุณหภูมิการซินเทอรลงได  เนื่องจากเฟสของ Y-Al-Si-O หรือ  
Ce-Al-Si-O ที่เปนของเหลวมีความหนืดต่ําจึงทําใหเกิดการแพรไดงาย เมื่อเปรียบเทียบกับช้ินงาน
ที่ไมมีตัวเติม ในกรณีนี้การแพรจะเปนไปไดยาก เนื่องจาก SiO2 มีความหนืดสูง  ดังนั้นอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาทั้งสอง (oxidation & mullite nucleation) จึงขึ้นกับปริมาณเฟสของของเหลวที่มี
ความหนืดต่ํา คือ ปริมาณ Y2O3 และ CeO2 ที่เติมเขาไปในปริมาณที่เหมาะสม ถาเติมมากเกินไป
จะเกิดเฟสของแกวมาก ทําใหเกิดการอุดตันรูพรุน เปนผลใหออกซิเจนไมสามารถผานเขาไปทํา
ปฏิกิริยากับซิลิกอนเปน SiO2 ได  อยางไรก็ตามถาซิลิกอนเกิดการออกซิเดชันใหเพียงพอกอนการ
เกิดเนื้อแกว ปญหานี้ก็จะลดลง 

M.D. Sacks, และคณะ(15)  ไดเตรียม mullite composite โดยใชวิธี transient viscous 
sintering โดยใชผง α-Al2O3  ที่เคลือบดวยซิลิกอนอสัณฐาน อนุภาคจะเกิดปฏิกิริยาชนิด 
viscous sintering ที่อุณหภูมิประมาณ 1300 องศาเซลเซียส และจากการเกิดปฏิกิริยาระหวาง 
Al2O3 กับ SiO2 ทําใหชิ้นงานมีความหนาแนนสูงที่อุณหภูมิมากกวา 1500 องศาเซลเซียส เทคนิคนี้
ถูกใชเตรียม mullite/zirconia/alumina, mullite/silicon carbide และ mullite/silicon carbide 
whisker composite ความหนาแนนของสารประกอบเหลานี้ ขึ้นกับ 3 ปจจัย คือ viscous flow 
ของซิลิกอนอสัณฐานที่ใชเคลือบบนผิวอนุภาค การเกิดมัลไลตที่อุณหภูมิสูง และการแพรของ
ออกซิเจน 
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 P. Descamps, และคณะ(16) ไดศึกษาลักษณะของ reaction-sintered mullite-zirconia 
composite ที่อุณหภูมิสูง เตรียมโดยใชผงอะลูมิเนียมออกไซดที่มีความบริสุทธิ์สูงผสมกับ       
เซอรคอน เพ่ือใหเกิดปฏิกิริยา ดังสมการ 2.11 
 

2ZrSiO4   +   3Al2O3    →   3Al2O3 ⋅ 2SiO2   +   2ZrO2  ….(2.11) 
 

ตัวเติมที่ใชคือ MgO และ TiO2 ทําหนาที่เปนตัวเชื่อมประสานระหวางเกรนของมัลไลต 
และเซอรโคเนียมไดออกไซด โดยทําหนาที่เปน liquid phase อยางไรก็ตาม ปริมาณที่มากเกินไป
ของ MgO และ TiO2 ทําใหเกิดเฟสของแกว ซึ่งเปนผลใหสมบัติทางกลลดลงที่อุณหภูมิสูง และ 
creep ต่ํา จากการนําตัวอยางที่เตรียมไดไปวัดสมบัติทางกล คือ ความแข็งแรง และ fracture 
toughness ที่อุณหภูมิสูง พบวา เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิคาความแข็งแรงจะลดลง โดยตัวอยางที่เติม 
MgO มีคาความแข็งแรงลดลงต่ําสุด ที่อุณหภูมิ (Tm)  600 องศาเซลเซียส สวนตัวอยางที่เติม TiO2 
มีคาความแข็งแรงลดลงต่ําสุด ที่อุณหภูมิ (Tm) 700 องศาเซลเซียส เนื่องจาก MgO และ TiO2 
รวมตัวเซอรคอนกลายเปนเนื้อแกว เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิสูงขึ้นคาความแข็งแรงของตัวอยางทั้งสอง
เพ่ิมขึ้นอีกครั้ง จนมีคาสูงสุดอยูที่ 800 องศาเซลเซียส และหากเพิ่มอุณหภูมิสูงกวา 800 องศา
เซลเซียส ความแข็งแรงของทั้งสองตัวอยางจะลดต่ําลงอีกครั้งหนึ่งเพราะการเปลี่ยนเฟสของ ZrO2 
  fracture toughness ที่อุณหภูมิตางๆ ขึ้นกับชนิดของตัวเติม ในกรณีของตัวอยางที่เติม 
MgO เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิจากอุณหภูมิหองจนถึง Tm (600 องศาเซลเซียส) พบวาคา fracture 
toughness ของตัวอยางลดลงอยางชาๆ และเพิ่มขึ้นอยางรวดเร็วที่อุณหภูมิสูงกวา Tm  และมี
คาสูงสุดที่ 800 องศาเซลเซียส หลังจากนั้นลดลงอยางรวดเร็วอีกเชนกันเมื่ออุณหภูมิสูงกวา 800 
องศาเซลเซียส ในขณะที่ตัวอยางที่เติม TiO2 คา fracture toughness ของตัวอยางมีการลดลง
อยางชาๆ จนถึงอุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส และเพิ่มขึ้นอยางรวดเร็วหลังจากอุณหภูมิสูงกวา 
800 องศาเซลเซียส และมีคาสูงสุดอยูที่ 1200 องศาเซลเซียส 
 ความแตกตางของคา fracture toughness เนื่องจากที่อุณหภูมิสูงกวา 800 องศา
เซลเซียส เปนอุณหภูมิที่เขาใกลอุณหภูมิ glass transition (Tg) เนื้อแกวมีความหนืดต่ํา ทําให
ความแข็งแรงที่ขอบเกรนลดลง สงผลใหเกิดรอยแตก (crack) และเมทริกซไมเกาะตัวกัน ในกรณี
ตัวอยางที่เติม TiO2 จะเห็นวาคา fracture toughness ไมลดลงที่อุณหภูมิสูงกวา Tg ที่เปนเชนนัน้ก็
เพราะเฟสของเนื้อแกวทําใหเกิดการเปน plastic zone กอนการเกิดรอยแตก และดูดซับพลังงานที่
จะทําใหเกิดรอยแตกไว ทําใหคาสูงสุดของ fracture toughness เกิดขึ้นที่อุณหภูมิสูงกวาตัวอยาง
ที่เติม MgO 



บทที่ 3 
 

การทดลองและการวิเคราะหทดสอบ 
 

ในการศึกษาวิธีการเตรียมวัสดุเชิงประกอบที่เกิดพันธะระหวางมัลไลต-ซิลิกอนคารไบด ซึ่ง
วิธีการทดลองและการวิเคราะหทดสอบไดรวบรวมไวในบทนี้ ครอบคลุมถึงการวิเคราะหวัตถุดิบ 
การขึ้นรูปวัสดุเชิงประกอบโดยอาศัยพันธะปฏิกิริยา และการตรวจสอบลักษณะ และสมบัติของ 
ชิ้นงานที่เตรียมได ตลอดจนวิธีการเตรียมตัวอยาง และหลักการทํางานของเครื่องมือ 

วัตถุดิบที่ใชในการทดลองครั้งนี้ ไดแก ผงซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 ซึ่งมีขนาด
อนุภาคเฉลี่ย 50 ไมโครเมตร ผลิตโดยบริษัท NORTON Technology ประเทศนอรเวย สวนตัวเติม 
คือ อะลูมิเนียมออกไซด ชนิด LOW SODA Al-160-SG-1 มีขนาดอนุภาคเฉลี่ย 0.5 ไมโครเมตร 
ความบริสุทธิ์ 99.5% ผลิตโดยบริษัท SHOWA DENKO ประเทศญี่ปุน และ carboxymethyl 
cellulose (CMC) ผลิตโดยบริษัท Fluka ใชเปนตัวประสาน 

รายละเอียดของอุปกรณ และเครื่องมือที่จําเปนในการทดลองเตรียมสารเซรามิก และ
อุปกรณสําหรับการเตรียมสารวัสดุเชิงประกอบ แสดงในตารางที่ 3.1 

 
ตารางที่ 3.1 แสดงอุปกรณเครื่องมือที่ใชในการทดลอง 

 
อุปกรณและเครื่องมือ บริษัท ขอมูลเฉพาะ 

เครื่องชั่ง 2 ตําแหนง Mettler instrument รุน Mettler AM 2300 
ตูอบ Tabai espec corporation รุน Safty oven SPHH-100 
เตาเผา Yamamoto corporation รุน FJ-31 
เครื่องอัดไฮดรอลิก T. M. C. hydraulic press แรงดันสูงสุด 10 ตัน 
เครื่องเคลือบทอง Eiko รุน Eiko IB-3 
Particle size analyzer Shimadzu corporation รุน SA-CP3 
X-ray diffraction (XRD) Shimadzu corporation รุน XRD 6000 
Scanning electron microscope JEOL รุน JSM-T330A 
Thermogravimetric analyzer and 
differential thermal analyzer 

SETARAM SETARAM 92 

Poresizer Micromeritic instrument Poresizer 9320 
BET surface area Micromeritic instrument ASAP 2000 
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3.1 การศึกษาลักษณะทางกายภาพของวัตถุดิบ 
 

3.1.1 การวัดการกระจายขนาดอนุภาค 
  การวัดการกระจายขนาดอนุภาคใชวิธีการวัด 2 วิธี คือ ใชตะแกรงรอน (Sieve :  
ASTM Standard ของบริษัท ENDECOTTS ประเทศอังกฤษ) และใชเครื่อง centrifugal particle 
size analyzer รุน SA-CP3 ผลิตโดยบริษัท Shimadzu corporation สําหรับการวัดการกระจาย
ขนาดอนุภาคโดยใชตะแกรงรอน จะใชวัดการกระจายขนาดอนุภาคของผงตัวอยางที่มีขนาด
อนุภาคใหญกวา 45  ไมโครเมตร  

การเตรียมตัวอยางทําโดยนําผงตัวอยางที่ผานการอบแหงมาชั่งน้ําหนัก 100 กรัม 
แลวนําไปผานตะแกรงรอนดวยวิธีแบบเปยก (wet sieve) จะสามารถศึกษาขนาดอนุภาค         
ตั้งแต 212 ไมโครเมตร ถึง 45  ไมโครเมตร โดยผานตะแกรงรอนตั้งแตเบอร 70 จนถึงเบอร 325  
นําผงตัวอยางที่คางตะแกรงแตละอันไปอบใหแหงสนิท แลวนํามาชั่งน้ําหนักเพื่อหาปริมาณสาร
คางตะแกรงในแตละชวง สําหรับผงตัวอยางที่ขนาดเล็กกวา 45  ไมโครเมตร  จะถูกนําไป
วิเคราะหตอโดยใชวิธีที่สอง วัตถุดิบที่ถูกวิเคราะหโดยวิธีนี้ ไดแก  ผงซิลิกอนคารไบด SIKA NOR 
IF 320 

สําหรับการวัดโดยใชเครื่อง centrifugal particle size analyzer จะใชวัดการกระจาย
ขนาดอนุภาคของผงตัวอยางที่มีขนาดเล็กกวา 45  ไมโครเมตร เตรียมตัวอยางโดยการทําใหสาร
ตัวอยางที่ตองการนํามาวิเคราะหมีการกระจายตัวอยางสม่ําเสมอโดยใชสารละลายโซเดียมเฮกซะ
เมตาฟอสเฟตรอยละ 0.2 โดยน้ําหนัก เปนตัวชวยในการกระจายตัว (dispersing agent) และกวน
โดยใช magnetic stirrer เพ่ือใหเขาเปนเน้ือเดียวกัน กอนนําเขาเครื่องวัดการกระจายขนาด
อนุภาค วัตถุดิบที่ถูกวิเคราะหโดยวิธีนี้ ไดแก  ผงซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 ที่ผาน
ตะแกรง 325 เมสแลว และผงอะลูมิเนียมออกไซด 

 
 3.1.2 การศึกษาลักษณะโครงสรางจุลภาค 
   การศึกษาลักษณะโครงสรางจุลภาค โดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสอง
กราด (scanning electron microscope, SEM) รุน JSM-T33A ผลิตโดยบริษัท JEOL เพ่ือศึกษา
ขนาด รูปราง และการกระจายขนาดอนุภาค ขนาดรูพรุน รอยแตก โดยตัวอยางที่นํามาวิเคราะห
เปนไดทั้งผง และชิ้นงาน (เม็ด แทง แผน ฯลฯ) การวิเคราะหดวยเครื่อง SEM สําหรับงานวิจัยครั้งนี้
มีการเตรียมตวัอยางดังนี้ 
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 ตัวอยางที่เปนผง : การเตรียมตัวอยางทําไดโดยการโรยผงตัวอยางลงบนแทนรอง 
(sample holder) ที่ติดคารบอนเทป ใหผงกระจายตัวอยางสม่ําเสมอ สําหรับตัวอยางที่มีอนุภาค
ขนาดใหญ เชน ซิลิกอนคารไบดทั้ง 3 ชนิด ในกรณีที่ตัวอยางมีอนุภาคขนาดเล็ก เตรียมไดโดยนํา
ผงที่ไดจากการสุมตัวอยางมาทําใหกระจายตัว โดยใชสารละลายโซเดียมเฮกซะเมตาฟอสเฟต 
แลวใชหลอดหยดหยดสารแขวนลอยลงบนแทงรอง ทิ้งไวจนแหงที่อุณหภูมิหอง นําไปเคลือบผิว
ดวยทอง โดยการ sputtering เพ่ือทําใหเกิดสภาพนําไฟฟา แลวใหอิเล็กตรอนที่คางบนผิวตัวอยาง
ถูกปลอยออกไป จากนั้นนํามาวิเคราะหลักษณะอนุภาค เชน รูปราง ขนาด และการกระจายขนาด
อนุภาค 

ตัวอยางที่เปนชิ้นงาน : การเตรียมตัวอยางสําหรับตรวจลักษณะพื้นผิวโดยทั่วไปนําตัวอยาง
มาติดกับแทงรอง แลวเคลือบดวยทองเพื่อใหเกิดการนําไฟฟา จากนั้นนํามาตรวจดูลักษณะพื้นผิว 
และการกระจายขนาด รูพรุน และลักษณะผิวที่แตกที่เกิดหลังจากการทดสอบความแข็งแรง 
สําหรับการศึกษาจุลโครงสรางของวัสดุที่อยูลึกจากเนื้อแกวของตัวอยางหลังผานการซินเทอริง 
ตองนําตัวอยางไปกัดดวยกรด HCl/HF ในอัตราสวน 2: 5 แลวชะลางดวยน้ํากลั่นใหสะอาดกอนนาํ 
ตัวอยางไปอบใหแหง รอใหเย็น แลวนําไปเคลือบดวยทอง สวนการศึกษาลักษณะโครงสราง
จุลภาคบริเวณผิวของรอยหักของชิ้นงานที่ผานการทดสอบเชิงกลมาแลว สามารถนําชิ้นงานที่หัก
มาเคลือบดวยทองบริเวณผิวรอยหัก แลวนํามาวิเคราะหดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสอง
กราด เพ่ือตรวจดูลักษณะโครงสรางจุลภาค 

 
 3.1.3 การวัดพื้นที่ผิวโดยใช gas adsorption  
   การวัดพ้ืนที่ผิวโดยใช gas adsorption วัดโดยใชเครื่อง surface area analyzer 
รุน ASAP2000 ของบริษัท Micromeritic instrument โดยการนําผงตัวอยางไปอบใหแหง หลังจาก
นั้นจึงนําไปใสกระเปาะ เพ่ือวัดพ้ืนที่ผิวโดยอาศัยการดูดซับแกสไนโตรเจนของผิวอนุภาคเต็ม 1 ชั้น 
แลวนํามาคํานวณหาพื้นที่จากพ้ืนที่หนาตัด และคํานวณโมเลกุลของแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับ 1 
ชั้น ไดจากสมการ  
 
   ST = NmAcs    .………(3.1) 
 
   ST คือ พ้ืนที่ผิวทั้งหมด 
   Nm คือ จํานวนโมเลกุลของสารที่ถกูดูดซับทั้งหมดบนพื้นผิว 1 ชั้น 
   Acs คือ พ้ืนที่หนาตัดของโมเลกุลที่ถูกดูดซับ (สําหรับไนโตรเจนมีคา 
                                                  เทากับ 16.2 x 10-20 ตารางเมตร) 
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   จํานวนโมเลกุลของสารที่ถกูดูดซับ (Nm) หาไดจาก 
 
   Nm = WmN/M    ……….(3.2) 
   แทนคา Nm ในสมการที่ 3.1 จะได 
 
   ST = WmNAcs/M   ……….(3.3) 
 
  เมื่อ Wm คือ น้ําหนกัทีถู่กดดูซับ 1 ชั้น 
   N คือ เลขอะโวกาโด (6.02x1023 โมเลกุล/โมล)  
   M คือ มวลโมเลกุลของสารที่ถูกดูดซับ 
 
 3.1.4 การศึกษาอการเกิดออกซิเดชันของผงซิลิกอนคารไบด 
   การเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด ใชวิธีการเปรียบเทียบมวลของสารกอน
เผา และหลังเผา โดยวัดคาเปนรอยละของมวลที่เพ่ิมขึ้น ปฏิบัติโดยเตรียมผงซิลิกอนคารไบดใสใน
ถวยรองเผาที่ทําดวยอะลูมินา ทําการเผาที่อุณหภูมิ 1100, 1200, 1300, 1400 และ 1500 องศา
เซลเซียส  รักษาอุณหภูมินาน 1 ชั่วโมง โดยใชเตา YAMATO FJ-31 จากประเทศญี่ปุน ใหอัตรา
การเพิ่มความรอน 2 องศาเซลเซียส/นาที หลังจากนั้นทําการคํานวณผลตามสมการที่ 3.4 
 
   การเกิดออกซิเดชัน  = [(W2 – W1)/ W1] x100……..(3.4) 
    โดยที่  W1  คือ มวลกอนเผา 
     W2  คือ มวลหลังเผา 
 
 3.1.5 การศึกษาลักษณะโครงสรางผลึกโดยเครื่อง X-ray diffractometer 
   ทําการศึกษาลักษณะโครงสรางผลึกโดยเครื่อง X-ray diffractometer รุน XRD 
6000 ของบริษัท Shimadzu corporation โดยใชรังสี CuKα1 ซึ่งมีความยาวคลื่น 1.54056        
นาโนเมตร สามารถวิเคราะหไดทั้งตัวอยางที่เปนผง และชิ้นงาน 
   การเตรียมตัวอยางที่เปนผง ทําโดยนําผงตัวอยางอัดใหแนนบนแผนรอง (sample 
holder) โดยตองใหผิวหนาไดระนาบเดียวกับขอบนอกของแผนรอง สวนตัวอยางที่เปนชิ้นงาน ตอง
นําไปขัดผิวใหเรียบกอนนําไปติดกับแผนรองโดยใหผิวดานที่ขัดอยูในระนาบเดียวกับขอบของแผน
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รอง นําไปวัดโดยใชชวงมุม 2θ ตั้งแต 15 ถึง 80 องศา นํากราฟ XRD ที่บันทึกไดไปวิเคราะห
เปรียบเทียบกับการดมาตรฐาน JCPDS 
 

3.1.6 การทดสอบความทนแรงดัดโคง 
  การทดสอบความทนแรงดัดโคง (flexural strength) โดยใชเครื่อง universal 

testing machine รุน 4469 ยี่หอ Instron ทดสอบโดยวิธี 3-point flexural ชิ้นงานที่ใชทดสอบควร
เตรียมใหมีขนาดความยาวประมาณ 45 มิลลิเมตร หนา 3 มิลลิเมตร และกวาง 4 มิลลิเมตร ลบ
เหลี่ยมลงมา 0.2 มิลลิเมตร โดยทํามุม 45 องศากับระนาบของดานบน(17) ฐานที่ใชรองรับตัวอยาง 
(span) ยาว 40 มิลลิเมตร นําไปทดสอบความแข็งแรงดัดโคงโดยกําหนดอัตราเร็วของหัวกดเทากับ 
0.5 มิลลิเมตรตอนาที นําคาแรงสูงสุดที่ไดมาคํานวณหาความแข็งแรงของชิ้นงานตัวอยางจาก   
สมการที่ 3.5    

                                  σ     =     3PL                                              ……………..(3.5) 
                                                         2ab2 
 โดยที ่ σ = คาความแข็งแรงดัดโคง ( เมกะปาสคาล) 

   P = แรงสูงสุดที่ทําใหชิ้นงานหกั (นิวตัน) 
   a = ความกวางของชิ้นงาน (มิลลิเมตร) 
   b = ความหนาของชิ้นงาน (มิลลิเมตร) 
   L = ระยะของฐานรองรับดานลาง (มิลลิเมตร) 
 
3.1.7 การศึกษาการกระจายขนาดของรูพรุนดวยวธิี mercury porosimetry 
  การศึกษาการกระจายขนาดของรูพรุนดวยเครื่อง poresizer รุน 9320 ของบริษัท 

Micromeritic instrument อาศัยเทคนิค mercury porosimetry กลาวคือ อาศัยการเปลี่ยนแปลง
ความดัน เพ่ืออัดปรอทใหแทรกเขาไปในรูพรุน โดยคิดวารูพรุนมีรูปรางเปนทรงกระบอก ซึ่ง
ความสัมพันธระหวางรัศมีของรูพรุนกับความดันที่ใหเขาไป เปนไปตามสมการของ Washburn 

 
    Pr = γcosθ          ………………….(3.6) 
   เมื่อ P คือ  ความดันที่เขาไป 
    r คือ รัศมีของรูพรุน 
    γ คือ แรงตึงผิวของปรอท 
    θ คือ มุมสัมผัสระหวางปรอทกับของแข็ง 
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   วิธีนี้สามารถวัดการกระจายขนาดของรูพรุนไดทั้งตัวอยางที่เปนผง และตัวอยางที่
เปนชิ้นงาน โดยตองอบตัวอยางใหแหงสนิทกอนนํามานํามาวิเคราะห และเตรียมใหมีปริมาตรนอย
กวากระเปาะสําหรับใสตัวอยาง ซึ่งมีขนาด 3, 5 และ 10 ลูกบาศกเซนติเมตร สวนประกอบตางๆ 
ของกระเปาะแสดงไวดังรูปที่ 3.1 ถาตัวอยางเปนผงสามารถใสกระเปาะไดทันที สําหรับตัวอยางที่
เปนชิ้นงานตองตัดใหมีขนาดเล็กกวากระเปาะ โดยปริมาณตัวอยางขึ้นกับรูพรุนที่ทําใหปรอท
สามารถแทรกเขาไปไดรอยละ 25 - 90 โดยปริมาตรของ stem volume  

 

รูปที่ 3.1 แสดงสวนประกอบของกระเปาะ (penetrometer) ที่ใชวัดการกระจายของรูพรุน 
 

 3.1.8 การวัดความหนาแนน และความพรุนตัวดวยวิธีอารคีมีดีส 
   การวัดความหนาแนนทําไดโดยใชตัวอยางที่เปนชิ้นงาน อบใหแหงดวยอุณหภูมิ 
110 องศาเซลเซียส ชั่งน้ําหนักตัวอยางที่แหงสนิท แลวนําไปตมในน้ําเดือด เปนเวลา 2 ชั่วโมง 
จากนั้นแชน้ําทิ้งไว 24 ชั่วโมง นําชิ้นงานมาชั่งน้ําหนักในน้ํา ใชผาเปยกชื้นซับผิวชิ้นงาน ชั่งน้ําหนัก
ของชิ้นงานที่อ่ิมตัวดวยน้ํา คํานวณหาคา apparent density, bulk density และ porosity ตาม
สมการที่ 3.7, 3.8 และ 3.9 ตามลําดับ 

 
 apparent density = D / (D-I)          ……….(3.7) 
 bulk density  = D / (S-I)          ………..(3.8) 
 porosity  = (D-I) / (S-I)     ………..(3.9) 
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   เมื่อ D คือ น้ําหนกัแหง 
    I  คือ น้ําหนกัชั่งในน้ํา 
    S คือ น้ําหนกัอิ่มตัวดวยน้าํ 
 
3.1.9 ผลของความรอนตอสารวัสดุเชิงประกอบ 

   ในการศึกษาผลของความรอนตอสารวัสดุเชิงประกอบในการทดลองนี้ใชวิธีการ
ศึกษา 2 วิธีดวยกัน คือ วิธี differential thermal analysis  และ thermogravimetric analysis เพ่ือ
ศึกษาการเปลี่ยนแปลงของสารเมื่อไดรับความรอนที่อุณหภูมิตางๆ รายละเอียดการวิเคราะห
ทดสอบมีดังตอไปนี้ 
 

  3.1.9.1 การศึกษาผลของความรอนโดยวธิี differential thermal analysis (DTA)  
  การศึกษาผลของความรอนของวัสดุผสมระหวางซิลิกอนคารไบดและอะลูมิเนียม

ออกไซด โดยเครื่อง DTA รุน SETARAM 92 เตรียมตัวอยางโดยนําสารผสมอบใหแหงที่อุณหภูมิ 
100 องศาเซลเซียส เพ่ือไลความชื้นออก และทําใหเย็นตัวใน desiccator  จากนั้นนําสารผสมใส
ในครูซิเบิลแพทตินัม เพ่ือศึกษาการเปลี่ยนแปลงของสารเมื่ออุณหภูมิเปลี่ยนไป ทําการวิเคราะห 
ตั้งแตอุณหภูมิหองจนถึง 1500 องศาเซลเซียส โดยมีอัตราการใหความรอนที่ 10 องศาเซลเซียส/
นาทีในบรรยากาศปกติ 

 
  3.1.9.2 การศึกษาผลของความรอนโดยวิธี thermogravimetric analysis (TGA) 
  การศึกษาผลของความรอนตอสารผสมระหวางซิลิกอนคารไบดและอะลูมิเนียม

ออกไซดดวยเครื่อง TGA รุน SETARAM 92 เปนการศึกษาการเปลี่ยนแปลงน้ําหนักของสาร
ตัวอยางเมื่ออุณหภูมิเปลี่ยนไป การเตรียมตัวอยางโดยการนําสารผสมอบไลความชื้นที่อุณหภูมิ 
100องศาเซลเซียส และทําใหเย็นลง นําไปตรวจวัดการเปลี่ยนแปลงน้ําหนักดวยเครื่อง TGA 
อุณหภูมิที่ใชในการทดสอบ คือ 1100 , 1200, 1300, 1400 และ 1500 องศาเซลเซียส โดยใชอัตรา
การใหความรอน 10 องศาเซลเซียส/นาที และคงที่ที่อุณหภูมิเหลานี้ 3 ชั่วโมงในบรรยากาศปกติ 
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3.2 การเตรยีมสารเชิงประกอบพันธะปฏิกิรยิาระหวางมลัไลต-ซิลิกอนคารไบด 
 
     
   
     

             -          
 
 
 

 
                                                                                        
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
กระบวนการเตรียมชิ้นงานสารเชิงประกอบพันธะปฏิกิริยาระหวางมัลไลต-ซิลิกอนคารไบด

แสดงในรูปที่ 3.2 การทดลองนี้ใชซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 รอยละ 50 – 94.4 โดย
น้ําหนัก ผสมกับอะลูมิเนียมออกไซด LOW SODA Al-160-SG-1 รอยละ 5.6 - 50 โดยน้ําหนัก 
อัตราสวนดังแสดงในตารางที่ 3.2 เติม carboxymethyl cellulose รอยละ 2 โดยน้ําหนัก เพ่ือเปน
ตัวประสาน (binder) ผสมแหงใหเขากัน เติมน้ํารอยละ 30 โดยน้ําหนัก บรรจุลงในขวดพลาสติก 
โดยใชลูกบดอะลูมินาในการบดผสม ทําการบดผสมดวยเครื่องบดบอลมิล ความเร็วรอบ 214 
รอบ/นาที เปนเวลา 6 ชั่วโมง แยกลูกบดอะลูมินาออกแลวนําไปอบที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 
จนเหลือความชื้นประมาณรอยละ 3 แลวอัดขึ้นรูปดวยแบบขนาด 50 มิลลิเมตร x 10 มิลลิเมตร x 
3 มิลลิเมตร อัดดวยเครื่องไฮดรอลิกที่ความดัน 1000 กิโลกรัม/ตารางเซนติเมตร แบงตัวอยาง
ออกมาชุดหนึ่งเพื่อศึกษาผลของความดัน โดยนําตัวอยางชุดดังกลาวไปอัดดวยเครื่อง cold 

SIC Al2O3 CMC 

บดผสม 6 ชั่วโมง  

อบแหง 80°C 

อัดขึ้นรูป 

เผาซินเทอร 

ชิ้นงาน 

- Ball mill 
- ใชน้ําเปนตัวกลาง 

- Uniaxial 1000 kgf/cm2 
- CIP 2000 kgf/cm2 

รูปที่ 3.2 กระบวนการเตรียมชิ้นงานสารเชิงประกอบพันธะปฏิกิริยาระหวางมัลไลต-ซิลิกอนคารไบด 

- 1450oC,1500oC 
- ในบรรยากาศปกติ 

วิเคราะห ทดสอบสมบัติของชิ้นงาน 
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isostatic press ดวยแรงอัด 2000 กิโลกรัม/ตารางเซนติเมตร นําไปอบที่อุณหภูมิ 60 องศา
เซลเซียส เพ่ือใหชิ้นงานแหงสนิท วัดขนาด ชั่งน้ําหนักเพื่อหาคาความหนาแนน นําไปซินเทอร ดวย
อัตราการใหความรอน 5 องศาเซลเซียส/นาทีคงที่ที่ 1100 องศาเซลเซียส 1 ชั่วโมง ในบรรยากาศ
ปกติ เพ่ือให  ซิลิกอนคารไบดเกิดออกซิเดชันเปนซิลิกอนไดออกไซด หลังจากนั้นจึงใหความรอน
ขึ้นไปดวยอัตรา 20 องศาเซลเซียส/นาที จนถึงอุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียสและ 1500 องศา
เซลเซียสเปนเวลานาน  1, 2 และ 3 ชั่วโมง ในบรรยากาศปกติ กราฟการเผาซินเทอรแสดงในรูปที่ 
3.3 และกลไกปฏิกิริยาระหวาง cristobalite กับอะลูมิเนียมออกไซดกลายเปนมัลไลต แสดงดังรูป
ที่ 3.4 

 
ตารางที่ 3.2 แสดงอัตราสวนผสมของตัวอยางที่เตรียมขึ้น 
 

รหัส  SiC SIKA 
NOR IF 320  

(รอยละ) 

Al2O3 
(รอยละ) 

CMC 
(รอยละ) 

MSC3294A5 94.4 5.6 2 
MSC327A3 70 30 2 
MSC326A4 60 40 2 
MSC325A5 50 50 2 

รูปที่ 3.3 แสดงกราฟการเผาซินเทอริงของชิ้นงานสารเชิงประกอบพันธะปฏิกิริยาระหวาง 
                มัลไลต-ซิลิกอนคารไบด 

0
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2SiO2 + 3Al2O3                         Al6Si2O13 (Mullite)

SiC

SiC

SiC

SiC

SiCSiC

SiO2 Mullite

Reaction Bonded Mullite Silicon Carbide Composite

Al2O3

SiC + 3/2 O2                                         SiO2  +   CO

 
 
รูปที่ 3.4 แสดงขั้นตอนการผลิตสารเชิงประกอบระหวางมัลไลต-ซิลิกอนคารไบดดวยการ                     
             ซินเทอรโดยอาศัยพันธะปฏิกิริยา (reaction bonded sintering)    



บทที ่4 
 

ผลการทดลอง 
 

4.1 ผลการวิเคราะหวัตถุดิบ 
 วัตถุดิบที่ใชในการทดลองครั้งนี้ คือ ซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 ผลิตโดยบริษัท 
NORTON Technology ประเทศนอรเวย อะลูมิเนียมออกไซด ชนิด LOW SODA Al-160-SG-1 ผลิต
โดยบริษัท SHOWADENKO ประเทศญี่ปุน carboxymethyl cellulose (CMC) ผลิตโดยบริษัท Fluka 
 
 4.1.1 การกระจายขนาดอนภุาค (Particle Size Distribution) 
          ผลการกระจายขนาดอนุภาคของวตัถุดบิ ดังแสดงในรูปที่ 4.1-4.4 และตารางที่ 4.1 

                                                                                    ก)   

                                                                                    ข) 
รูปที่ 4.1 แสดงปริมาณสะสม และการกระจายขนาดในชวงตางๆ ของซิลิกอนคารไบด 
              SIKA NOR IF 320  ก) ปริมาณสะสม     ข) การกระจายขนาดในชวงตางๆ 
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ซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 มีการกระจายขนาดอนุภาค อยูในชวง 15-75 ไมโครเมตร 
มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเทากับ 55.02 ไมโครเมตร และมีคากลาง (d50) อยูที่ประมาณ 35 ไมโครเมตร โดย
อนุภาคสวนใหญอยูในชวง 40-75 ไมโครเมตร ดังแสดงในรูปที่ 4.1 

 
ตารางที่ 4.1 การกระจายขนาดอนุภาคของวัตถุดิบ 
 

ขนาดอนุภาค ปรมิาณสะสม 
(ไมโครเมตร) SiC 320# Al2O3 
<212 - - 
<150 100 - 
<106 99.98 - 
<75 99.92 - 
<63 56.76 - 
<40 20.69 - 
<30 4.9 100 
<20 2.3 96.9 
<15 - 93.9 
<10 - 88.2 
<8 - 84.4 
<6 - 81.6 
<5 - 80.7 
<4 - 79.6 
<3 - 78.4 
<2 - 78.4 
<1.5 - 78.4 
<1 - 73.9 
<0.8 - 68.2 
<0.6 - 53.5 
<0.5 - 41.0 
<0.4 - 26.8 
<0.3 - 14.4 
<0.2 - 9.5 
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                  ก) 

                                                                                     ข) 
 

รูปที่ 4.2 แสดงปริมาณสะสม และการกระจายขนาดในชวงตางๆ ของอะลูมิเนียมออกไซด 
LOW SODA Al-160-SG-1 ก) ปริมาณสะสม   ข) การกระจายขนาดในชวงตางๆ 

               
 อะลูมิเนียมออกไซด ชนิด LOW SODA มีอนุภาคเฉลี่ยเทากับ   0.57   ไมโครเมตร  มีคากลาง
(d50) ประมาณ 0.5 ไมโครเมตร ขนาดอนุภาคเล็กกวาซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 ประมาณ 
100 เทา ดังแสดงในรูปที่ 4.2 
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4.1.2 ลักษณะการกระจายขนาดอนุภาค 

  การวิเคราะหลักษณะอนุภาคของวัตถุดิบโดยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสอง
กราด พบวาผงซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 มีลักษณะเปนเหลี่ยมแหลมคม มีรูปรางไมแนนอน 
สวนใหญมีรูปรางยาว ทําใหการวิเคราะหการกระจายขนาดอนุภาคดวยตะแกรงมีความผิดพลาดได  
ขนาดอนุภาคที่สังเกตไดจากภาพถายโดยวัดจากสวนที่เปนความยาวสวนใหญอยูในชวง 40-60 
ไมโครเมตร ซึ่งสอดคลองกับการกระจายขนาดอนุภาคที่วิเคราะหดวยตะแกรง โดยมี aspect ratio อยู
ในชวง 1 - 3 ดังแสดงในรูปท่ี 4.3 
 

 
รูปที่ 4.3 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของซิลิกอนคารไบด SIKA NOR 

                 IF 320 ที่กาํลังขยาย 500 เทา 
 
 รูปที่ 4.4 ลักษณะอนุภาคของอะลูมิเนียมออกไซด  LOW SODA Al-160-SG-1 มีลักษณะ
กลมมน เกาะกันเปนกอน กระจายตัวกันอยูอยางสม่ําเสมอ ขนาดอนุภาคเมื่อสังเกตจากภาพถาย  
ใกลเคียงสม่ําเสมอมาก โดยมีการกระจายขนาดอยูในชวง 0.2-0.8 ไมโครเมตร ซ่ึงสอดคลองกับการ
กระจายที่หาโดยวิธี sieve และ particle size analyzer 
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(ก) 

                                                                                      
(ข) 

 
รูปที่ 4.4 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของอะลูมิเนียมออกไซด 

                       LOW SODA Al-160-SG-1 
(ก) ที่กําลังขยาย 5,000 เทา 
(ข) ที่กําลังขยาย 20,000 เทา 
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4.1.3 พื้นที่ผิวของวัตถุดิบ 
  พ้ืนที่ผิวของวัตถุดิบทั้ง 2 ชนิด คือ ซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 และ
อะลูมิเนียมออกไซด LOW SODA Al-160-SG-1 ดังแสดงในตารางที่ 4.2 
 
 ตารางที่ 4.2 พื้นที่ผิวของวตัถุดิบ 
 

สาร พ้ืนที่ผิว (ตารางเมตร/กรัม) 
ซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 0.3206 

อะลูมิเนียมออกไซด LOW SODA Al-160-SG-1 6.621 
 

พื้นที่ผิวของซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 มีคา 0.3206 ตารางเมตร/กรัม พื้นที่ผิวของ
อะลูมิเนียมออกไซด LOW SODA Al-160-SG-1 มีคา 6.621 ตารางเมตร/กรัม ซึ่งสูงกวาซิลิกอน    
คารไบดประมาณ 20 เทา ซ่ึงเปนผลทําใหพื้นที่ผิวสัมผัสในการทําปฏิกิริยาระหวางการเผาเกิดไดดี 
 พื้นที่ผิวของซลิิกอนคารไบด มีผลตอการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด โดยซิลิกอน   
คารไบดที่มีพืน้ที่ผิวมาก มีโอกาสเกิดออกซิเดชันไดมากกวาซิลิกอนคารไบดทีมี่พื้นที่ผิวนอย เนื่องจาก
พ้ืนที่ผิวที่มากกวามีคา surface energy สูงกวาและไวตอการเกิดปฏิกิริยามากกวาจึงทําใหเกิดพันธะ
ปฏิกิริยาของมัลไลต-ซิลิกอนคารไบดไดดี 
 
 4.1.4 การเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด 
                      มวลที่เพิ่มขึ้นจากการเกิดออกซิเดชันของสารซิลิกอนคารไบด ทีผ่านการเผาในชวง
อุณหภูมิ 1100 – 1500 องศาเซลเซียส ดังแสดงในตารางที่ 4.3 
 
      ตารางที่ 4.3 มวลที่เพิ่มขึน้จากการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 
 

อุณหภูม ิ (องศาเซลเซียส) 1100 1200 1300 1400 1500 
มวลท่ีเพิม่ข้ึน  (รอยละ) 3.40 3.59 3.66 3.71 3.74 
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รูปท่ี 4.5 กราฟแสดงความสัมพันธระหวางมวลที่เพ่ิมขึน้จากการเกิดออกซิเดชันกับอุณหภูมิ 
 
 จากรูปที่ 4.5 และ ตารางที่ 4.3 ตั้งแตอุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส ซิลิกอนคารไบด SIKA 
NOR IF 320  มีอัตราการเกิดออกซิเดชันเพิ่มขึ้นเพียงเล็กนอยเทานั้น จากกราฟเมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้น
ความชันของกราฟลดลง แสดงวาอัตราการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดลดลงเนื่องจากมีช้ัน
ของซิลิกอนไดออกไซดเคลือบที่ผิวของซิลิกอนคารไบดทําให diffusion path ระหวางออกซิเจนและ    
ซิลิกอนคารไบดเพ่ิมขึ้นการเกิดปฏิกิริยาลดลง การเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดมีผลตอพันธะ
ปฏิกิริยาของมัลไลต ซ่ึงเกิดขึ้นระหวางซิลิกอนไดออกไซดกับอะลูมิเนียมออกไซด ที่แทรกอยูระหวาง
เกรนของซิลิกอนคารไบด ถาการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดมาก โอกาสเกิดพันธะปฏิกิริยา
ของมัลไลตก็มากตามไปดวย 
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4.1.5 ลักษณะโครงสรางโดย X-ray diffractometer (XRD) 
จากรูปที่ 4.6 เมื่อนําผงซิลิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 มาวิเคราะหโดย X-ray 

diffractometer (XRD) พบวา ลักษณะโครงสรางผลึกเปนแบบอัลฟาซิลิกอนคารไบด โดย peak 
เกิดขึ้นที่ 2θ ประมาณ 35.65, 60.0, 71.7 และ 75.5 องศา เปนมุมที่ตรงกับอัลฟาซิลิกอนคารไบด 2 
ชนิด คือ moissanite-6H ซึ่งตรงกับการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 29-1128 ท่ีมีโครงสรางแบบ             
เฮกซะโกนอล และ moissanite-15R มีโครงสรางแบบรอมโบฮีดรอล ตรงกับการดมาตรฐาน JCPDS 
เลขที่ 22-1301 และเมื่อพิจารณา peak อ่ืนๆ ที่เกิดขึ้น พบวา peak  ที่เกิดขึ้นที่ 2θ ประมาณ 
34.01, 38.1, 41.4, 45.3, 54.7, 65.7, 70.8 และ 73.3 องศา เปน peak ของ moissanite-6H  และ 
peak ที่เกิดขึ้นที่ 2θ ประมาณ 34.7, 37.4, 66.8 และ 73.9 องศาเปนของ moissanite-15R เมื่อ
พจิารณา peak ที่มี intensity สูงสุดของผลึกทั้งสอง พบวา peak ที่สูงสุดของกราฟเปน peak รอย
ละ 100 ของ moissanite-6H และรองลงมาคือ peak  ที่ประมาณ 60 องศา ซึ่งเปน peak อันดับที่
สองของ moissanite-6H และ peak 100 เปอรเซนตของ moissanite-15R แตจากการพิจารณา 
peak อันดับที่ 2 และ 3 ของ moissanite-15R ซึ่งเกิดขึ้นที่ 34.7 และ 37.4 ตามลาํดับ พบวามี 
intensity ต่ําจึงเปนไปไดวา moissanite-6H มีปริมาณมากกวา moissanite-15R ซึ่งมีเพียงเล็กนอย
เทานั้น  

 

รูปที่ 4.6 กราฟ XRD ของซลิิกอนคารไบด SIKA NOR IF 320 
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 ผงอะลูมิเนียมออกไซด LOW SODA Al-160-SG-1 เมื่อนําไปวิเคราะหดวย XRD พบเฟส  
ของอัลฟาอะลูมิเนียมออกไซด ซึ่งมีโครงสรางผลึกเปนรอมโบฮีดรอล โดยมี peak อยูที่มุม 2θ เทากับ 
25.5, 35.1, 37.8, 43.4, 52.5, 57.5, 59.7, 61.3, 66.5, 68.2 และ 76.9 องศา ตามลําดับ ซึ่งตรงกับ
การดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 10-0173 หรือ corundum ดังแสดงในรูปที่ 4.7 

รูปที่ 4.7 กราฟ XRD ของอะลูมิเนยีมออกไซด LOW SODA Al-160-SG-1 
 

4.2 ผลการขึน้รูปชิ้นงานสารเชิงประกอบพันธะปฏกิิริยามลัไลต-ซิลิกอนคารไบด 
4.2.1 การศึกษาการเกิดพนัธะปฏิกิริยาดวย DTA 

ผลการศึกษาการเกิดออกซเิดชันของซิลิกอนคารไบด และผลวิเคราะหการ
เปลี่ยนแปลงเฟสของตัวอยางที่ผสมกนัระหวางอะลมูิเนยีมออกไซดกบัซิลิกอนคารไบดดวย DTA โดย
การเผาที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซยีส ยืนไฟ 1 ชั่วโมง และเพิ่มอุณหภูมิจนถึง 1600 องศาเซลเซียส 
ดังแสดงในรูปที่ 4.8 
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 รูปที่ 4.8 กราฟแสดงผลของความรอนตอการเกิดปฏิกิริยาของสารผสมซิลิกอนคารไบดและ   
              อะลูมิเนียมออกไซด 
 
 จากกราฟแสดงผลวิเคราะหการเปลี่ยนแปลงเฟสของตัวอยางที่ผสมกันระหวางซิลิกอน    
คารไบดและอะลูมิเนียมออกไซดดวย DTA ดังแสดงในรูปที่ 4.8 สังเกตเห็นวาชวงอุณหภูมิประมาณ 
334 องศาเซลเซียส เปนการสลายตัวของ CMC ในขณะที่ CMC สลายตัวนั้นเกิดการรวมตัวกับ
ออกซิเจนเกิดเปนคารบอนไดออกไซดขึ้นทําใหเกิดปฏิกิริยาคายความรอน ( exothermic )  
 
  เมื่ออุณหภูมิเพิ่มข้ึนไปในชวง 1300 องศาเซลเซียส ลักษณะของเสนกราฟสูงขึ้นซึ่งแสดง
ลักษณะของปฏิกิริยาคายความรอน( exothermic )จุดสูงสุดที่อุณหภูมิประมาณ1444 องศาเซลเซียส 
จากปฏิกิริยาคายความรอนที่เกิดขึ้น คาดวาเปนปฏิกิริยาระหวาง cristobalite กับอะลูมิเนียม
ออกไซดเกิดเปนมัลไลต (13,18,19,20,21,22) ดังสมการที่ 4.1 
 
                         2SiO2(s)     +    3Al2O3(s)  1450-1550°C.       Al6Si2O13(s)  ……….(4.1) 
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4.2.2 ผลการศึกษาลักษณะการเกิดออกซิเดชันของซิลกิอนคารไบดในสารผสมซิลิกอนคาร 
ไบดและอะลูมิเนียมออกไซด 
  การศึกษาการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด ทําการศึกษาโดยการนําผง       
ตัวอยางที่เตรียมโดยอาศัยสมดุลมวลของสมการที่ 4.2 โดยใชซิลิกอนคารไบด 320 รอยละ 50 และ
เติมอะลูมิเนียมออกไซดรอยละ 50 เตรียมตามวิธีในบทที่ 3 วิเคราะหผงตัวอยางดวย thermal 
gravimetry เพื่อศึกษาการเปลี่ยนแปลงมวลเนื่องจากการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมิ 
1100 องศาเซลเซียส คงที่เปนเวลา 3 ชั่วโมง นําผลมาคํานวณหา oxidation fraction โดยจับเวลา
เมื่ออุณหภูมิ1100 องศาเซลเซียส  หลังจากนั้นทําซ้ําที่อุณหภูมิ 1200, 1300, 1400 และ 1500 องศา
เซลเซียส ตามลําดับและนําผลมาเขียนกราฟกับเวลาดังแสดงในรูปที่ 4.9 

รูปที่ 4.9 กราฟแสดงการเปลี่ยนแปลงของซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมติางๆ เทียบกบัเวลาที่เผา 
 
 จากรูปที่ 4.9 พบวาความชันของกราฟสูงในชวงแรกและคอยๆ ลดลง แสดงวาอัตราการ   
ออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดสูงและลดลงเรื่อยๆ เนื่องจาก diffusion path ระหวางออกซิเจนกับผิว
ของซิลิกอนคารไบดเพิ่มข้ึน(7)   เพราะเกิดชั้นของซิลิกอนไดออกไซดที่ผิวของซิลิกอนคารไบด และการ
เกิดออกซิเดชันเร่ิมเห็นชัดเจนที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียสขึ้นไป การออกซิเดชันของตัวอยางที่
เกิดขึ้นในชวงอุณหภูมินี้เปนการออกซิเดชันแบบพาสซีพ   เนื่องจากมวลของสารเพิ่มข้ึน  ซึ่งเปนไป
ตามสมการที่   3.5      (  SiC       +      3/2O2      > 850oC        SiO2   +   CO) คา oxidation fraction  
สามารถอธิบายไดดวยสมการของ Jander (Jander’s Equation) (13) 
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                     1-(1-f)1/3           =          (kt)1/2  ………(4.2 ) 

เมื่อ  f = Oxidation fraction 
t  = เวลาของการเกิดปฏิกิริยา (นาท)ี 
k = rate constant (นาท-ี1) 

     
 ผลการทดลองสอดคลองกับสมการของ Jander โดยกราฟที่ไดเปนไปตามสมการเมื่อเขียน
กราฟระหวาง 1-(1-f)1/3 กับรากที่สองของเวลาในการเกิดปฏิกิริยาของแตละอุณหภูมิ  ดังแสดงในรูปที ่
4.10 

รูปที่ 4.10 กราฟแสดงความสัมพนัธระหวางรากที่สองของเวลาในการเกิดปฏิกิริยากับ1-(1-f)1/3 
 
  ความชันของกราฟในรูปที่ 4.10 คือรากที่สองของ rate constant (k) ซึ่งสอดคลองกบัสมการ
ของ Arrhenius (Arrhenius Equation) ดังแสดงในสมการที่ 4.3 และ 4.4 

       k   =  Aexp(-Ea/RT)              …………………………………(4.3)                              
log k     =  (-Ea/RT) + logA           …………………………………(4.4) 

    เมื่อ  A = คาคงที ่
                     Ea = Activation Energy (กิโลจูล/โมล) 

R = คาคงที่ของแกส (8.314x10-3 กิโลจูล/โมล.เคลวิน) 
T = อุณหภูมิ (เคลวิน) 
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 จากสมการที่ 4.4 เขียนกราฟความสัมพนัธระหวางสวนกลับของอุณหภูมิ [1/T(k)] และ log k 
จะไดความชนัเปน Ea/R เราสามารถคาํนวณคา Ea จากความชนัของกราฟคูณดวย R จากรูปที่ 4.11 
พลังงานการกระตุนใหเกิดปฏิกิริยา (activation energy) มีคา 167 กิโลจูล/โมล ซึ่งคาพลงังานการ
กระตุนใหเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันของซิลกิอนคารไบดอยูในชวง 134-498 กิโลจูล/โมล (23) คาพลงังาน
ที่อยูในชวงกวางนี้ขึ้นอยูกับหลายปจจัย เชน ขนาดอนภุาค โครงสรางผลึก และ single crystal (18) 
 พลังงานการกระตุนใหเกิดปฏิกิริยาของการทดลองนี้ใกลเคียงพลังงานการกระตุนให
เกิดปฏิกิริยาการแพรของโมเลกุลของออกซิเจน (113 กิโลจูล/โมล) (18) แตตางจากพลังงานการกระตุน
ใหเกิดปฏิกิริยาของการแพรของออกซิเจนไอออนในแกว (vitreous silica : 298 กิโลจูล/โมล) (18) 

รูปที่ 4.11 แสดงความสมัพนัธระหวางสวนกลับของอุณหภูมิกับ rate constant 
 
 ดังนั้นจึงกลาวไดวาปฏิกิริยาการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดในการทดลองนี้เกิดจาก
การแพรของโมเลกุลของออกซิเจน เพื่อทําใหเกิดชั้นของซิลิกอนไดออกไซดบนผิวของซิลิกอนคารไบด
ตามการออกซิเดชันแบบพาสซีสดังที่กลาวมาแลวขางตน 
 

4.2.3 ผลการเติมอะลูมิเนยีมออกไซด  
 จากสมการที ่ 4.1 และผลของอัตราการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด ทําการคํานวณ
สมดุลมวลจากสมการขางตน และจากปริมาณการออกซิเดชันของซลิิกอนคารไบด SIKA NOR IF 
320 ซึ่งไดอัตราสวนของซิลิกอนคารไบดรอยละ 95.4 และอะลูมิเนยีมออกไซดรอยละ 4.6 ในการ
ทดลองขั้นตน โดยเตรียมตามวิธีในบทที ่3 ดังสูตร MSC3296A4 ซินเทอรที ่1500 องศาเซลเซยีสเปน
เวลา 3 ชั่วโมง เมื่อนําไปวิเคราะหผลดวย XRD ดังแสดงในรูปที ่ 4.12 พบเฟสของซลิิกอนคารไบดซึ่ง
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เปนสารตั้งตน และพบ cristobalite (SiO2) ซึ่งมี peak รอยละ 100 ที่มุม 2θ ประมาณ 22 องศา แต
ไมพบเฟสของมัลไลต และอะลูมิเนยีมออกไซดที่เติมไป เนื่องจากมีปริมาณนอย ซึ่งวิเคราะหดวย 
XRD ตองมีปริมาณมากกวารอยละ 5 โดยน้ําหนกั ทาํใหไมเห็นการเกิดปฏิกิริยาจากการวิเคราะหดวย 
XRD ไดชัดเจน ตอมาจึงเพิม่ปริมาณอะลมูิเนียมออกไซดเปนรอยละ 30, 40 และ 50 ดังในสตูร 
MSC327A3, MSC326A4 และ MSC325A5 ตามลําดับ ผลของ XRD ดังแสดงในรูปที่ 4.13 

รูปที่ 4.12 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC3296A4 ซินเทอรทีอุ่ณหภูมิ 1500 องศาเซลเซยีส 
               เปนเวลา 3 ชั่วโมง 

รูปที่ 4.13 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC327A3, MSC326A4 และ MSC325A5 
                        ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชั่วโมง 
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 จากรูปที่ 4.13 พบเฟสของมัลไลตเกิดขึ้น เปนผลมาจากซิลิกอนไดออกไซด ซึ่งเกิดจากการ
ออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซดที่เติมลงไป เฟสของมัลไลตซึ่งมี peak 
สูงสุดที่มุม 2θ ประมาณ 26 องศา เพิ่มข้ึนเมื่อเพิ่มปริมาณของอะลูมิเนียมออกไซด ขณะที่เฟสของ 
cristobalite และซิลิกอนคารไบดลดลง เนื่องจากเกิดปฏิกิริยากันเปลี่ยนเฟสไปเปนมัลไลต แสดงวามี
การเกิดปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนไดออกไซดกับอะลูมิเนียมออกไซดในสภาวะที่เปนของแข็ง (solid 
state reaction)  จากการสังเกตรูปกราฟ ปรากฏวาที่ชวงใกลกับ peakรอยละ 100 ของ cristobalite 
เกิด broard peak ขึ้น ซึ่งอาจเปนการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส 
ไปเปนซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐาน (amorphous silicon dioxide) แทรกซึมตามรูพรุนภายในชิ้นงาน 
และอาจเกิดปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซดข้ึนอีกทางหนึ่ง เมื่อทดลองกัดผิวชิ้นงานดวยกรดไฮโดร
คลอริก/ไฮโดรฟลูออริก เปนเวลานาน 5 นาที ปรากฏวาลักษณะ broard peak หายไป และ peak 
ของ cristobalite ลดลงเหลือเพียงเฟสของ ซิลิกอนคารไบด มัลไลต และอะลูมิเนียมออกไซดเทานั้น 
ดังแสดงในรูปที่ 4.14  

รูปที่ 4.14 กราฟ XRD ของ MSC327A3, MSC326A4 และ MSC325A5 ซินเทอร ทีอุ่ณหภูมิ   
              1500 องศาเซลเซยีส 3 ชั่วโมง ผานการกัดดวยกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลูออริก         
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M : มัลไลต 
S : อัลฟาซิลิกอนคารไบด 
A : อัลฟาอะลูมิเนยีมออกไซด 
C : คริสโตบาไลท 
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เมื่อนําตัวอยางมาสองดูลักษณะพื้นผิวดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด ดงัรปูที่
4.15 - 4.17 

 
(ก) 

 
(ข) 

 
(ค) 

รูปที่ 4.15 ภาพถายรอยหกัของชิ้นงานที่เตรียมโดยวิธ ีRBMS ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ   
          สองกราดของตัวอยางที่ซนิเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชั่วโมง 

        (ก) MSC327A3    (ข) MSC326A4    (ค) MSC325A5 
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(ก)  

 
(ข) 

     
(ค) 

 
 
รูปที่ 4.16 ภาพถายพืน้ผิวของชิ้นงานทีเ่ตรียมโดยวิธ ีRBMS ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ     

            สองกราดของตัวอยาง ที่ซนิเทอรทีอุ่ณหภูมิ 1500 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชั่วโมง 
               (ก) MSC327A3    (ข) MSC326A4    (ค) MSC325A5 
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(ก) 

 
(ข) 

 
(ค) 

 
รูปที่ 4.17 ภาพถายพืน้ผิวชิน้งานที่ผานการกัดดวยกรดไฮโดรฟลูออริกดวยกลองจลุทรรศน   
                อิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยาง 

           (ก) MSC327A3    (ข) MSC326A4    (ค) MSC325A5 
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 ภาพถายรอยหักของตัวอยาง MSC327A3 พบวาที่ผิวของซิลิกอนคารไบด มีลักษณะคลาย
เนื้อแกวเคลือบอยู และรอยตอที่เปนอะลูมิเนียมออกไซดก็มีลักษณะคลายกัน เกรนของซิลิกอน    
คารไบดมีขนาดอยูในชวง 10 – 20 ไมโครเมตร ซึ่งลดลงจากสารตั้งตนที่มีขนาดอนุภาคเฉลี่ย
ประมาณ 55 ไมโครเมตร เกรนของซิลิกอนคารไบดยึดเกาะกันโดยอาศัยรอยเชื่อมตอกันของเฟสที่มี 
ลักษณะ คลายเนื้อแกว 
 รูปที่ 4.15 (ข) รอยตอระหวางอนุภาคซิลิกอนคารไบดถูกแทรกดวยอะลูมิเนียมออกไซด, 
cristobalite  แกว และมัลไลต เชนเดียวกับรูปที่ 4.15 (ก) เพียงแตปริมาณของอะลูมิเนียมออกไซด
เพิ่มข้ึน ทําใหเกิดปฏิกริยามาก และมีรูพรุนระหวางรอยตอเพิ่มข้ึน เมื่อเทียบกับรูปที่ 4.15 (ค) ซึ่งเปน
ของตัวอยาง MSC325A5 พบวารอยตอระหวางเกรนของซิลิกอนคารไบดพรุนตัวเพิ่มข้ึน  
 ภาพถายพื้นผิวของตัวอยาง MSC327A3 มีลักษณะคลายเนื้อแกวเคลือบผิวอยู และมี      
มัลไลต และอะลูมิเนียมออกไซดกระจายตัวเปนหยอมๆ โดยฟองกาซที่เกิดจากปฏิกิริยาถูกเนื้อแกว
เคลือบไว ทําใหเกิดเปนโพรงที่ใตเนื้อแกว ขณะที่ MSC326A4 กาซที่เกิดจากปฏิกิริยาสามารถดัน
ออกมาไดบางสวน เมื่อเปรียบเทียบกับ MSC325A5 เนื้อแกวเคลือบที่ผิวเปนแผนใหญ มองไมเห็น
เกรนของซิลิกอนคารไบด และมีรูพรุนเนื่องจากการดันตัวของแกสที่เกิดจากปฏิกิริยา ซึ่งเนื้อแกว
เคลือบไวไมอยู 
 เมื่อกัดตัวอยางดวยกรดไฮโดรฟลูออริก พบวาเนื้อแกวที่เคลือบหายไป และพบมัลไลตแทรก
ตัวอยูระหวางเกรนของซิลิกอนคารไบด ลักษณะของมัลไลต ที่พบมีลักษณะคลายเข็มเรียงซอนกันอยู 
ซึ่งจัดเรียงตัวสานกันแบบไมมีทิศทางที่แนนอน ดังแสดงในรูปที่ 4.16 ลักษณะพื้นผิวที่พบของ 
MSC325A5 มีปริมาณมัลไลตมากกวาอัตราสวนอื่นๆ เนื่องจากเติมอะลูมิเนียมออกไซดมาก สวน
ชิ้นงาน MSC326A4 และ MSC327A3 มีความหนาแนนขึ้น ตามลําดับ เนื่องจากมีปริมาณมัลไลต
นอยกวา 
 จากลักษณะพื้นผิวของชิ้นงาน ในรูปที่ 4.15-4.17 พบวาผิวชิ้นงานมีรอยตอเปน 2 ชั้นคือ ชั้น
ภายนอกเปนชั้นบางๆ ประกอบดวยชองวางที่เกิดจากการ trap แกสที่ออกมาของเนื้อแกว เปนรูพรุน
ขนาดใหญ และชั้นในเปนซิลิกอนคารไบดที่แทรกดวยมัลไลต และอะลูมิเนียมออกไซด ซึ่งมีรูพรุน
ขนาดเล็ก เกิดจากการจัดเรียงตัวของมัลไลตที่มีรูปรางคลายเข็ม 
 
 เมื่อนําชิ้นงานที่ผานการซินเทอรแลวไปทดสอบความแข็งแรงดวย 3-point flexural strength 
ที่อุณหภูมิหอง ไดความแข็งแรง ดังแสดงในตารางที่ 4.4 
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ตารางที่ 4.4 แสดงความทนแรงดัดโคงของตัวอยางที่ผานการซินเทอรที่   1500      องศาเซลเซียส                          
                   เปนเวลา 3 ชั่วโมง 
 

ตัวอยาง ความทนแรงดดัโคง  
(เมกกะปาสคาล) 

คาเบ่ียงเบนมาตรฐาน  
(เมกกะปาสคาล) 

MSC327A3 59.76 4.53 
MSC326A4 60.24 6.38 
MSC325A5 61.34 4.68 

 
 จากตารางที่ 4.4 ความทนแรงดัดโคงมีแนวโนมเพิ่มข้ึน เมื่อปริมาณการเติมอะลูมิเนียม
ออกไซดเพิ่มข้ึน เนื่องจากปริมาณมัลไลตเพิ่มข้ึน ซึ่งมัลไลตเปนตัวสรางพันธะใหเกิดขึ้นระหวางเกรน        
ซิลิกอนคารไบด แตจากการคํานวณคาเบี่ยงเบนมาตรฐานความแข็งแรงของตัวอยางทําใหความ
แตกตางของความแข็งแรงที่ไดไมปรากฏชัดเจนนัก เนื่องจากมัลไลตที่เกิดขึ้นมีลักษณะคลายเข็มซึ่ง
เกิดการเชื่อมตอกับเกรนซิลิกอนคารไบดไมสมบูรณ   

เมื่อนําตัวอยางมาวัดคาความหนาแนน ความพรุนตัว และการกระจายขนาดของรูพรุน ไดคา
ดังแสดงในตารางที่ 4.5  

 
ตารางที่ 4.5 แสดงความหนาแนน และความพรนุตัวของตัวอยาง 

 
ตัวอยาง ความหนาแนน 

(กรัม/ลูกบาศกเซนติเมตร) 
ความพรุนตัว 

(รอยละ) 
MSC327A3 2.42 10.33 
MSC326A4 2.44 8.47 
MSC325A5 2.50 8.71 

 
               ความพรุนตัวของตัวอยางทั้งสามอัตราสวนมีคาใกลเคียงกัน เนื่องจากผิวชั้นนอกของ
ตัวอยางถูกเคลือบดวยแกว และปดรูพรุนทําใหรูพรุนไมตอเนื่องกันดังแสดงในรูปที่ 4.18 ทําใหคา
ความพรุนตัวเปนชองอากาศของผิวดานนอก และผวิดานในบางสวนที่ไมถูกเคลือบดวยแกว ยังไมใช
ความพรุนตัวดานในของตัวอยาง ความหนาแนนเพิ่มขึ้นเมื่อปริมาณอะลูมิเนียมออกไซดเพิ่มขึ้น 
เนื่องจากความหนาแนนของอะลูมิเนียมออกไซดสูงถึง 3.99 กรัม/ลูกบาศกเซนติเมตร ในขณะที่
ซิลิกอน      คารไบด และมัลไลตมีความหนาแนน 3.2 และ 3.1 กรัม/ลูกบาศกเซนติเมตร ตามลําดับ
และการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดเปนผลทําใหความหนาแนนลดลง ความหนาแนนของสารอยู
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ในชวงรอยละ 70-80 ของความหนาแนนทางทฤษฎี แตความพรุนตัวของชิ้นงานต่ํากวาความเปนจริง
เนื่องจากการวัดความพรุนตัวโดยวิธี mercury porosimetry เปนการวัดเฉพาะรูพรุนเปดเทานั้น 
 

    ก)         ข) 
 
รูปที่ 4.18 ภาพถายโครงสรางจุลภาคของภาคตัดขวางของ MSC325A5 ดวยกลองจุลทรรศน 
               อิเล็กตรอนแบบสองกราด    

ก) กอนการกดัดวยกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลูออริก    
                ข) หลังการกัดกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลอูอริก 
  
 รูปท่ี 4.18 แสดงภาพถายภาคตัดขวางของตัวอยาง MSC325A5 ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็ก- 
ตรอนแบบสองกราด ในรูปที่ 4.18 ก) ลักษณะของรูพรุนเปนลักษณะของรูพรุนปด (close pore) ไม
เชื่อมตอกันเปนเครือขาย ซึ่งเกิดจากการแทรกตัวของซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานปดกั้นรูพรุนไวไมให
เชื่อมตอกัน เมื่อกัดผิวหนาเพื่อไลซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานออกไป ลักษณะของรูพรุนเริ่มแสดง
ลักษณะเชื่อมตอกันเปนเครือขาย ซึ่งจากคาความพรุนตัวของชิ้นงานที่เกิดจากรูพรุนเปด (open 
pore) มีปริมาณนอย เปนผลเนื่องมาจากการปดกั้นของซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานที่เกิดขึ้นจาก
ปฏิกิริยาการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด และการเปลี่ยนแปลงเฟสของ cristobalite ไปเปน        
ซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐาน 
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  ก 

 
ข 

รูปที่ 4.19 กราฟการกระจายตัวของรูพรุนของตัวอยางทีผ่านการซินเทอริงที่ 1500 องศาเซลเซยีส 
                    3 ช่ัวโมง   (ก) MSC327A3 (ไมผานการกัดผิวดวยกรด)   

(ข) MSC327A3 (ผานการกดัผิวดวยกรด)   
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ค 

 
ง 

รูปท่ี 4.19 ( ตอ ) 
(ค) MSC326A4 (ไมผานการกัดผิวดวยกรด) 

          (ง ) MSC326A4 (ผานการกัดผิวดวยกรด) 
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จ 

ฉ 
รูปท่ี 4.19 ( ตอ ) 

(จ) MSC325A5 (ไมผานการกัดผิวดวยกรด) 
(ฉ) MSC325A5 (ผานการกดัผิวดวยกรด) 
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จากรูปที่ 4.19 (ก) การกระจายตัวของรูพรุนของผิวดานนอกของ MSC327A3  ซ่ึงเปนรูพรุนที่
เกิดจากแกสคารบอนมอนอกไซด(14) ดันตัวออกมาจากภายใน ซ่ึงมีขนาดอยูในชวง 2 ไมโครเมตร 10 
ไมโครเมตร ข้ึนไปจนถึง 100 ไมโครเมตร สวนรูพรุนที่มีขนาดเล็กกวา 2 ไมโครเมตร เปนรูพรุนช้ันในที่
ไมถูกปดดวยแกว เมื่อทําการกัดผิวดวยกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟูออริก รูพรุนขนาดเล็กมีปริมาณ
เพิ่มข้ึน ในขณะที่รูพรุนขนาดใหญมีปริมาณลดลง เนื่องจากเหลือเพียงรูพรุนของชิ้นงานชั้นในเทานั้น 
แสดงวาการกระจายตัวของรูพรุนในชิ้นงานชั้นในมีการกระจายตัวในชวงกลางตั้งแต 0.3-7 ไมโครเมตร 
และ 7-100 ไมโครเมตร ดังแสดงในรูปที่ 4.19 (ข)  

รูปที่ 4.19 (ค) และ (ง) แสดงการกระจายตัวของรูพรุนของ MSC326A4 พบวารูพรุนของ 
MSC326A4 ที่ยังไมไดกัดกรด มีการกระจายอยูในชวง 2 ไมโครเมตร เปนสวนใหญ  และมีรูพรุนขนาด
ใหญในชวง 10-100 ไมโครเมตร ขณะที่ตัวอยางที่ผานการกัดกรด รูพรุนขนาดเล็กเพิ่มขึ้นอยางเห็นได
ชัด และมีขนาดเล็กมากเกินกวา 0.006 ไมโครเมตร เปนผลมาจากการจัดเรียงตัวของมัลไลต  จึงทําให
เกิดรูพรุนขนาดเล็ก เม่ือเนื้อแกวถูกกัดออกไป 

สําหรับอัตราสวน MSC325A5  มีการกระจายของรูพรุนในลักษณะเดียวกันกับ MSC326A4 
คือ มีการกระจายขนาดสวนใหญอยูในชวง 2 ไมโครเมตร เมื่อเปรียบเทียบจุดแตกตางของทั้งสาม
อัตราสวน พบวาปริมาณรูพรุนที่มีขนาดเล็กลดลงเมื่อปริมาณอะลูมิเนียมออกไซดเพิ่มข้ึน เนื่องจาก
ปริมาณของ cristobalite ลดลงเม่ือทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมออกไซด ทําใหรูพรุนขนาดเล็กลดลง
ตามไปดวย 

 
4.3 ผลการศึกษาอุณหภมิูซินเทอริงทีเ่หมาะสม 
 จากการทดลองในหัวขอที่ผานมา พบวามีเฟสของเนื้อแกวเกิดข้ึนมาก จึงทําการลดอุณหภูมิ
การซินเทอรลงโดยนําตัวอยางที่เตรียมดวยอัตราสวนซิลิกอนคารไบดรอยละ 50 ผสมกับอะลูมิเนียม
ออกไซด รอยละ 50 หรือสูตร MSC325A5 ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 และ 1500 องศาเซลเซียส เพื่อ
เปรียบเทียบผล 

เมื่อนําตัวอยางมาวิเคราะหดวย XRD พบวา ตัวอยางที่เผาที่อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส  
พบเฟสของมัลไลต และ cristobalite ปะปนกัน peak ของ cristobalite มีปริมาณมาก ขณะที่ตัวอยาง
ที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส พบเฟสมัลไลต   ซิลิกอนคารไบด และ cristobalite โดย   
สัดสวนของมัลไลตตอซิลิกอนคารไบดมากกวาการเผาที่ 1450 องศาเซลเซียส อยางไรก็ตาม พบ
ลักษณะ peak ที่มีฐานกวาง (broad peak) บริเวณ 2θ เทากับ 22 องศา ซ่ึงคาดวาเปน peak ของเนือ้
แกวที่เกิดจากการออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด  ผลของ XRD ดังแสดงในรูปที่ 4.20 
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รูปที่ 4.20 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC325A5 ที่ไมผานการกัดดวยกรด HF/HCl 

                                  (ก) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซยีส (ข) อุณหภมูิ 1450 องศาเซลเซียส 

 
 

รูปที่ 4.21 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC325A5 ที่ผานการกดัดวยกรด HF/HCl 
(ก) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซยีส (ข) อุณหภูมิ องศาเซลเซียส 
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S : อัลฟาซิลิกอนคารไบด 
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C : คริสโตบาไลท 

M : มัลไลต 
S : อัลฟาซิลิกอนคารไบด 
A : อัลฟาอะลูมิเนียมออกไซด 
C : คริสโตบาไลท 
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SiC(s) +  3/2O2(g)                SiO2(s)  + CO(g) ……………… ( 4.8 ) 
 

เมื่อนําตัวอยางไปแชกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลูออริกแลวทําการวิเคราะหดวย XRD เพิ่มเติม 
พบวาลักษณะ broad peak ของตัวอยางที่ซินเทอรที่ 1500 องศาเซลเซียส หายไป ในขณะที่ peak 
ของมัลไลตชัดเจนขึ้นกวาเดิม ทั้งนี้อาจเปนเพราะวาเนื้อแกวเกิดข้ึนระหวางการเผาเคลือบที่ผิว
ปดบังมัลไลตที่แทรกอยูระหวางเกรนของซิลิกอนคารไบด การเกิดเนื้อแกวของซิลิกอนไดออกไซด
บริสุทธิ์ เกิดขึ้นที่อุณหภูมิประมาณ 1700 องศาเซลเซียส (12) แตในกรณีนี้การเกิดเนื้อแกวของ
ซิลิกอนไดออกไซดนาจะมาจากการเจือของโซเดียมใน CMC ที่เติมเขาไปเปนตัวประสาน สําหรับตัวอยางที่
ซินเทอรที่ 1450 องศาเซลเซียส พบวา ความสูง peak ของ cristobalite   ลดลงแตยังเหลืออยู สวน peak 
ของ มัลไลต  ซิลิกอนคารไบด และอะลูมิเนียมออกไซด  คงลกัษณะเหมือนเดิม         ดังแสดงในรูปท่ี 4.21 

 
(ก) 

 
(ข) 

รูปที่ 4.22 ภาพถายพืน้ผิวดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยาง MSC325A5 
                 (ก) ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซยีส (ข) ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส 
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 จากภาพถายดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 
1450 องศาเซลเซียส แสดงในรูปที่ 4.22 พบวาที่เกรนของซิลิกอนคารไบดมีลักษณะคลายเนื้อแกว แต
ยังมีลักษณะพรุนตัวเหมือนมีอนุภาคเล็กๆ เกาะติดอยูที่ผิวของซลิิกอนคารไบด ระหวางชองวางของ
เกรนซิลิกอนคารไบด ประกอบดวยอนุภาคของอะลูมิเนียมออกไซดที่แทรกอยู ในขณะที่ตัวอยางที่ผาน
การเผาที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส เนื้อแกวที่เคลือบมีลักษณะเรียบติดกันเปนแผน และมีรูพรุน
คาดวาเนื่องจากการผุดออกมาของแกสคารบอนมอนอกไซดที่เกิดจากปฏิกิริยาออกซิเดชนัของซิลิกอน
คารไบด ทําใหที่ผิวดานนอกของทั้งสองตัวอยางมีลักษณะตางกัน  
 

 
(ก) 

 
(ข) 

รูปที่ 4.23 ภาพถายพืน้ผิวทีถู่กกัดดวยกรดของตัวอยาง MSC325A5 ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน   
               แบบสองกราด (ก) อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส (ข) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส  
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จากรูปที่ 4.23 เปนภาพถายดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยาง 
MSC325A5 ซ่ึงเปนตัวอยางเดียวกันกับภาพที่ 4.21 แตการเตรียมตัวอยางตางกัน โดยตวัอยางในภาพ
ที่ 4.22 ผานการกัดดวยกรดไฮโดรฟูออริก ซ่ึงทําใหเนื้อแกวละลายออกไป จึงเห็นลักษณะของมัลไลตที่
มีเกรนคลายเข็มชัดเจนขึ้น และพบวามัลไลตที่เกิดขึ้นกระจายตัวกันแบบไมมีทิศทางที่แนนอนแทรกอยู
ระหวางเกรนของซิลิกอนคารไบด และขนาดเกรนของมัลไลตมีขนาดใหญขึ้นเมื่ออุณหภูมิสูงข้ึน  
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(ก) 

 
(ข) 

 
(ค) 

รูปที่ 4.24 ภาพถายรอยหกัดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยาง     
            MSC325A5 (ก) อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซยีส (กําลงัขยาย 1,000 เทา) 

                                            (ข) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส (กําลงัขยาย 1,000 เทา) 
                                            (ค) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส (กําลงัขยาย 3,500 เทา) 
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 เมื่อสังเกตจากรอยหักของตัวอยางทั้งสอง พบวาตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 องศา
เซลเซียส มีลักษณะคลายอนุภาคเล็กๆ เกาะอยูที่ผิวของซิลิกอนคารไบด ซึ่งนาจะเปน cristobalite 
ซึ่งอธิบายไดจากผล XRD เมื่ออุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส peak ของ cristobalite ชัดเจน 
ลักษณะ peak ไม broad แตเมื่ออุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส เกิด broad peak ข้ึน และ 
cristobalite ลดลง ซึ่งเกิดจากการเปลี่ยนแปลงเฟสของมัลไลตไปเปนซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐาน 
ตัวอยางที่ซินเทอรที่ 1500 องศาเซลเซียส ที่ผิวเกรนของซิลิกอนคารไบดดูเรียบคลายเนื้อแกว
เคลือบอยู และมีเฟสอื่นๆ แทรกอยูระหวางเกรน ซิลิกอนคารไบด เมื่อถายภาพกําลังขยายสูงขึ้น 
ดังรูปที่ 4.24 (ค) พบวา มีลักษณะเหมือนอนุภาคเล็กๆ เชื่อมตอกันดวย liquid phase และ
เชื่อมตอกับเกรนของซิลิกอนคารไบดใหยึดติดกัน จากรูปนี้ยังมองไมเห็นลักษณะของมัลไลต 
เนื่องจากการปกคลุมของ liquid phase ที่เคลือบอนุภาคเหลานั้นอยู 
 เมื่อนําตัวอยางมาทดสอบความทนแรงดัดโคงโดยใช 3-point flexural strength ใหคา
ความแข็งแรง ดังแสดงในตารางที่ 4.6 
 

ตารางที่ 4.6 แสดงความทนแรงดัดโคงของตัวอยางเมื่อซินเทอรที่อุณหภูมิตางกัน 
 

อุณหภูมิซินเทอร
(องศาเซลเซียส) 

ความทนแรงดดัโคง  
(เมกกะปาสคาล) 

คาเบ่ียงเบนมาตรฐาน  
(เมกกะปาสคาล) 

1450 62.54 5.67 
1500 61.34 4.68 

 
 จากตารางที่ 4.6 คาความทนแรงดัดโคงของตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 องศา
เซลเซียส และ 1500 องศาเซลเซียส ใกลเคียงกันมาก เนื่องจากตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450
องศาเซลเซียส  มีเนื้อแกวซึ่งเปราะผสมอยูนอยกวาตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศา
เซลเซียส  ทําใหคาความทนแรงดัดโคงของตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส  
มากกวา และมัลไลตที่เกิดขึ้นมีลักษณะคลายเข็มซึ่งไมยึดติดเกรนเปนผลทําใหคาความทนแรง  
ดัดโคงไมแตกตางกันมาก 
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ตารางที่ 4.7 คาความหนาแนน และความพรุนตัวของตัวอยางที่ซนิเทอรที่อุณหภมูิตางกนั 

 
อุณหภูมิซินเทอร
(องศาเซลเซียส) 

ความหนาแนน 
(กรัม/ลูกบาศกเซนติเมตร) 

ความพรุนตัว 
(รอยละ) 

1450 2.47 10.60 
1500 2.50 8.71 

 
 ความหนาแนนของตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส และ 1500 องศา
เซลเซียส มีคาใกลเคียงกัน โดยความพรุนตัวมีแนวโนมลดลงเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้น เพราะเมื่อ
อุณหภูมิสูงขึ้น เนื้อแกวเกิดมากขึ้น และปดพื้นผิวของตัวอยางทําใหความพรุนตัวลดลง 
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(ก) 

 
(ข) 

รูปที่ 4.25 กราฟแสดงการกระจายขนาดของรูพรุนของตวัอยาง MSC325A5 
                               (ก) อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซยีส (ไมผานการกัดผิวดวยกรด) 
                               (ข) อุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส (ผานการกัดผิวดวยกรด) 
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(ค) 

 
(ง) 

 
รูปที่ 4.25 (ตอ) 

(ค) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส (ไมผานการกัดผวิดวยกรด) 
        (ง) อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส (ผานการกัดผิวดวยกรด) 
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จากรูปที่ 4.25 การกระจายขนาดของรูพรุนของตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1450 องศา
เซลเซียส มีการกระจายขนาดเปน 3 ชวง คือ ชวงที่มีคาสูงสุดอยูที่ประมาณ 100,10  และ 3 
ไมโครเมตร เมื่อเปรียบเทียบกับตัวอยางที่ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส การกระจาย    
รูพรุนปริมาณสูงสุดอยูในชวง ประมาณ 3 ไมโครเมตร ขณะที่การกระจายขนาดรูพรุนในชวง 100 
และ 10 ไมโครเมตรลดลง อันเปนผลมาจากการเกิดเฟสของมัลไลตเพิ่มข้ึน และเขาไปแทนที่ใน    
รูพรุนขนาดใหญ ทําใหรูพรุนขนาดใหญมีปริมาณลดลง และเปนผลทําใหความหนาแนนเพิ่มข้ึน
ดวย และเมื่อแชดวยกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลูออริก พบวารูพรุนขนาดใหญหายไป ปรากฏเปน  
รูพรุนขนาดเล็กเพิ่มข้ึน เนื่องจากรูพรุนขนาดใหญ คือรูพรุนที่ผิวซึ่งเกิดจากการ trap แกสที่เกิดจาก
ปฏิกิริยา และรูพรุนขนาดเล็กที่เพิ่มข้ึนเกิดจากซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานที่เชื่อมระหวางเกรน
ของมัลไลตหลุดออกไป 
 
4.4 ผลของความดันตอการขึ้นรูป 
 นําตัวอยางที่ใชซิลิกอนคารไบดในอัตราสวนรอยละ 50 ผสมกับอะลูมิเนียมออกไซด    
รอยละ 50 ตามสูตร MSC325A5 อัดดวยความดัน 1000 กิโลกรัม/ตารางเซนติเมตร แบงเปน 2 
กลุม กลุมแรกอัดเพิ่มเติมดวยเครื่อง cold isostatic press (CIP) ดวยความดัน 2000 กิโลกรมั/     
ตารางเซนติเมตร กลุมที่สองไมตองนําไป CIP นําตัวอยางทั้งสองกลุมซินเทอรที่อุณหภูมิ  1500
องศาเซลเซียส ตามวิธีการในบทที่ 3 

 รูปที่ 4.26 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC325A5 ที่ความดันตางกนั 
(ก) CIP      (ข) ไม CIP 
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ผลวิเคราะหดวย XRD ของตัวอยางทั้งสองกลุมดังแสดงในรูปที่ 4.26 พบวา peak ของ 
มัลไลตตอซิลิกอนคารไบดไมแตกตางกันมาก เนื่องจากอัตราการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอน    
คารไบดใกลเคียงกัน ดังนั้นการเกิดปฏิกิริยาระหวาง cristobalite กับอะลูมิเนียมออกไซดจึง
ใกลเคียงกันดวย 

 

 
รูปที่ 4.27 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC325A5 ที่ผานการกดักรดแลว 

                             (ก) ไมผานการ CIP   (ข) ผานการ  CIP 
 
เมื่อตัวอยางถูกกัดดวยกรดไฮโดรฟลูออริก ทําใหเนื้อแกวที่ผิวของตัวอยางหลุดออกไป 

peak XRD ของตัวอยางทั้งสองไมแตกตางกัน โดย peak ของมัลไลตโดดเดนขึ้น ในขณะที่ 
intensity ของ peak ซิลิกอนคารไบดเล็กลงไป เนื่องจากแกวที่เคลือบผิวอยูบดบังมัลไลต ดังแสดง
ในรูปที่ 4.27 

ลักษณะผิวของตัวอยางจากภาพถายจุลโครงสรางดวยกลองจุลทรรศนแบบสองกราด 
พบวา เนื้อแกวเคลือบเปนแผน และมีรูพรุนในลักษณะเดียวกัน เนื่องจาก CIP ไมมีผลตอปฏิกิริยา
ที่เกิดขึ้น ทําใหรูพรุนที่ผิวที่เกิดจากการดันตัวของกาซ มีลักษณะเชนเดียวกัน 
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(ก) 
 

 
 

(ข) 
 

รูปที่ 4.28 ภาพถายพืน้ผิวดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด 
                                   ของตัวอยาง MSC325A5   

(ก) CIP   
(ข) ไม CIP 
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เมื่อทดสอบความทนแรงดัดโคงของตัวอยางที่ผานการ CIP และไมผานการ CIP ไดคาดัง
ตารางที่ 4.8 
 

ตารางที่ 4.8 แสดงคาความทนแรงดัดโคงของตัวอยางทีอั่ดดวยความดันตางกัน 
 

ตัวอยาง คาความทนแรงดัดโคง 
(เมกะปาสคาล) 

คาเบ่ียงเบนมาตรฐาน 
(เมกะปาสคาล) 

ไมผานการ CIP  61.34 4.68 
ผานการ CIP 62.11 3.49 

 
 ความทนแรงดัดโคงของทั้งสองตัวอยางไมแตกตางกัน เนื่องจากอัตราการเกิดพันธะ
ปฏิกิริยาของมัลไลตที่เกิดขึ้นมีปริมาณใกลเคียงกัน ซึ่งกลาวไปแลวในผล XRD ความทนแรงดัด
โคงจึงไมตางกันมากนัก เนื่องจากความทนแรงดัดโคงในชิ้นงานมาจากพันธะปฏิกิริยาของมัลไลต 
 ความหนาแนน และความพรุนตัวของตัวอยางท่ีผานการ CIP และไมผานการ CIP แสดง
ดังตารางที่ 4.9 
 
ตารางที่ 4.9 ความหนาแนน และความพรุนตัวของตัวอยางที่ผานการ CIP และไมผานการ CIP  
 

ตัวอยาง ความหนาแนน 
(กรัม/ลูกบาศกเซนติเมตร) 

ความพรุนตัว 
(รอยละ)  

ไมผานการ CIP  2.50 8.71 
ผานการ CIP 2.75 6.38 

 
 ตัวอยางที่ผาน CIP มีความหนาแนนสูงกวาตัวอยางที่ไมผานการ CIP คือ 2.75 กรัม/    
ตารางเซนติเมตร กับ 2.50 กรัม/ตารางเซนติเมตร ตามลําดับ ในขณะที่ความพรุนตัวของตัวอยางที่
ผาน CIP มีคานอยกวาตัวอยางที่ไมผานการ CIP เพราะอะลูมิเนียมออกไซด ซึ่งมีขนาดเล็กมี
ปริมาณถึงรอยละ 50 ความดันเนื่องจากการ CIP สามารถทําใหอนุภาคขนาดเล็กชิดกันได  
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4.5 ผลของเวลาในการซนิเทอร 
 นําตัวอยาง MSC325A5 ทําการขึ้นรูปแลวซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500องศาเซลเซียส เปน
เวลา 1, 2 และ 3 ชั่วโมงตามลําดับ ตามวิธีการในบทที่ 3. เมื่อวิเคราะหดวย XRD พบวาอัตราการ
เกิดมัลไลตไมแตกตางกัน ลักษณะการเกิดออกซิเดชันเกิดจากการสัมผัสผิวซิลิกอนคารไบดของ
กาซออกซิเจน จากนั้นกาซออกซิเจนก็แพรผานซิลิกอนไดออกไซดเขาไปทําปฏิกิริยากับซิลิกอน 
คารไบด ในขณะที่อนุภาคของอะลูมิเนียมออกไซดสวนหนึ่งทําปฏิกิริยากับซิลิกอออนไดออกไซดที่
ผิวดานนอกของซิลิกอนคารไบด แตไมสามารถแพรเขาไปขางในไดจึงทําใหอัตราการเกิดมัลไลตไม
เพิ่มข้ึน เมื่อเวลาเพิ่มข้ึน 

 
 

รูปที่ 4.29 กราฟแสดงผล XRD ของตัวอยาง MSC325A5 ที่ซนิเทอรในเวลาตางกนั 
                           (ก) 1 ชั่วโมง  (ข) 2 ชั่วโมง  (ค) 3 ชั่วโมง  
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(ก)            (ข) 
         

                    
 

(ค)           (ง) 
 
รูปที่ 4.30 ภาพถายภาคตัดขวางแลวแชกรดไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลูออริกดวยกลองจุลทรรศน 

                    อิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยาง MSC325A5 
                    (ก) 1 ชั่วโมง กําลังขยาย 1,500 เทา  (ข) 1 ชั่วโมง กําลังขยาย 3,500 เทา 
                    (ค) 3 ชั่วโมง กําลังขยาย 1,500 เทา  (ง) 3 ชั่วโมง กาํลังขยาย 3,500 เทา 
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(ก) 

 
(ข) 

 
(ค) 

 
รูปที่ 4.31 ภาพถายดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวอยางที่เผาที่เวลาตางกัน   
                (ก) 1 ชั่วโมง   (ข) 2 ชั่วโมง   (ค) 3 ชั่วโมง 
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 จากรูปที่ 4.30 ซึ่งเปนภาพถายภาคตัดขวางของตัวอยาง MSC325A5 โดยผานการแชกรด
ไฮโดรคลอริก/ไฮโดรฟลูออริก จะเห็นวารอบๆ เกรนของซิลิกอนคารไบดเกิดชองวางขึ้น เนื่องจาก 
cristobalite และซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานหลุดออกไป และชั้นถัดมาเปนเกรนของมัลไลต
จัดเรียงตัวกันเปนแทง ถัดจากมัลไลตเปนเกรนของอะลูมิเนียมออกไซดเกาะตัวกันอยู ซึ่งเวลาการ
เผาในชวง 1-3 ชั่วโมง ชองวางที่ซิลิกอนไดออกไซดอสัณฐานหลุดออกไปเพิ่มข้ึนตามเวลา การ
ออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบดเกิดจากการแพรของออกซิเจนไปสัมผัสผิวของเกรนซิลิกอน      
คารไบด และแพรเขาสูใจกลางของเกรนขณะที่อะลูมิเนียมออกไซดถูกกั้นดวยมลัไลตที่เกิดขึ้นอีกที
หนึ่ง diffusion path ระหวางอะลูมิเนียมออกไซดและซิลิกอนไดออกไซดเพิ่มข้ึนทําใหโอกาสที่จะ
เกิดปฏิกิริยาลดลง 
 รูปที่ 4.31 พื้นผิวของตัวอยาง MSC325A5 ที่ซินเทอรดวยเวลาที่ตางกัน พบวาลักษณะ
พื้นผิวเปนไปในลักษณะเดียวกัน คือ มีเนื้อแกวเคลือบผิวภายนอก และมีรูพรุนขนาดประมาณ  
10-20 ไมโครเมตร เกิดขึ้นตามผิวแกว ซึ่งเกิดจากการดันตัวของกาซที่เกิดจากปฏิกิริยาออกซิเดชัน
ของซิลิกอนคารไบด ลักษณะรูพรุนจึงคอนขางกลม 

เมื่อทดสอบความทนแรงดัดโคง ของตัวอยางที่ใชเวลาซินเทอรตางกัน ผลทดสอบแสดงดัง    
ตารางที่ 4.10 
 
ตารางที่ 4.10 แสดงคาความทนแรงดัดโคงของตวัอยางทีซ่ินเทอรงิดวยเวลาตางกนั 
 

เวลาในการซินเทอร ความทนแรงดดัโคง 
(เมกะปาสคาล) 

คาเบ่ียงเบนมาตรฐาน 
(เมกะปาสคาล) 

1 49.82 6.55 
2 77.86 6.47 
3 61.34 4.68 

 
 เมื่อทดสอบความทนแรงดัดโคง พบวา ความทนแรงดัดโคงของตัวอยางที่ซินเทอรดวย
เวลา 1 ชั่วโมง มีคา 49.82 เมกะปาสคาล และเพิ่มข้ึนเปน 77.86 เมกะปาสคาล เมื่อเวลาซินเทอร
เพิ่มข้ึนเปน 2 ชั่วโมง เนื่องจากเกิดเนื้อแกวเพิ่มข้ึนทําใหความหนาแนนเพิ่มข้ึน และความพรุนตัว
ลดลง เมื่อเพิ่มเวลาซินเทอรเปน 3 ชั่วโมง ความทนแรงดัดโคงลดลง เนื่องจากมีเฟสของแกวเกิด
มากข้ึน  ซึ่จากปฏิกิริยาออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด ความหนาแนนลดลงจากเวลาซินเทอร 2 
ชั่วโมง ดังแสดงในตารางที่ 4.10 และ 4.11 
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ตารางที่ 4.11  แสดงคาความหนาแนน และความพรุนตวัของตัวอยางที่ซินเทอรดวยเวลาตางกนั 
 

เวลาการซินเทอร 
(ช่ัวโมง) 

ความหนาแนน 
(กรัม/ลูกบาศกเซนติเมตร) 

ความพรุนตัว 
(รอยละ) 

1 2.47 9.32 
2 2.59 8.19 
3 2.50 8.71 

 

 
(ก) 

 
(ข)  

รูปที่ 4.32 การกระจายตัวของรูพรุนของตวัอยางทีซ่ินเทอริงดวยเวลาตางกนั 
                                (ก) 1 ชั่วโมง  (ข) 2 ชั่วโมง 
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(ค) 

รูปที่ 4.32 ( ตอ )    (ค) 3 ชั่วโมง 
 

 รูปที่ 4.32 การกระจายตัวของรูพรุนของตัวอยาง MSC325A5 ที่ซินเทอรโดยใชเวลา                            
1 ชั่วโมง 2 ชั่วโมง และ 3 ชั่วโมง ตามลําดับ พบวา การซินเทอรที่ 1 ชั่วโมง รูพรุนขนาดเล็กมี
ปริมาณมาก และลดลงเมื่อเวลาเพิ่มข้ึน เนื่องจากที่ 1 ชั่วโมงการเปลี่ยนเฟสของ cristobalite ไป
เปนเนื้อแกวมีปริมาณนอย จึงแสดงลักษณะพรุนตัวอยู เมื่อเกิดเนื้อแกว ซึ่งมีผิวหนาแนน ทําใหรู
พรุนขนาดเล็กลดลงเมื่อเวลาผานไป 2 และ 3 ชั่วโมง  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



บทที ่5 
 

สรุปผลการทดลองและขอเสนอแนะ 
 
 การวิจัยนี้ไดทําการเตรียมวัสดุเชิงประกอบมัลไลตพันธะปฏิกิริยา-ซิลิกอนคารไบด โดยใช
อัตราสวนผสมระหวางซิลิกอนคารไบดและอะลูมิเนียมออกไซด อัดข้ึนรูปและซินเทอรเพื่อใหเกิดพันธะ
ปฏิกิริยา ( reaction bonded ) ผลการทดลองสรุปไดดังนี้ 
 
 1. วัสดุที่มีรูพรุนสามารถเตรียมโดยอาศัยพันธะปฏิกริยาะหวางมัลไลตและซิลิกอนคารไบด ซ่ึง
การเกิดมัลไลตข้ึนอยูกับปริมาณอะลูมิเนียมออกไซด อัตราสวนที่เหมาะสมคือ ช้ินงานที่ใชซิลิกอนคาร
ไบดรอยละ 50 โดยน้ําหนัก และอะลูมิเนียมออกไซดรอยละ 50 โดยน้ําหนัก 

2. กลไกการเกิดออกซิเดชันของซิลิกอนคารไบด เปนการออกซิเดชันแบบพาสซีพ (passive 
oxidation) เกิดจากการแพรของโมเลกุลออกซิเจนที่ผิวของซิลิกอนคารไบดเกิดเปนชั้นของ
ซิลิกอนไดออกไซดบนผิวของซิลิกอนคารไบด ทํานายไดจากคาพลังงานกระตุนใหเกิดปฏิกิริยาซึ่งมีคา 
167 กิโลจูล/โมล  
 3. อุณหภูมิการซินเทอรท่ีอุณหภูมิ 1450 องศาเซลเซียส ไมปรากฏเนื้อแกวชัดเจนเมือ่เทยีบกบั
การซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส ซ่ึงเนื้อแกวเปนเฟสที่ไมตองการ 
 4. ความทนแรงดัดโคงของช้ินงานมีความแตกตางกันไมชัดเจน อยูในชวง 50 – 63 เมกะ   
ปาสคาล ความพรุนตัวของชิ้นงานทอยูในชวงรอยละ 6-10 

5. ความดันที่ใชในการขึ้นรูปตัวอยางไมมีผลตอ Reaction Bonded Mullite เพียงแตชวยให
ความหนาแนนเพิ่มขึ้นในขณะที่ความแข็งแรงยังคงเดิม 

6.เมื่อเวลาที่ใชในการซินเทอรเพิ่มข้ึนอัตราการเกิด Reaction Bonded Mullite ลดลง
เนื่องจาก diffusion path ของอะลูมิเนียมออกไซดและซิลิกอนไดออกไซดเพิ่มขึ้น 
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ขอเสนอแนะ  
 1.หลังจากซิลิกอนคารไบดเกิดการออกซิเดชันที่อุณหภูมิในชวง 1300-1400 องศาเซลเซียส
เปลี่ยนบรรยากาศการซินเทอรจากบรรยากาศปกติเปนบรรยากาศแกสเฉื่อย เพื่อลดการเกิด
ออกซิเดชันในขณะซินเทอร 
 2. เตรียมสารเชิงประกอบโดยใชเทคนิคอ่ืน เชน chemical vapour infiltration จะทําให
สามารถควบคุมเฟสที่เกิดขึ้นและควบคุมความพรุนตัวของชิ้นงานได 
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