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งานวจิยันีไ้ดทดลองสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่มีขนาดอนุภาคระดับนาโนเมตร โดย
ใชซลิกิอน และคารบอนแบล็กที่มีพื้นที่ผิวและความเปนผลึกตางกัน บดผสมดวยอัตราสวน 1 : 1 โดย
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In this research, nanosized beta-silicon carbide powder (β-SiC) was synthesized 
from the reaction between silicon (Si) and carbon black (C). The effect of surface area and 
crystallinity of carbon black on Si-C reaction was investigated. The Si to C mole ratio of  1 : 1 
was mixed in each of these solvents : ethyl alcohol, acetone, hexane and benzene. The 
mixed powder was formed into pellets before firing in vacuum and  Ar atmosphere at 1250, 
1300 and 1350 oC by using heating rate of 20 and 50 oC/min for 1 and 3 hr. The results 
showed that all of solvents not exhibit significant different on reaction. However, using high 
surface area and non-crystalline form of carbon black, firing in vaccum at higher 
temperature and heating rate and keeping longer soaking time resulted in more complete 
reaction. The reaction between silicon and carbon black was the combination of gas-solid 
and solid-solid reaction. The highest purity of β-SiC powder was obtained by mixing silicon 
and carbon black in ethyl alcohol, firing at 1350 oC, heating rate of 50 oC/min for 1 hr in 
vacuum. The synthesized β-SiC powder has particle size of 10-100 nm, specific surface 
area of 19.75 m2/g , % free Si and % free C content of 0.106 and 0.141, respectively. This 
synthesized β-SiC powder was mixed with alumina-yttria as an additives, pressed into 
specimens by CIP at pressure of 200 MPa and sintered at 1850 oC in Ar atmosphere. The 
sintered samples had density of 89 % relative density, bending strength of 131 MPa and 
vickers hardness of 745 MPa.
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บทที่ 1

บทนํ า

1.1 ความสํ าคัญของงานวิจัย

สารซิลิกอนคารไบด (SiC) เปนสารประกอบที่มีพันธะโควาเลนตที่แข็งแรงมาก มี        
โครงสรางผลึกหลายรูปแบบ สามารถจํ าแนกเปน 2 ประเภท  คือ ประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปน
ควิบกิ เรียกวา บีตา-ซิลิกอนคารไบด (β-SiC) และประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปนเฮกซะโกนอล 
และรอมโบฮีดรอล เรียกวา แอลฟา-ซิลิกอนคารไบด (α-SiC) ซลิกิอนคารไบดสามารถเปลี่ยน
ระบบผลกึจากบีตาไปเปนแอลฟาเมื่อใหความรอนสูงกวา 2000 องศาเซลเซียส  สีของซิลิกอน  
คารไบดข้ึนกับความบริสุทธิ์ โดยถามีความบริสุทธิ์สูงมาก จะไมมีสี แตถามีส่ิงเจือปนจะมีสี    
ตางๆ กนั เชน เขียวออน เขียวแก ฟา เทา ดํ า เปนตน  สารซิลิกอนคารไบดมีสมบัติเดนดานความ
แข็งแรง ทนตอการกัดกรอนของสารเคมี และมีความคงทนตอการใชงานที่อุณหภูมิสูง จึงมีการ   
นํ าไปใชงานอยางแพรหลาย เชน ใชเปนวัสดุทนไฟ วัสดุขัดถู ใชในสวนประกอบตางๆ ของ    
เครื่องยนต หรอืเปนสวนประกอบของอุปกรณอิเล็กทรอนิกส ปจจุบันยังมีการพัฒนาเพื่อนํ าไปใช
เปนวัสดุ  โครงสรางแทนโลหะ และอลัลอยดตางๆ เนื่องจากมีคาสัมประสิทธิ์การขยายตัวตํ่ า และ
นํ ้าหนักเบา

การสังเคราะหสารซิลิกอนคารไบดมีหลายวิธี ที่นิยมมากที่สุดคือ วิธีการเผารีดักชัน
ระหวางทรายแกวกบัถานโคก เนื่องจากเปนวิธีที่ไมซับซอน วัตถุดิบหางาย ราคาถูก แตขอเสียของ
วธินีีค้อื ใชพลงังานในการผลิตสูง อุณหภูมิที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาสูงประมาณ 1900 ถึง 2700
องศาเซลเซยีส สํ าหรับแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด แตถาเปนบีตา-ซิลิกอนคารไบด จะอยูในชวง 1500 
ถงึ 1600 องศาเซลเซียส และอนุภาคของผงซิลิกอนคารไบดที่ไดมีขนาดใหญกวา 10 ไมโครเมตร 
นอกจากนี้ยังควบคุมความบริสุทธิ์และขนาดอนุภาคของผลึกซิลิกอนคารไบดไดยาก สํ าหรับการ
สงัเคราะหโดยวิธี polymer conversion และ gas phase synthesis จะใหสารที่มีความบริสุทธิ์สูง
และอนุภาคขนาดเล็กกวา แตมีกระบวนการที่คอนขางซับซอน ตองใชเครื่องมืออุปกรณที่เฉพาะ 
และสารตั้งตนมีราคาสูง นอกจากนี้การทํ าใหเกิดปฏิกิริยากันโดยตรงระหวางโลหะซิลิกอนและ
คารบอน เปนอีกหนึ่งวิธีที่สามารถผลิตผงซิลิกอนคารไบดที่ละเอียดได ซึ่งเปนวิธีการที่ไมยุงยาก 
ราคาของสารตั้งตนไมสูงมากนัก ทั้งนี้ตองควบคุมปจจัยตางๆ ที่มีผลตอการเกิดปฏิกิริยาให  
เหมาะสมดวย จากการศึกษาพบวา การใชสารตั้งตนที่มีขนาดละเอียด และทํ าการบดผสมให    
เขากัน มีสวนชวยทํ าใหเกิดซิลิกอนคารไบดไดที่อุณหภูมิตํ่ าลง และยังพบวาขนาดอนุภาคที่     
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แตกตางกนัของคารบอน บรรยากาศ และภาวะการเผา ตางมีผลตอปฏิกิริยาการเกิดสารประกอบ
ซลิกิอนคารไบด ดังนั้น วิธีการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยอาศัยการทํ าปฏิกิริยาโดยตรงระหวาง
โลหะซลิกิอนและคารบอน จึงเปนอีกหนึ่งทางเลือกที่นาสนใจ งานวิจัยในครั้งนี้จึงมุงศึกษา และ
ควบคุมตัวแปรในการสังเคราะหสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดละเอียดที่อุณหภูมิตํ่ า โดยใช
โลหะซิลิกอน และคารบอนเปนสารตั้งตน โดยตัวแปรที่ทํ าการศึกษา ไดแก ขนาดอนุภาคของ   
วตัถดุบิ และภาวะการเผา ซึ่งรวมถึงอุณหภูมิ  เวลา อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ บรรยากาศในการเผา 
เปนตน ทั้งนี้เพื่อใหไดซิลิกอนคารไบดที่มีอนุภาคขนาดเล็กระดับนาโนเมตร และสามารถทํ าการ 
ขึน้รูปชิน้งานจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมได และทดสอบสมบัติของชิ้นงาน เพื่อประเมิน
ความเปนไปไดในการนํ าไปใชงานตอไป

1.2 วตัถุประสงคของงานวิจัย

1.2.1 ศกึษาผลของขนาดอนุภาคคารบอนแบล็กตอการสังเคราะหบีตา–ซิลิกอนคารไบด ที่มี   
อนภุาคระดับนาโนเมตรที่อุณหภูมิตํ่ า

1.2.2 ศึกษาสมบัติของบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากสารผสมระหวางซิลิกอนและ
คารบอนแบล็กที่แตละภาวะการเผา

1.2.3 ทดสอบสมบัติทางกายภาพและสมบัติเชิงกลของชิ้นงานที่ขึ้นรูปจากบีตา-ซิลิกอน    
คารไบดที่เตรียมได

1.3 ขอบเขตงานวิจัย

1.3.1 วเิคราะหสมบัติเฉพาะของวัตถุดิบ ดังนี้
-  การกระจายขนาดอนุภาค ดวยเครื่อง centrifugal particle size analyzer
-    โครงสรางจุลภาค ดวยเครื่อง SEM (scanning electron microscope)

 -    โครงสรางผลึก ดวยเครื่อง X-ray diffractometer
 -     พืน้ทีผิ่ว ดวยเครื่อง  surface area analyzer โดยวิธี BET
 -     ความหนาแนน ดวยเครื่อง AccuPyc 1330 Pycnometer
      -     องคประกอบทางเคมี ดวยเครื่อง EDS (energy dispersive spectrometer)

1.3.2 สงัเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด โดยศึกษาผลของตัวแปรตางๆ ดังนี้
- ผลของชนิดสารละลายที่ใชเปนตัวกลางในการบดผสม
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- ผลของชนิดคารบอนแบล็ก
- ผลของบรรยากาศ
- ผลของอุณหภูมิ
- ผลของอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ
- ผลของเวลาในการรักษาอุณหภูมิ

1.3.3 วเิคราะหสมบัติของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหจากภาวะตางๆ แลวเลือกสูตรที่
มีสมบัติตามตองการเปรียบเทียบกับผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดจากทองตลาด แลวใชเปนสาร  
ตัง้ตนในการเตรียมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด

1.3.4 ขึน้รปูชิน้งานซิลิกอนคารไบดจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได และตรวจวัด
สมบัติตางๆ ดังนี้

- สมบัตทิางกายภาพ เชน ความหนาแนน การหดตัว นํ้ าหนักที่หายไป เปนตน
- สมบัตทิางกล เชน ความทนแรงดัดโคง ความแข็ง เปนตน
- วเิคราะหโครงสรางจุลภาค



บทที่ 2

ทฤษฎแีละงานวิจัยที่เกี่ยวของ

ซลิกิอนคารไบดเปนวัสดุเซรามิกที่มีบทบาทสํ าคัญในการนํ าไปใชงานอยางแพรหลาย เชน 
ใชเปนวสัดุทนไฟ วัสดุขัดถู สวนประกอบตางๆ ของเครื่องยนต หรือเปนสวนประกอบของอุปกรณ
อิเลก็ทรอนกิส เนื่องจากเปนวัสดุที่มีความแข็งแรงสูง (อยูในชวง 9-10 Mohs scale)  ทนตอการ 
กดักรอนของสารเคมีที่อุณหภูมิสูง นอกจากนี้ยังมีการนํ าความรอนที่ดี คาสัมประสิทธิ์การขยายตัว
ตํ ่า นํ้ าหนักเบา[1-4] และวตัถดุบิที่ใชเตรียมซิลิกอนคารไบด มีราคาถูกกวาซิลิกอนไนไตรด ทํ าใหมี
การพฒันาซลิกิอนคารไบดเพื่อใชเปนวัสดุโครงสรางแทนโลหะ และอัลลอยดตางๆ ดวย

ซลิกิอนคารไบดอาจพบไดในธรรมชาติ แตไมบอยนัก และมีปริมาณนอย โดยพบอยูในแร 
moissanite ใน meteroite ตามบริเวณภูเขาไฟ และอาจพบปะปนอยูในแร carnallite 
(KCl.MgCl2.6H2O) ดงันัน้ ในอตุสาหกรรมจึงจํ าเปนตองสังเคราะหซิลิกอนคารไบดขึ้นเอง วิธีการ
สังเคราะหซิลิกอนคารไบด เร่ิมแรกเกิดขึ้นในป 1890[1] โดยเรียกวา “Acheson process”        
เนือ่งจาก Edward G. Acheson  ซึ่งเปนผูชวยของ T. Adison คนพบโดยบังเอิญ ขณะที่เขา
ทดลองสังเคราะหเพชร แต Acheson คิดวาสารที่เกิดขึ้นเปนสารประกอบระหวางคารบอน 
(carbon) และอะลันดัม (alundum) ที่มีอยูในดิน เขาจึงตั้งชื่อสารใหมนี้วา คารบอรันดัม 
(carbolundum) จากนั้นไดมีนักวิจัยทํ าการศึกษา พัฒนา และปรับปรุงกระบวนการในการ
สงัเคราะหซลิิกอนคารไบดอยางตอเนื่อง ทํ าใหปจจุบันสามารถสังเคราะหซิลิกอนคารไบดไดหลาย
วธิ ีซึง่ในแตละวิธีจะมีขอจํ ากัดที่แตกตางกันไป

2.1 โครงสรางผลึกของซิลิกอนคารไบด

โครงสรางผลึกของซิลิกอนคารไบดมีประมาณ 200 แบบ แตที่พบบอยๆ มีเพียง 2-3 แบบ
เทานั้น[1] แตละแบบประกอบดวยชั้นของเตตระฮีดรอลที่มีอะตอมของคารบอนและอะตอมของ       
ซลิกิอนมาเชื่อมตอกัน ดังรูปที่ 2.1[5] เมือ่เรยีงซอนกันเปนชั้นๆ   แลวเกิดการหมุน ลํ าดับทิศทางใน
แตละชั้นจะตางกัน ทํ าใหเกิดเปนโครงสรางตางๆ ดังแสดงในรูปที่ 2.2[6] ซึ่งสามารถแบงเปน         
2 ประเภทหลกั คือ ประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปนระบบคิวบิก (cubic) เรียกวา บีตา-ซิลิกอน       
คารไบด (β-SiC) และประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปนระบบนอนคิวบิก เรียกวา แอลฟา-ซิลิกอน 
คารไบด (α-SiC)  ซึง่ไดแก ซิลิกอนคารไบดที่มีโครงสรางผลึกแบบเฮกซะโกนอล (hexagonal) 
และรอมโบฮีดรอล (rhombohedral)
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รูปที ่2.1 การเชื่อมกันแบบเตตระฮีดรอลของอะตอมคารบอน (C) กับอะตอมซิลิกอน (Si) ทั้ง 4 ที่
              อยูลอมรอบ (ระยะ a และ C-Si มีคาประมาณ 3.08 และ 1.89 อังสตรอม)

รูปที่ 2.2 โครงสรางผลึกของซิลิกอนคารไบด
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2.1.1 ระบบการเรียกชื่อของโครงสรางผลึกซิลิกอนคารไบด [1,5,7]

ระบบในการเรียกชื่อเพื่ออธิบายความแตกตางของโครงสรางผลึกซิลิกอนคารไบด ได
ก ําหนดใหมตีวัเลขอยูดานหนา และตามดวยตัวอักษร โดยตัวเลข แสดงถึงจํ านวนชั้นของอะตอมที่
จดัเรยีงเปนระบบเดียวกันซํ้ าไปเรื่อยๆ สวนตัวอักษรดานหลัง แสดงถึงโครงสรางผลึกวาเปนโครง
สรางผลึกแบบใด โดยให “C” แทน คิวบิก “H”  แทน เฮกซะโกนอล และ “R” แทน รอมโบ-          
ฮดีรอล ตัวอยางการจัดเรียงอะตอมของซิลิกอนคารไบดในรูปแบบ 3C 2H 4H และ 6H แสดงดังรูป
ที่ 2.3 [5]

รูปที ่2.3 การจัดเรียงอะตอมของซิลิกอนคารไบดในรูปแบบตางๆ

2.1.2 การเปลีย่นรูปจากบีตา-ซิลิกอนคารไบด เปนแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด

โดยปกติแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด ไดมาจากการทํ าปฏิกิริยาของสารตั้งตนในสถานะของ 
ไอ-ของเหลว-ของแข็ง ที่อุณหภูมิสูงในชวง 2300-2700 องศาเซลเซียส สวนบีตา-ซิลิกอนคารไบด 
ไดจากกระบวนการผลิตที่มีพอลิเมอรเปนสารตั้งตน ซึ่งเกิดขึ้นที่อุณหภูมิตํ่ ากวา 2000 องศา-
เซลเซียส[7] และมีความเสถียรภาพตํ่ ากวา เมื่อเทียบกับแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด ดังนั้นบีตา-         
ซลิกิอนคารไบดสามารถเปลี่ยนรูปเปนแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด เมื่อใหความรอนมากกวา 2000 ใน
กรณทีีไ่มมีการเติมตัวเติมเขาไป โดยเปลี่ยนไปอยูในรูป 6H และ 15R แตถามีการเติมสารตัวเติม
เขาไป อุณหภูมิในการเปลี่ยนรูปจะลดลง โดยการเติมตัวเติมตางชนิดกัน ทํ าใหไดรูปแบบผลึก  
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ตางกนัดวย เชน ถาเติมโบรอน จะไดเปน 4H ในขณะที่เติมไนโตรเจน จะไดเปน 6H[1] แตในบาง
กรณีสามารถผลิตบีตา-ซิลิกอนคารไบดไดที่อุณหภูมิสูง เชน ภายใตความดันบรรยากาศที่    
เหมาะสม  รูปที่ 2.3 แสดงผลของความดันบรรยากาศตอการเกิดแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด และ
บีตา-ซิลิกอนคารไบด [7]

รูปที ่2.4 ผลของความดันบรรยากาศตอการเกิดแอลฟา-ซิลิกอนคารไบดและบีตา-ซิลิกอนคารไบด
             (Ryan และคณะ, 1968)

2.2 สมบติัทั่วไปของซิลิกอนคารไบด

ซิลิกอนคารไบดเปนสารประกอบที่มีพันธะระหวางอะตอมเปนพันธะโควาเลนตที่แข็งแรง
มาก ทํ าใหมีคายังมอดูรัส (Young’s modulus) สูง การสลายตัวใหเกิดแกสของซิลิกอนและ
คารบอนจึงตองใชอุณหภูมิสูงมากกวา 2200 องศาเซลเซียส ซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์
มากๆ จะไมมสี ีแตถามีธาตุไนโตรเจน อะลูมิเนียม เจือปนอยูจะมีสีเขียว และสีฟา ตามลํ าดับ และ
หากมธีาตหุลายชนิดปนอยูจะมีสีดํ า ซิลิกอนคารไบดชนิดแอลฟามีความเสถียรภาพมากกวาชนิด
บตีา คาสมัประสิทธิ์การแพรที่ตํ่ าของทั้งคารบอนและซิลิกอน ทํ าใหยากตอการซินเทอรผงซิลิกอน
คารไบดใหไดความหนาแนนสูงๆ ดังนั้น ในการซินเทอรซิลิกอนคารไบด จึงจํ าเปนตองใสสาร      
ตวัเตมิ เชน โบรอน คารบอน อะลูมินา อิทเทรีย เปนตน เพื่อชวยใหการซินเทอรเกิดไดงายขึ้น    
นอกจากนีซ้ลิกิอนคารไบดยังมีนํ้ าหนักเบาเมื่อเทียบกับโลหะ  นํ าความรอนสูง และยังทนทานตอ
การเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิอยางฉับพลันไดดี สมบัติทั่วไปของซิลิกอนคารไบดแสดงดัง          
ตารางที่ 2.1[8]
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ตารางที่ 2.1 สมบัติทั่วไปของซิลิกอนคารไบด

สมบัติ แอลฟา-ซิลิกอนคารไบด
(α-SiC)

บตีา-ซิลิกอนคารไบด
(β-SiC)

สมบัติทางระบบผลึก
นํ ้าหนักโมเลกุล (M. W.)
ความหนาแนนทางทฤษฎี (TD, g/cm3)
โครงสรางผลึก (crystal structure)

40.10
3.21

เฮกซะโกนอล

40.10
3.21
คิวบิก

สมบัติทางเทอรโมไดนามิก
และความรอน
ความจุความรอนที่ความดันคงที่
(Cp, J/mol.K)1

เอนทาลป (∆fHo
298, kJ/mol)

พลงังานอิสระของกิบส (∆fGo
298,

kJ/mol)
 เอนโทรป (So

298, J/mol.K)
จดุหลอมเหลว (Tmp, K)
สมัประสิทธิ์การขยายตัวทางความรอน
(α, 10-6/K)

การนํ าความรอน (κ, W/m.K)

298-662 (เคลวิน)a

662-3200 (เคลวิน)b

-71.6
-69.1

16.5
3103

5.12 (298-1273 เคลวิน)
5.48 (298-1773 เคลวิน)
5.77 (298-2273 เคลวิน)
5.94 (298-1773 เคลวิน)

-
41.0  (293 เคลวิน)
33.5 (873 เคลวิน)

25.5 (1073 เคลวิน)
21.3 (1273 เคลวิน)

298-678 (เคลวิน)c

678-3200 (เคลวิน)d

-73.2
-70.9

16.6
-

3.8 (473 เคลวิน)
4.3 (673 เคลวิน)
4.8 (873 เคลวิน)
5.2 (1073 เคลวิน)
5.8 (1273 เคลวิน)
42.0 (300 เคลวิน)

19.0 (1000 เคลวิน)
13.0 (1500 เคลวิน)

-
สมบัติทางกล
(ที่อุณหภูมิ 293 เคลวิน)
ยงัมอดูรัส (E, GPa)
ความทนแรงดัดโคง (σbend, MPa)

408
350 + 40

432
560

สมบัติทางไฟฟา
(ที่อุณหภูมิ 293 เคลวิน)
ความตานทานไฟฟา (ρ x108, Ω.m) 4x105 (0.17-1)x106

1 Cp = A+1.0E-3*B*T(K)+1.0E5*CT-2+1.0E-6*D*T2

a A = 36.489 B = 14.652 C = -13.037 D = 0
b A = 49.597 B = 2.636 C = -35.606 D = 0
c A = 35.648 B = 15.954 C = -12.523 D = 0
d A = 50.576 B = 1.992 C = -37.639 D = 0
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2.3 กระบวนการสังเคราะหผงซิลิกอนคารไบด

กระบวนการในการสังเคราะหผงซิลิกอนคารไบดมีอยูหลายวิธี สามารถจัดเปนกลุมใหญๆ
ได 4 วิธี คือ

1. Carbothermic reduction ของซิลิกา (SiO2)
2. Direct reaction ของโลหะซิลิกอนและคารบอน
3. Thermal decomposition ของสารพอลิเมอรชนิดออแกโนซิลิกอน (organosilicon

                polymer)
4. Gas phase synthesis
ในแตละวธิมีขีอดี และขอเสียที่แตกตางกันไป ในการเลือกวิธีที่เหมาะสม ควรคํ านึงถึงรูป

แบบของผลิตภัณฑที่ตองการ เชน ความบริสุทธิ์ ขนาด และรูปราง เปนตน

2.3.1 Carbothermic reduction ของซิลิกา (SiO2)

เปนวิธีการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดที่นิยมใชในระดับอุตสาหกรรม เนื่องจากตนทุนตํ่ า 
วธินีีม้พีืน้ฐานมาจากวิธี Acheson process ที่มีมากวา 100 ปแลว กระบวนการ carbothermic 
reduction ระหวางซลิกิา และคารบอน เปนการอาศัยคารบอนเปนตัวรีดิวซซิลิกา ซิลิกอนคารไบด
ทีไ่ดจากวิธีนี้มีขนาดใหญ เพราะเกิดการโตของเกรน เนื่องจากอุณหภูมิในการเกิดปฏิกิริยาสูงถึง 
2000 ถงึ 2300 องศาเซลเซียส[9,19] และใชเวลานาน ดังนั้นจึงมีการพัฒนา ปรับปรุงกระบวนการ 
เพือ่ทีจ่ะลดอุณหภูมิในการสังเคราะห

Ruiming Ren และคณะ[9] ท ําการสงัเคราะหซิลิกอนคารไบด โดยใชเทคนิค integrated 
mechanical thermal activity process (IMTA) ซึง่เปนการสังเคราะหโดย carbothermic 
reduction วิธีหนึ่งที่ไดมีการพัฒนาขึ้นมา โดยใชหลักการกระตุนดวยพลังงานกล เพื่อให          
เกดิปฏกิริิยาระหวางซิลิกา และคารบอน ที่อุณหภูมิหองดวย high-energy milling และตามดวย
การเผาที่อุณหภูมิสูง เพื่อใหเกิดปฏิกิริยาการสังเคราะหที่สมบูรณ กระบวนการผลิตสามารถ    
ออกแบบใหทํ าอยางตอเนื่องได การบดผสมดวย high-energy milling กอนการเกิด 
carbothermic reduction จะชวยลดเวลาและอุณหภูมิของ carbothermic reduction ซึ่งพบวา
สามารถเกิดปฏิกิริยาขึ้นไดที่อุณหภูมิตํ่ ากวา  1600 องศาเซลเซียส เนื่องจากการบดผสมใน
ลักษณะนี้จะชวยใหผลึกของซิลิกาและคารบอนมีขนาดลดลง มีผลใหเกิดปฏิกิริยาไดงายขึ้น        
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ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดมีขนาดอยูในชวง 20-30 นาโนเมตร ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเปนไป       
ดงัสมการที่ 2.1

SiO2 (s)   +   3C(s)                                SiC(s)        +   2CO(g) …..(2.1)

ในระหวางการเกิดปฏิกิริยาดังกลาวขางตน มีปฏิกิริยายอยเกิดขึ้น ซึ่งอธิบายเปน             
3 ขั้นตอนไดดังนี้ คือ

(1) เกดิการรดีิวซซิลิกาดวยคารบอน ไดผลลัพธเปนแกสซิลิกอนมอนอกไซด (SiO) และ
แกสคารบอนมอนอกไซด (CO) ดังสมการที่ 2.2

(2) เกิดการรีดิวซซิลิกาดวยคารบอนมอนอกไซดดังสมการที่ 2.3 จากนั้นแกส 
คารบอนไดออกไซดจากสมการที่ 2.3 ทํ าปฏิกิริยากับคารบอน ทํ าใหมีแกสซิลิกอนมอนอกไซด 
และแกสคารบอนมอนอกไซดเปนผลิตภัณฑของปฏิกิริยาดังสมการที่  2.3 และ 2.4 ตามลํ าดับ

(3) การเกิดซิลิกอนคารไบด จากการรวมตัวของแกสซิลิกอนมอนอกไซดกับผงคารบอน  
ดงัสมการที ่2.5 และแกสซิลิกอนมอนอกไซดกับแกสคารบอนมอนอกไซด ดังสมการที่ 2.6

SiO2 (s)   +   C(s)                                   SiO(g)      +   CO(g) …..(2.2)
SiO2 (s)   +  CO(g)                                SiO(g)      +   CO2 (g) …..(2.3)
C (s)       + CO2 (g)             2CO(g) …..(2.4)
SiO (g)   +   2C(s)                                 SiC(s)       +   CO(g) …..(2.5)
SiO (g)   +   3CO(g)                             SiC(s)       +   2CO2(g) …..(2.6)

จากปฏิกิ ริยาข างต น  พบว าขนาดอนุภาคของสารตั้งต นมีผลต ออัตราการเกิด         
ปฏิกิริยา[2,4,9-12] ถาขนาดอนุภาคของสารตั้งตนเล็กลงทํ าใหอัตราการเกิดซิลิกอนคารไบดเพิ่มข้ึน 
นอกจากนั้นยังขึ้นกับโครงสรางผลึกของสารตั้นตนดวย โดยถาสารตั้งตนเปนแบบอสัณฐาน 
ปฏิกริิยาจะเกิดขึ้นไดเร็ว และสามารถใชเหล็ก (Fe) เปนตัวเรงปฏิกิริยา (catalyst) โดยเติมเหล็กไม
เกนิรอยละ 20 โดยนํ้ าหนักของซิลิกา การทํ าใหเหล็กมีขนาดเล็กมากๆ และมีการกระจายตัวที่ดี  
จะชวยใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาสูงขึ้น[10]

Junn-Gunn Lee และคณะ[10] ไดทํ าการศึกษาผลของ CO ตอกลไกการเกิดปฏิกิริยา     
พบวา ปริมาณ CO มีผลตอการเกิดปฏิกิริยาอยางเห็นไดชัด โดยถาปริมาณ CO เพิ่มข้ึน อัตราการ
เกดิปฏิกิริยาจะลดลง ดังสมการที่ 2.7
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SiC yield (%)  = A(PCO)-1/3t exp(-∆ε/RT) …..(2.7)

โดยที่ A     = 4.25x1016 ส ําหรบัตัวอยางที่ไมเติมตัวเรงปฏิกิริยา (%-atm1/3/min)
       = 2.8x1010 ส ําหรบัตัวอยางที่เติมเหล็กประมาณรอยละ 7.5

 (%-atm1/3/min)
PCO  =  ความดนัของ CO (บรรยากาศ, atm)
t      =  เวลาในการเกิดปฏิกิริยา (นาที)
∆ε  =  พลงังานการกระตุน
T     =  อุณหภมูิในการเกิดปฏิกิริยา (เคลวิน)

V.M.Kevorkijan และคณะ[11] ไดทดลองสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยใชผงคารบอนที่มี
พืน้ทีผ่วิตางกนั 2 ชนิด เติมลงในซิลิกาเจล บดผสมในอะซีโตน แลวเผาในสุญญากาศที่อุณหภูมิ 
1150 และ 1500 องศาเซลเซียส เปนเวลา 0.5 ถึง 2 ชั่วโมง พบวาความดันและอุณหภูมิมีผลตอ
ปฏิกริิยา carbothermic reduction โดยมีผลตอปฏิกิริยาในสมการที่ 2.2 และ 2.5 เมื่อความดันตํ่ า
มากๆ ปฏิกริิยาจะเกิดไดเร็วขึ้นที่อุณหภูมิตํ่ า ผลการทดลองพบวา ที่ความดัน 1-2 ปาสคาล ที่
อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส สารตั้งตนรอยละ 50 เปลี่ยนไปเปนซิลิกอนคารไบด โดยใชเวลา
นอยกวา 1 ชั่วโมง อยางไรก็ตาม แกสซิลิกอนมอนอกไซด (SiO) จะสญูเสียไป เนื่องจากถูกดูดออก
จากระบบ ทํ าใหผลผลิตที่ไดตํ่ า รูปรางของผงคารบอนที่เติมลงไปมีผลตอลักษณะของผงซิลิกอน
คารไบด โดยถาผงคารบอนมีขนาดเล็ก จะทํ าใหไดซิลิกอนคารไบดขนาดเล็กดวย

ผลของสารตั้งตนที่แตกตางกัน เชน colloidal silica, quartz, คารบอนจาก phenolic 
resin และ carbon black ผสมกัน พบวา การเกิดปฏิกิริยาเปนซิลิกอนคารไบด เกิดไดที่อุณหภูมิ 
ใกลเคยีงกนั คือ ที่ 1500 องศาเซลเซียส และพบคารบอนหลงเหลืออยูในตัวอยางที่ใชสารตั้งตน
เปน quartz กับ carbon black และ colloidal silica กับ  phenolic resin และลักษณะ             
โครงสรางจลุภาคของอนุภาคซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได เปนผลเนื่องมาจากลักษณะเฉพาะตัว
ของคารบอนทีใ่ชเปนสารตั้งตน นอกจากนี้คารบอนที่ใชเปนสารตั้งตน ยังมีผลตอความเสถียรของ       
ซลิิกาอกีดวย โดย carbon black จะทํ าใหซิลิกาเปลี่ยนรูปจากอสัณฐาน หรือ quartz เปน 
cristobalite ในขณะที่คารบอนจาก phenolic resin ไมเปลี่ยนรูปกับซิลิกา[2]
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Rasit Koc และ Sai V. Chattamanchit [4] ใชวิธี carbothermic reduction  ของซิลิกาที่
เคลอืบผิวดวยคารบอน เพื่อสังเคราะหซิลิกอนคารไบด พบวา การเคลือบผิวซิลิกาดวยคารบอน ทํ า
ใหปฏิกริิยาเกดิไดสมบูรณมากขึ้น สารที่สังเคราะหไดมีความบริสุทธิ์สูงขึ้น โดยที่ไมมีการเกาะกัน
ของอนุภาค (agglomerate)

นอกจากนี้ยังมีการใชเทคนิคการแผความรอนจากไมโครเวฟ มาใชในการรีดิวซซิลิกา
ขนาดละเอียดดวยคารบอน[3] ซึง่สามารถผลิตซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดเล็กระดับนาโนเมตรได การ
เตรยีมสารตั้งตนมาจากเจล (gel) แลวคอยมาผานกระบวนการ carbothermic reduction[13] เปน
อีกหนึ่งวิธีที่สามารถสังเคราะหซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดละเอียดได แตไมเปนที่นิยมมากนัก    
เนือ่งจากเปนวิธีที่ควบคุม morphology ไดยาก

2.3.2 Direct reaction ของโลหะซิลิกอนและคารบอน

วิธีนี้เปนการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยอาศัยการทํ าปฏิกิริยากันโดยตรงระหวางโลหะ
ซลิิกอน และคารบอน ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้น เปนดังสมการที่ 2.8 กระบวนการที่นิยมใชสํ าหรับการ
สังเคราะหซิลิกอนคารไบดจากโลหะซิลิกอนและคารบอน ไดแก กระบวนการ carbothermic[14], 
microwave reaction[17] และ mechanical reaction[18-20] เปนตน

Si(s)     +     C(s)                 SiC(s) …..(2.8)

Karine Saulig-Wenger และคณะ [14] สามารถเตรียม β-SiC nanowire จากการทํ า
ปฏิกิริยากันโดยตรงระหวางซิลิกอนกับคารบอน โดยใสผงซิลิกอนในครูซิเบิ้ลอะลูมินา แลวใสใน 
ครซูเิบิล้แกรไฟตอีกที ปดฝา นํ าไปเผาที่ 1200 องศาเซลเซียส นาน 1 ชั่วโมง ตัวอยางหลังการเผาที่
มกีารปลอยแกสไนโตรเจนเขาไปจะมี   β-SiC nanowire เกดิขึน้ โดยมีขนาดผานศูนยกลาง
ประมาณ 10-60 นาโนเมตร ผงที่เหลือเปนซิลิกอน ในขณะที่เผาในอารกอน จะไมมี nanowire เกิด
ข้ึน ทัง้นี้เนื่องจาก N2 ท ําปฏิกิริยากับแกรไฟตเกิดเปนไอของคารบอน-ไนโตรเจน [15] แสดงวาการโต
ของ nanowire เปนลักษณะของ vapor-solid (VS) nucleation process [16]

การเกดิบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมิตํ่ า จากการแผรังสีไมโครเวฟ อธิบายไดวาความ
รอนจากการแผรังสีเกิดขึ้นตลอดทั้งกอนตัวอยาง (bulk) ทํ าใหการเกิด nucleation และโตขึ้นของ
เฟสบีตา-ซิลิกอนคารไบดเปนไปอยางรวดเร็ว โดยรังสีไมโครเวฟไปกระตุนพันธะในแกรไฟต 
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(graphitic bond) เนือ่งจากคารบอนเปนตัวที่ไวตอการรับรังสีไมโครเวฟ (microwave susceptor) 
แลวสงผานความรอนไปยังซิลิกอน เกิดการทํ าปฏิกิริยากันกลายเปนบีตา-ซิลิกอนคารไบด         
ขอไดเปรียบของการเตรียมโดยใชไมโครเวฟ คือ สามารถสังเคราะหบีตา-ซิลิกอนคารไบดไดที่
อุณหภมูติํ่ า ในเวลารวดเร็ว และมีความบริสุทธิ์สูง[3,17]

P.D.Ramesh และคณะ[17]  ท ําการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด โดยใชซิลิกอน และ
ผงคารบอน (charcoal powder) เปนสารตั้งตน ผงซิลิกอนที่ใชมีเหล็ก (Fe) แคลเซียม (Ca) และ
แมกเนเซยีม (Mg) เจือปนอยูรอยละ 0.59, 0.11 และ 0.08 ตามลํ าดับ สวนผงคารบอนมีคลอไรด 
(Cl) ซัลเฟต (SO4) และเหลก็ (Fe) เจือปนอยูรอยละ 0.2, 0.2 และ 0.1 ตามลํ าดับ ปฏิกิริยาเกิดขึ้น
ภายใตความรอนจากการแผรังสีไมโครเวฟ ที่อุณหภูมิตํ่ ากวา 1250 เคลวิน นาน 10 นาที ซึ่ง X-ray 
pattern ของผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศปกติ มีพีกของซิลิกา และซิลิกอนรวมอยู
ดวย แตถาใสผงคารบอนใหมากเกินพอ จะพบแตพีกซิลิกาเทานั้น สวนกรณีที่เผาในบรรยากาศ
ไอโอดีน ซึ่งชวยปองกันการเกิดออกซิเดชั่น ทํ าใหไดผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไมมีซิลิกา และ        
ซลิกิอนปนอยูเลย

การใชเทคนิคการเตรียมอัลลอยดโดยใชหลักการทางกลเขาชวย (mechanical alloying ; 
MA) เปนอกีหนึง่เทคนิคที่ถูกนํ ามาใชสังเคราะหซิลิกอนคารไบด  M. Sherif El-Eskandarany และ
คณะ[18] ใชโลหะซลิกิอนที่มีความบริสุทธิ์รอยละ 99.5 ขนาดอนุภาคเล็กกวา 300 mesh ผสมกับ
คารบอนทีม่อีนุภาคเล็กกวา 350 mesh ใหไดสัดสวนของซิลิกอน : คารบอน เทากับ 1:1 ขวดบด
และลูกบดเปนซัฟไฟร (sapphire) การบดผสมจะใชเครื่องบดที่มีการสั่นดวยพลังงานสูง        
(high – energy ball mill) และมกีารปลอยแกสอารกอนเขาไปในระบบดวย จากการทดลองพบวา 
ผงทีผ่านการบดผสมนานถึง 300 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิหอง จะทํ าปฏิกิริยากันกลายเปนบีตา-ซิลิกอน
คารไบด ทีล่ะเอียดมาก มีคาแลตทิชพารามิเตอรเทากับ 0.4357 นาโนเมตร ทั้งนี้ตัวแปรตางๆ เชน 
ความเรว็และเวลาที่ใชในการบด อัตราสวนระหวางนํ้ าหนักลูกบดตอสารที่ใช เปนตน ลวนมีผลตอ
สมบัติของซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได [19-20] กลไกในการสังเคราะหบีตา-ซิลิกอนคารไบดโดย 
เทคนคิดงักลาวนี้สามารถแบงตามชวงเวลาของการบดผสม ไดเปน 3 ขั้นตอน ดังนี้

ข้ันตอนแรก เปนขั้นตอนของการเกิดสารเชิงประกอบระหวางซิลิกอนกับคารบอน คือ     
ตัง้แต 0 ถงึ12 ชั่วโมง ของการบดผสม ผงซิลิกอนและคารบอนเกิดกระจายตัว แลวมารวมกัน 
ความเคนเฉอืน (shear stress) จากการชนกันระหวางลูกบดกับผงตัวอยาง มีผลใหผงตัวอยาง
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เปลีย่นรปูรางใหมีลักษณะคลายแทง (rodlike) ซึ่งเปนการเพิ่มพื้นที่ผิว รูปที่ 2.5 แสดงใหเห็นถึง
การเปลีย่นแปลงขนาดอนุภาคใหเล็กลงเมื่อเพิ่มเวลาในการบดผสม

รูปที ่2.5 ผลของเวลาในการบดผสมที่มีตอการกระจายขนาดของผง Si50C50 alloy

ขัน้ตอนที่สอง เปนขั้นตอนของการเกิด solid state reaction  ระหวางซิลิกอนกับคารบอน 
เกดิเปนบตีา-ซลิิกอนคารไบด ซึ่งเกิดขึ้นในชวงเวลาของการบด 24 ถึง 100 ชั่วโมง โดยถาเวลานาน
ขึน้สดัสวนโดยปริมาตรของบีตา-ซิลิกอนคารไบดก็ยิ่งสูงขึ้น และมีรูปรางเปน equiex มากขึ้นดวย 
โดยมขีนาดเสนผานศูนยกลางประมาณ 3 ไมครอน

ขัน้ตอนสุดทาย เปนการทํ าใหเกิดเฟสของบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ homogeneous มาก  
ยิง่ขึน้ คอื ชวงเวลาตั้งแต 100 ถึง 300 ชั่วโมง ของการบดผสม ผงตัวอยางหลังผานขั้นตอนนี้จะมี
ขนาดเลก็กวา 0.5 ไมครอน มีรูปรางทรงกลม ผิวเรียบ และมีการกระจายขนาดอนุภาคในชวงแคบ 
ถาใชเวลาในการบดผสมถึง 300 ชั่วโมง จะมีขนาดผลึกประมาณ 7 นาโนเมตร

นอกจากนี้บรรยากาศในการเผายังมีผลตอการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดจากผงซิลิกอน
และคารบอน ทีมงานของ Jorge Cruz Fernandes[21]  ไดนํ าสวนผสมของซิลิกอนกับคารบอนที่อัด
เปนเมด็ ไปเผาในเตาแสงอาทิตย ที่สามารถควบคุมบรรยากาศการเผาได เตาแสงอาทิตยชนิดที่ใช
ในการทดลองนี้มีสวนประกอบของกระจกเวา และมีจุดรวมแสงที่มีเสนผานศูนยกลางเพียง 5 
เซนตเิมตร จงึสามารถรับแสงไดที่ความเขมสูง และสามารถเพิ่มพลังงานความรอนจากธรรมชาติ 
ทีม่คีา 800 W/m2  ใหเปน 1350 kW/m2  คดิเทยีบเปนคาอุณหภูมิไดเทากับ 1650 องศาเซลเซียส 
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การที่ความรอนเพิ่มข้ึนอยางรวดเร็วและสมํ่ าเสมอ ทํ าใหผงตัวอยางทํ าปฏิกิริยากันกลายเปน       
ซิลิกอนคารไบดที่สมบูรณในกรณีที่เผาในบรรยากาศของแกสอารกอน แตการเผาในบรรยากาศ
ของไนโตรเจน พบวายังมีซิลิกอนเหลือปนอยูในตัวอยาง

อีกวธิหีนึ่ง คือ Self-propagating high temperature synthesis (SHS)[22] โดยอาศัยหลัก
ของการคายความรอน (exothermic) จากปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นระหวางซิลิกอนและคารบอนที่ 
ignition temperature (1250 ถงึ 1700 องศาเซลเซียส) ไดถูกพัฒนาเพื่อใชในการเตรียมบีตา-     
ซลิิกอนคารไบดดวยเชนกัน

2.3.3 Thermal decomposition ของสารพอลิเมอรชนิดออแกโนซิลิกอน 
(organosilicon polymer)

Thermal decomposition เปนการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยการใหความรอนแกสาร
พอลิเมอรชนิดออแกโนซิลิกอน (organosilicon polymer) [7-8,23-27] ซึง่มีธาตุซิลิกอนและคารบอน
เปนองคประกอบในบรรยากาศของแกสไฮโดรเจน แกสเฉื่อย หรือสุญญากาศ ส่ิงสํ าคัญสํ าหรับ       
การเตรยีมซลิิกอนคารไบดดวยวิธีนี้ คือ สารตั้งตนที่ใชจะตองมีอัตราสวนของซิลิกอน และคารบอน
ที่ใกลเคียงกัน เพื่อไมใหมีคารบอนหลงเหลืออยูหลังจากการเผา สารพอลิเมอรที่นิยมใช ไดแก      
ไดคลอโรเมทิลไซเลน (CH3SiHCl2), ไตรคลอโรเมทิลไซเลน (CH3SiCl3)[7,8] ปฏิกิริยาเมื่อไดรับความ
รอนของสารทั้ง 2 ชนิด แสดงดังสมการที่ 2.9 และ 2.10 ตามลํ าดับ นอกจากนี้ยังมี พอลิคารโบ-    
ไซเลน, พอลิไซเลน และพอลิคารโบไซโลเซน (Yajima และคณะ, 1981; Schilling และคณะ, 
1983)[7]  เปนตน รูปที่ 2.6 แสดงกลไกของปฏิกิริยาของพอลิคารโบไซเลน ในระหวางการผาน     
ความรอนที่ชวงอุณหภูมิตางๆ[23]

                      CH3SiHCl2    1000-1500 °C     SiC  +  2HCl  +  H2 …..(2.9)

          CH3SiCl3    >1100-1900 °C     SiC  +  3HCl  +  H2 …..(2.10)
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รูปที ่2.6 กลไกของปฏิกิริยาของพอลิคารโบไซเลน ในระหวางการผานความรอนที่ชวงอุณหภูมิ
             ตางๆ

ปจจุบันมีการพัฒนาและปรับปรุงกระบวนการสังเคราะห โดยใชโคพอลิเมอรซึ่งเกิดจาก
การเชื่อมพันธะระหวางพอลิเมอรสองชนิดมาใชในการเตรียมซิลิกอนคารไบดดวย ตัวอยางเชน 
งานวิจัยของ West และคณะ[24-26]  ทีใ่ชพอลไิซลาสไตรีน ซึ่งเกิดจากการเชื่อมพันธะกันระหวาง   
ไดเมทลิไดคลอโรไซเลนกับฟนิลเมทิลไดคลอโรไซเลน มาผานความรอนที่อุณหภูมิสูง เพื่อทํ าใหได
บีตา-ซิลิกอนคารไบด

Venkatasubbaiah Krishnan และคณะ[27] ใชไดไวนิลเบนซีน ซึ่งเกิดจากการเชื่อมพันธะ
กันระหวางไดเมทิลไดคลอโรไซเลนกับฟนิลเมทิลไดคลอโรไซเลน มาใชเปนสารตั้งตนในการ       
สังเคราะหซิลิกอนคารไบด โดยนํ าไดไวนิลเบนซีนมาผานกระบวนการทางเคมี และความรอน     
พบวา ไดไวนิลเบนซีน สามารถเปลี่ยนไปเปนบีตา-ซิลิกอนคารไบดได เมื่อผานความรอนที่
อุณหภมู ิ 1500 องศาเซลเซียส กลไกของปฏิกิริยาดังกลาวแสดงดังสมการที่ 2.11 บีตา-ซิลิกอน  
คารไบดที่สังเคราะหไดมีขนาดระดับนาโน และมีการกระจายของขนาดอนุภาคอยูในชวง 8-12   
นาโนเมตร
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วธินีีส้ามารถสงัเคราะหซิลิกอนคารไบดที่มีความละเอียด และบริสุทธิ์สูง อุณหภูมิในการ
สังเคราะหไมสูงมากนัก สวนขอดอยของวิธีนี้คือ ปริมาณซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจะนอย
เมือ่เทยีบกบัปริมาณของสารตั้งตน และจะมีแกสพิษเกิดขึ้น เชน แกสไฮโดรคารบอน แกสมีเทน 
เปนตน

2.3.4 Gas phase synthesis

การสงัเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis นี้สวนมากแลวสารตั้งตนที่
ใชมกัเปนสารจํ าพวกไซเลน (SiH4) หรอืคลอโรไซเลน (SiCl4) ท ําปฏิกิริยากับไฮโดรคารบอน หรือ
ไฮโดรเจน เมื่อพิจารณาตามหลักเทอรโมไดนามิก จะเห็นไดวาชนิดของไฮโดรคารบอนไมใชเร่ือง
ส ําคญั ดังนั้นจะเลือกใชชนิดใดก็ได แตส่ิงสํ าคัญคือ จํ านวนโมลของ  Si, C และ H ที่สภาวะสมดุล

ปฏิกริิยาการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis นี้สวนใหญแลว
เปนปฏกิริิยาดูดความรอน (endothermic reaction) ดังนั้น จะตองมีพลังงานจากภายนอกเขาไป
ชวยรกัษาอณุหภูมิของปฏิกิริยาไว ตารางที่ 2.2 แสดงปฏิกิริยาทั้งหมดในการสังเคราะหซิลิกอน
คารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis[8]

…..(2.11)
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ตารางที ่2.2 ปฏิกิริยาทั้งหมดในการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis

Reaction ∆HR (298K)
(kJ/mol)

∆GR (298K)
(kJ/mol)

TG

(K)
∆HR (TG)
(kJ/mol)

SiCl4  +  Cl4 =  SiC(β)  +  4Cl2 142.9 162.0 2694 156.3
SiCl4  +  CH4 =  SiC(β)  +  4HCl 287.5 214.0 1140 290.7
HSiCl3  +  CH4 =  SiC(β)  +  3HCl + H2 317.4 272.2 1901 322.7
H2SiCl2  +  CH4 =  SiC(β)  +  2HCl + 2H2 151.8 98.5 793 165.9
SiH4  +  CH4 =  SiC(β)  +  4H2 -28.9 -73.2 ∆G<0 -
Si(CH3)4 = SiC(β)  +  3CH4 -11.2 -75.0 ∆G<0 -
SiCl4  +  1/2C2H2  +  3/2H2 =  SiC(β)  +  4HCl 99.3 58.6 753 92.5
SiCl4  +  1/2C2H4  +  H2 =  SiC(β)  +  4HCl 186.5 129.1 977 182.3
SiCl4  +  1/3C3H8  +  4/3H2 =  SiC(β)  +  4HCl 247.3 196.9 1648 211.5
1/2Si2H6  +  1/2C2H4 =  SiC(β)  +  5/2H2 -65.0 -79.0 ∆G<0 -

ปจจุบนัการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis ที่นิยมกันมากไดแก
เทคนิค chemical vapor deposition (CVD)[28-30] และ chemical vapor infiltration (CVI)[31-33]   

ซึง่สารตั้งตนที่นิยมใชคือ ethyltrichlorosilane (ETS) และ methyltrichlorosilane (MTS) เพราะ
สามารถเตรียมไดในความดันไมตํ่ ามากนัก (10-3 torr) ซึง่ปฏกิริิยาที่เกิดขึ้นเปนดังสมการที่  (2.12) 
และ (2.13)

C2H5SiCl3 (ETS) + H2(g)                  SiC(s)  + 3HCl(g) + CH4(g) …..(2.12)
CH3SiCl3 (MTS) + H2(g)                  SiC(s)  + HCl(g) + 2H2(g) …..(2.13)

วิธีดังกลาวนี้จะใหซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์สูง และมีขนาดเล็ก ทั้งนี้ขึ้นอยูกับ
ความดันของแกสไฮโดรเจน และปริมาณของ vapor ทีถ่กูปลอยเขาไปใน reactor นิยมใชเตรียม
ฟลมบางของซิลิกอนคารไบดบน substrate หรือใชเตรียมซิลิกอนคารไบดเปนเมตริกซไป 
deposite ลงบนซิลิกอนคารไบดไฟเบอรเพื่อเตรียมสารเชิงประกอบซิลิกอนคารไบดไฟเบอร/        
ซิลิกอนคารไบด
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2.3 การน ําซิลิกอนคารไบดไปใชประโยชน

ซลิกิอนคารไบดเปนสารเซรามิกที่มีสมบัติเดนหลายประการ อาทิเชน มีความแข็งแรงสูง มี
ความตานทานตอปฏิกิริยาทางเคมี ทนทานตอการสึกกรอน นํ าความรอนไดดี นํ้ าหนักเบา เปนตน 
สมบัติของซิลิกอนคารไบด แสดงไวในตารางที่ 2.1 ทํ าใหมีการนํ าซิลิกอนคารไบดมาใชในงาน
หลายๆ ดาน โดยยุคแรกๆ นิยมนํ าไปใชเปนวัสดุขัดถู และวัสดุทนไฟ แตเมื่อมีการพัฒนา ปรับปรุง
กระบวนการผลิตใหไดซิลิกอนคารไบดที่มีคุณภาพดีข้ึน จึงมีการนํ าผงซิลิกอนคารไบดไปใชในการ
ผลิตเปนวัสดุอุปกรณเพื่อใชงานทางดานวิศวกรรม ตลอดจนชิ้นสวนอิเล็กทรอนิกสตางๆ และมี
แนวโนมที่จะมีการนํ าไปใชเพิ่มข้ึนเรื่อยๆ รูปที่ 2.7 แสดงชิ้นสวนอุปกรณตางๆ ที่ทํ ามาจาก           
ซิลิกอนคารไบด[34-37]

วสัดุอุปกรณตางๆ ที่ผลิตโดยใชซิลิกอนคารไบดเปนสารหลัก มีหลายชนิด สามารถแบง
เปนกลุมใหญๆ ตามการนํ าไปใชงานได 6 กลุม[8] ดังนี้

1. กลุมที่ใชในงานที่ตองการความทนทานตอการเสียดสี เชน กระสวย (thread guides), 
bearing, pump seal, abrasive waterjet cutting เปนตน

2. กลุมที่ใชเปนอาวุธ
3. กลุมทีใ่ชงานที่อุณหภูมิสูง เชน ceramic burners, special crucibles และ thermocouple 

protection tube เปนตน
4. กลุมที่ใชในงานที่ตองการความทนทานตอการสึกกรอน เนื่องจากสารเคมี หรือแกส เชน 

engine exhaust port เปนตน
5. กลุมทีใ่ชเปนชิ้นสวนยานยนต เชน turbo-exchanger, piston pin และ turbine เปนตน
6. กลุมทีใ่ชงานทางดานไฟฟา เชน semiconductor  และ substrate เปนตน
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รูปที่ 2.7  ชิน้สวนอปุกรณตางๆ ที่ทํ ามาจากซิลิกอนคารไบด



บทที่ 3

การทดลองและการวิเคราะหทดสอบ

ในบทนีไ้ดกลาวถึงวิธีการวิเคราะหวัตถุดิบ การวิเคราะหสารที่สังเคราะหได และการทดสอบ
ชิน้งานทีเ่ตรยีมจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได   โดยทํ าการทดสอบทั้งทางกายภาพ และ
ทางกล รวมถงึวธิกีารสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด และวิธีการขึ้นรูปชิ้นงานจากผงบีตา-ซิลิกอน
คารไบดที่สังเคราะหได

3.1 การวเิคราะหวัตถุดิบและสารที่สังเคราะหได

วตัถดุบิหลกัที่ใชในการทดลอง คือ ผงโลหะซิลิกอน และคารบอนแบล็ก  สวนสารตัวเติมที่ใช
ในขั้นตอนของการเตรียมชิ้นงานจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดมี  2 ชนิด ไดแก            
ผงอะลมูนิา และผงอิทเทรีย รายละเอียดดังตารางที่ 3.1

       ตารางที ่3.1 รายละเอียดของวัตถุดิบที่ใชในการทดลอง

ชื่อสาร บริษัทผลิต ขอมูลเฉพาะ
ผงซิลิกอน (Si) Riedel-DeHaën 97%, สีเทา, ขนาดอนุภาคเฉลี่ย 12 ไมโครเมตร
ผงคารบอนแบล็ก-1,
(C1)

ไทยคารบอนแบล็ก
จํ ากัด (มหาชน)

99%, กอนแกรนูลสีดํ าเขม, พื้นที่ผิว 76.13 ตารางเมตร
ตอกรัม

ผงคารบอนแบล็ก-2,
(C2)

ไทยคารบอนแบล็ก
จํ ากัด (มหาชน)

99%, ผงละเอียดสีดํ าเขม, พื้นที่ผิว 69.98 ตารางเมตร
ตอกรัม

อะลูมินา (Al2O3) Showadenko 99.99%, สีขาว, ขนาดอนุภาคเฉลี่ย 0.6 ไมโครเมตร
อิทเทรีย (Y2O3) Aldrich chemical 99.99%, สีขาว, ขนาดอนุภาคเฉลี่ย 5.2 ไมโครเมตร

3.1.1 การวดัการกระจายขนาดอนุภาค

การวดัการกระจายขนาดอนุภาค วัดโดยเครื่อง Centrifugal Particle Size Analyzer รุน SA-
CP3L ผลิตโดยบรษิทั Shimadzu Corporation การเตรียมตัวอยางในการวัด เร่ิมจากการนํ าสารมา
ท ําใหเกดิการกระจายตัวในสารละลายโซเดียมเฮกซะเมตาฟอสเฟต (sodium hexametaphosphate; 
Na2(PO4)3) ความเขมขน    0.2 % โดยนํ้ าหนัก โดยการสั่นดวยเครื่องอัลตราโซนิกสประมาณ 15 นาที 
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จนเกดิการกระจายตัวอยางสมํ่ าเสมอ จากนั้นใชหลอดหยดสาร (dropper) สุมดูดสารมาวิเคราะห
การกระจายขนาดอนุภาค ซึ่งในการวัดของเครื่องมือนี้ อาศัยการวัดความเขมของแสงที่สองผาน
อนภุาค เพือ่วัดปริมาณที่เวลาใดๆ และคํ านวณขนาดอนุภาคโดยใชสมการของ Stoke ดังสมการ      
ที่ 3.1

D =          18ηL       ……(3.1)
   (S-S0)gt

โดยที่ D = เสนผาศูนยกลางของอนุภาค (เซนติเมตร)
η = ความหนืดของของเหลว (พอยส)
 L = ระยะทางที่อนุภาคตก (เซนติเมตร)
 S = ความถวงจํ าเพาะของสาร
S0 = ความถวงจํ าเพาะของของเหลว
 g = แรงโนมถวงโลก (980 เซนติเมตรตอวินาท2ี)

3.1.2 การศกึษาลักษณะโครงสรางจุลภาค

ศกึษาลกัษณะ ขนาด รูปราง และการกระจายตัวของอนุภาค ตลอดจนขนาดของรูพรุนและ
รอยแตก โดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope, SEM)
รุน JSM-T330 A ผลิตโดยบริษัท JEOL และกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดกํ าลังขยายสูง
(Field emission scanning electron microscope, FE-SEM) รุน JSM-6340F ผลิตโดยบริษัท JEOL
ดงัรูปที ่ 3.1 ตวัอยางที่นํ ามาวิเคราะหเปนไดทั้งผง และชิ้นงาน (แผน แทง เม็ด ฯลฯ) การเตรียม
ตวัอยางทํ าดังนี้

ตวัอยางที่เปนผง ในกรณทีีผ่งตวัอยางมีขนาดอนุภาคคอนขางใหญ เชน ผงซิลิกอน ผง
คารบอนแบลก็ชนิดแกรนูล เปนตน สามารถเตรียมไดโดยโรยผงตัวอยางลงบนแทงรอง (stud) ที่ติด
คารบอนเทปไว ใหผงตัวอยางกระจายอยางสมํ่ าเสมอ สวนกรณีที่ผงตัวอยางมีขนาดอนุภาคเล็ก เชน
ผงบตีา-ซลิิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากภาวะตางๆ เตรียมไดโดยผสมผงตัวอยางกับอะซีโตน แลว
น ําไปสัน่ใหอนุภาคเกิดการกระจายตัวดวยเครื่องอัลตราโซนิกสประมาณ 20 นาที แลวใชหลอดหยด
หยดสารลงบนแทงรอง ทิ้งใหแหง แลวนํ าไปเคลือบผิวดวยทองโดยการ sputtering เพื่อใหเกิดสภาพ
น ําไฟฟา แลวใหอิเล็กตรอนที่คางบนผิวตัวอยางถูกปลอยออกไป แลวจึงนํ ามาวิเคราะหลักษณะ
โครงสรางจุลภาค
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ตวัอยางที่เปนชิ้นงาน  การเตรยีมตวัอยางสํ าหรับตรวจลักษณะพื้นผิว โดยทั่วไปนํ าตัวอยาง
มาตดิกบัแทงรองที่มีเทปคารบอนติดอยู แลวนํ าไปเคลือบผิวดวยทอง เพื่อใหเกิดการนํ าไฟฟา แลวจึง
น ํามาตรวจดลูกัษณะพื้นผิว และการกระจายของรูพรุน และลักษณะผิวที่แตก ซึ่งเกิดหลังจากการ
ทดสอบความแข็งแรง

         รูปที ่3.1 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดกํ าลังขยายสูง (Field emission scanning
                       electron microscope, FE-SEM) รุน JSM-6340F

3.1.3 การศกึษาโครงสรางผลึก

ศกึษาลกัษณะโครงสรางผลึกโดยใชเครื่อง X-ray diffractometer รุน XRD 6000 ผลิตโดย
บริษัท Shimadzu Corporation โดยใชรังสี CuKα1 ทีม่คีวามยาวคลื่น 1.54056 นาโนเมตร สามารถ
วเิคราะหไดทัง้ตัวอยางที่เปนผง และเปนชิ้นงาน โดยสามารถเตรียมตัวอยางไดดังนี้

ตัวอยางที่เปนผง การเตรียมตัวอยางทํ าโดยนํ าผงตัวอยางอัดใหแนนบนแผนรอง (sample 
holder) โดยตองใหผิวหนาไดระนาบเดียวกับขอบของแผนรอง

ตวัอยางที่เปนชิ้นงาน ตองน ําชิน้งานไปขัดผิวใหเรียบกอนนํ าไปติดกับแผนรอง โดยใหผิวดาน
ทีขั่ดอยูในระนาบเดียวกับขอบของแผนรอง
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เมือ่เตรียมตัวอยางเรียบรอยแลว นํ าไปวัดโดยใชชวงมุม 2θ ตัง้แต 20 ถึง 80 องศา นํ ากราฟ 
XRD ทีบ่นัทกึไดเปรียบเทียบกับการดมาตรฐาน JCPDS

3.1.4 การวัดพื้นที่ผิวโดย gas adsorption

วดัพืน้ทีผ่วิของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก และผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดย
วธิ ี BET จากเครื่อง Surface Area Analyzer รุน Autosorb-1 ที่ผลิตโดยบริษัท Quantachrome 
Corporation โดยตองนํ าผงตัวอยางไปอบแหง หลังจากนั้นนํ ามาใสกระเปาะของแทงแกวทดสอบ 
แลวนํ าไปหาคาพื้นที่ผิว โดยเครื่องจะทํ าการวัดพื้นที่ผิวโดยอาศัยการดูดซับแกสไนโตรเจนของผิว
อนภุาคเตม็ 1 ชัน้ แลวนํ ามาคํ านวณหาพื้นที่จากพื้นที่หนาตัด และคํ านวณโมเลกุลของแกสไนโตรเจน
ทีถ่กูดูดซับ 1 ชั้น ไดจากสมการ

ST   =    NmAcs ……(3.2)

โดยที่     ST   =   พืน้ทีผ่วิทั้งหมด
Nm   =   จ ํานวนโมเลกุลของสารที่ถูกดูดซับทั้งหมดบนพื้นผิว 1 ชั้น
Acs   =   พืน้ทีห่นาตดัของโมเลกุลที่ถูกดูดซับ (สํ าหรับไนโตรเจน โดยทั่วไปใชคา

                              16.2 X 10-20 ตารางเมตร)

เมือ่แทนที่คา Nm ดงัสมการที่ 3.3 ลงในสมการที่ 3.2 จะไดเปนดังสมการ 3.4

Nm    =    (WmN)/M ……(3.3)

ST    =   (WmNAcs)/M ……(3.4)

โดยที่    Wm   =    นํ ้าหนกัสารที่ถูกดูดซับทั้งหมดบนพื้นผิว 1 ชั้น
             N     =    เลขอะโวกาโด (6.023 X 1023 โมเลกุล/โมล)

 M    =    มวลโมเลกุลของสารที่ถูกดูดซับ
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3.1.5 การวัดความหนาแนน

คาความหนาแนนของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก และผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะห
ไดจากภาวะตางๆ วัดโดยใชเครื่อง AccuPyc 1330 Pycnometer ผลิตโดยบริษัท Micromeritics
เครือ่งนีใ้ชหลกัการแทรกซึมของแกสฮีเลียม (He) เขาไปในสารตัวอยาง ความหนาแนนของตัวอยาง
สามารถค ํานวณไดจากนํ้ าหนักของตัวอยางซึ่งตองทราบกอนที่จะทํ าการวัด กับปริมาตรของตัวอยาง
ซึง่ไดจากการคํ านวณผลการเปลี่ยนแปลงของความดันภายในระบบ เมื่อปลอยใหแกสฮีเลียมถูกดูด
ซบับนตวัอยางในชวงเวลาที่เหมาะสม ตามทฤษฎีดังนี้

เมื่อปลอยแกสเขาไปในเซลแกสจะแทรกซึมเขาไปในตัวอยางจนไดปริมาตรของตัวอยาง     
ดังสมการ

                              Vsamp    =      Vcell - Vgas ……(3.5)

มวลของสาร (m) ไดมาจากการชั่ง ดังนั้น

ความหนาแนน ( ρ  )      =             m  ……(3.6)
            (Vcell - Vgas)

แตเนือ่งจากแกสมีการหด และขยายตัว ดังนั้นจึงออกแบบเซลใหมี 2 เซล ดังรูปขางลางนี้

โดยระบบอยูในสภาวะปกติ คือ ความดันบรรยากาศ (Pa) อุณหภูมิหอง (Ta) เมือ่ปลอยแกส
เขาไปใน sample cell ดวยความดัน P1 ดงัแสดงในรูปขางลางนี้

Vcell Vexp

valve
sample cell

valve valve
expansion cell
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                     P1                                                      Pa

P1(Vcell  -  Vsamp)   =  ncRTa                            PaVexp    =   neRTa

โดยที่   nc   =  จ ํานวนโมลของแกสใน Vcell

           ne   =  จ ํานวนโมลของแกสใน Vexp

                                  P2                                                    P2

                       P2(Vcell  -  Vsamp  +  Vexp)     =   ncRTa  +  neRTa ……(3.7)

จากทั้ง 3 สมการ จะได

P2(Vcell  -  Vsamp  +  Vexp)         =   P1(Vcell  -  Vsamp)  +  PaVexp ……(3.8)

สามารถหา Vsamp ไดจากสมการ

    Vsamp          =   Vcell   -         Vexp ……(3.9)
                                                                                     P1  -  Pa       -  1
                                                                                     P2  -  Pa

โดย P1, P2, Pa ไดจากการวัดโดย Pressure Transducer และหาความหนาแนนไดจากสมการ

ความหนาแนน (ρ)      = m ……(3.10)
                                                                                       Vsamp

close
Vcell Vexp

sample cell
open close

expansion cell

Vcell Vexp

open
sample cell

close close
expansion cell

He
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3.1.6 การตรวจวัดคารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป

เม็ดงาน (pellet) ทีเ่ตรยีมได ถกูน ํามาคํ านวณหารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป โดยชั่งนํ้ าหนัก
ของเมด็งานกอนและหลังเผา แลวนํ ามาคํ านวณดังสมการที่ 3.11

% weight loss   =      W1 – W2     X 100 …..(3.11)
           W1

เมื่อ % weight loss = รอยละของนํ้ าหนักที่หายไป
W1 = นํ ้าหนกัของเม็ดงานกอนเผา
W2 = นํ ้าหนกัของเม็ดงานหลังเผา

3.1.7 การวเิคราะหหาธาตุองคประกอบ

วิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงวัตถุดิบ โดยใชเครื่อง  Energy Dispersive 
Spectroscopy (EDS) ผลิตโดยบริษัท Noran ซึ่งตออยูกับกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด 
(Scanning Electron Microscope, SEM) รุน JSM-T330 A ผลิตโดยบริษัท JEOL การเตรียม       
ตวัอยางท ําในลักษณะเดียวกันกับการเตรียมตัวอยางเพื่อศึกษาลักษณะโครงสรางจุลภาค

3.1.8 การวเิคราะหหาปริมาณออกซิเจนโดยรวม (Total Oxygen)

น ําผงซลิิกอนไปวิเคราะหหาปริมาณออกซิเจนโดยรวม กอนนํ ามาใชสังเคราะหบีตา-ซิลิกอน
คารไบด โดยใชเครื่อง Nitrogen/Oxygen Determinator  รุน TC-436DR ซึ่งมี Electrode Furnace  
ประกอบอยูดวย ปริมาณออกซิเจนถูกวัดโดยอินฟาเรด การวัดเริ่มจากการวางครูซิเบิ้ลระหวาง         
อิเล็กโตรดทั้งสองในเตา ปดครูซิเบิ้ล และเปาไลแกสในบรรยากาศทั้งหมดออกไป การสงผานของ
กระแสไฟฟาแรงสูงไปยังครูซิเบิ้ล ทํ าใหครูซิเบิ้ลเกิดความรอนสูงไปไลแกสที่อยูภายในออกมา จากนั้น
ซอฟทแวรของเครื่องจะสั่งใหสงตัวอยางลงในครูซิเบิ้ล แลวผานกระแสไฟฟาแรงสูงไปยังครูซิเบิ้ลเพื่อ
ไลแกสออกจากตัวอยาง ออกซิเจนที่ออกจากตัวอยางจะรวมกับคารบอนจากครูซิเบิ้ลเกิดเปนแกส
คารบอนมอนอกไซด (CO) กรณีที่ปริมาณออกซิเจนสูงจะเกิดแกสเปนคารบอนไดออกไซด (CO2)
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3.1.9 การวเิคราะหปริมาณคารบอนอิสระ (Free C) ที่หลงเหลืออยู

วเิคราะหปริมาณคารบอนอิสระที่มีอยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดยใชเครื่อง
RC-412 Multiphase Carbon/Moisture Determinator ท ําการวเิคราะหโดยการเผาในบรรยากาศ
ออกซเิดชนั ซึ่งคารบอนอิสระจะถูกเปลี่ยนรูปเปนแกสคารบอนไดออกไซด เมื่อวิเคราะหเสร็จซอฟท
แวรของเครื่องจะคํ านวณเปนรอยละของคารบอนอิสระที่มีอยูในตัวอยาง

3.1.10 การวเิคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ (Free Si) ที่หลงเหลืออยู

วิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระที่มีอยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดยใช    
มาตรฐาน JIS R 1616-1994  “ Methods for chemical analysis of fine silicon carbide powders 
for fine ceramics” ในขอที ่8 กลาวถึงการวิเคราะหเชิงปริมาณของซิลิกอนอิสระ โดยใชหลักการเกิด
ของแกสไฮโดรเจนภายในระบบ[38] จากการท ําปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน โซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH) 
และนํ ้า ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเปนดังสมการที่ 3.12

Si  +  2NaOH  +  H2O           Na2SiO3   +   2H2   + 340 kJ/mol …..(3.12)

การวเิคราะหเร่ิมจากการประกอบชุดอุปกรณดังรูปที่ 3.2 แลวปลอยนํ้ าเขาไปใน allihn
condenser  รอใหอุณหภูมิของนํ้ าคงที่ จากนั้นชั่งผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด 5 กรัม ใสลงใน flask เติม
สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดลงไป ปด flask ดวยจุกยางที่เจาะรูตรงกลางเพื่อตอเขากับปลายของ
allihn condenser ได จากนัน้น ํา heater วางไวดานลาง ใสนํ้ าที่มีกรดซัลฟูริกกับสารละลายเมทิล-
ออเรนจผสมอยูในขวดปรับระดับ แลวยกขวดขึ้นเพื่อปรับระดับนํ้ าในบิวเรตใหเทากับสเกลศูนยของ
บวิเรต แลววางไวที่ตํ าแหนงนั้น ใชขอตอเชื่อมที่ดานบนระหวางบิวเรตกับ allihn condenser ระวัง
อยาใหมรีอยร่ัว อานสเกลเริ่มตนของบิวเรต เปด heater  รอใหสวนผสมใน flask เดือดนาน 90 นาที
จากนัน้เลือ่น heater ออกไป แลวนํ าบีกเกอรที่ใสนํ้ าไวเขาไปแช flask แทน เมื่ออุณหภูมิลดลงจนถึง
จดุกอนเกิดปฏิกิริยา (before reaction) ใหอานสเกลของบิวเรต วัดอุณหภูมิหอง และความดัน
บรรยากาศ (อุณหภูมิหองในขณะทํ าการทดลองไมควรแกวงเกิน 3 องศาเซลเซียส) ในการทดลองนี้
ท ําในกรณีที่ไมีมีผงตัวอยางอยูดวยเพื่อเปนชุดอางอิง

ค ํานวณหาปริมาณซิลิกอนอิสระไดจากสมการ  3.13
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       Free Si      =   (V1 – V2)  X  f  X  0.000627   X 100 …..(3.13)
  m

โดยที่ Free Si  =     ปริมาณของซิลิกอนอิสระ (รอยละโดยนํ้ าหนัก)
V1 = ปริมาตรของไฮโดรเจนที่ไดจากการทดลองที่มีผงตัวอยางอยูดวย (มิลลิลิตร)
V2 =      ปริมาตรของไฮโดรเจนที่ไดจากการทดลองที่ไมมีผงตัวอยางอยูดวย (มิลลิลิตร)
f =      correction factor
m =      มวลของตัวอยาง (กรัม)

ซึ่ง correction factor (f) ค ํานวณไดจากสมการที่ 3.14

           f = 273 X (p –p’) …..(3.14)
(273 + t) X 101.3

โดยที่ p     =   ความดนับรรยากาศ (กิโลปาสคาล)
p’    =   ความดนัของไอนํ้ าที่ t องศาเซลเซียส (ที่ 25 องศาเซลเซียส = 3.1676 กิโลปาสคาล)
t      =   อุณหภมูหิอง หรืออุณหภูมิที่คงที่ของนํ้ า ( 25 องศาเซลเซียส)

รูปที ่3.2 ชุดประกอบสํ าหรับวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

a : electric heater
b : erlenmeyer flask (100 ml)
c : allihn condenser
d : connecting tube
e : gas buret (100 ml)
f  : bulb (180 ml to 200 ml)
g : level bottle (500 ml)
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3.2 การทดสอบชิ้นงานที่เตรียมจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได

3.2.1 การตรวจวัดคารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป

ชิน้งานซลิิกอนคารไบดที่เตรียมได ถูกนํ ามาคํ านวณหารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป โดยชั่งนํ้ า
หนกัของชิน้งานกอนซินเทอรและหลังซินเทอร แลวนํ ามาคํ านวณดังสมการที่ 3.11

3.2.2 การวดัคารอยละของการหดตัว

นํ าชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่ผานการซินเทอรมาคํ านวณรอยละของการหดตัวหลังจากการ 
ซนิเทอรเปรียบเทียบกับขนาดของชิ้นงานกอนซินเทอร ดังสมการที่ 3.15

% shrinkage    =     l1  -   l2    X  100 …..(3.15)
                        l1

เมื่อ % shrinkage = รอยละของการหดตัว
l1 = ขนาดของชิ้นงานกอนซินเทอร
l2 = ขนาดของชิ้นงานหลังซินเทอร

3.2.3 การวดัความหนาแนนและความพรุนตัว

คาความหนาแนนและความพรุนตัวของชิ้นงานซิลิกอนคารไบด หาไดจากวิธีการแทนที่นํ้ า 
โดยน ําชิน้งานไปอบแหงที่อุณหภูมิ 105-110 องศาเซลเซียส แลวปลอยใหเย็นลง นํ าไปชั่งนํ้ าหนักแหง 
แลวนํ าชิ้นงานใสหมอสุญญากาศ จากนั้นเปดปมที่ตออยูกับหมอสุญญากาศเพื่อดูดอากาศออก    
จนกระทัง่มีความดันภายในอยูที่ประมาณ 100 กิโลปาสคาล นาน 30 นาที จึงคอยเติมนํ้ าลงไปใน
ภาชนะที่ใสชิ้นงานเพื่อใหนํ้ าเขาไปแทนที่อากาศในรูพรุน เปดปมดูดเอาอากาศออกอีก 60 นาที      
นํ าชิ้นงานไปชั่งนํ้ าหนักในนํ้ า หลังจากนั้นใชผาเปยกชื้นซับนํ้ าที่ผิวชิ้นงานออก แลวชั่งนํ้ าหนักของ  
ชิน้งานทีอ่ิ่มตัวดวยนํ้ า นํ าคาที่ไดมาคํ านวณหาความหนาแนน และความพรุนตัวของชิ้นงาน ตาม  
สมการที่ 3.16 และ 3.17 ตามลํ าดับ

 Bulk Density =           Wd …..(3.16)
                                                                  Wsat -  Wsus
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Apparent porosity = Wsat  -  Wd X 100 …..(3.17)
Wsat     - Wsus

โดยที่ Bulk Density      =    ความหนาแนนของชิ้นงาน (กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร)
Apparent porosity =    ความพรุนตัวปรากฏ (รอยละ)
Wd       =    นํ ้าหนกัแหงของชิ้นงาน (กรัม)
Wsat      =    นํ ้าหนกัของชิน้งานเมื่อซับนํ้ าสวนเกินที่ผิวออกไป (กรัม)
Wsus      =    นํ ้าหนกัของชิ้นงานเมื่อช่ังในนํ้ า (กรัม)

 คาความหนาแนนเชิงทฤษฎี (Theoretical Density, TD)

TD    =                  Wtotal ……(3.18)
                                                   Wa/ρa + Wb/ρb + Wc/ρc + …

เมื่อ Wtotal = นํ ้าหนักรวมทั้งหมด
                       Wa, Wb, Wc = นํ ้าหนักของสาร a, b และ c ตามลํ าดับ
                         ρa ,ρb,ρc = ความหนาแนนของสาร a, b และ c ตามลํ าดับ
                         a, b, c,… = สารที่ใช

โดยความหนาแนนเชิงทฤษฎีของสารตางๆ มีคาดังนี้
ซิลิกอนคารไบด มคีวามหนาแนน 3.21 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร
อะลูมินา มคีวามหนาแนน 3.99 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร
อิทเทรีย มคีวามหนาแนน 4.83 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร

 คาความหนาแนนเชิงสัมพัทธ (Relative Density)

คาความหนาแนนเชิงสัมพัทธ คือ การเปรียบเทียบระหวางความหนาแนนของ      
ชิน้งานกบัความหนาแนนเชิงทฤษฎี สามารถคํ านวณไดจากสมการที่ 3.19

Relative Density    =    Bulk Density         X  100 …..(3.19)
       Theoretical Density
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3.2.4 ความทนแรงดัดโคง (Bending Strength)

ทดสอบความทนแรงดัดโคงของชิ้นงาน โดยใชเครื่อง universal testing machine รุน 4469
ยีห่อ Instron ดังรูปที่ 3.3 ทดสอบโดยวิธี 4-point flexural ตัดชิ้นงานที่ใชทดสอบใหมีขนาดความยาว
ประมาณ 35 มลิลิเมตร หนา 3 มิลลิเมตร และกวาง 4 มิลลิเมตร จากนั้นขัดผิวใหเรียบดวยกระดาษ
ซลิกิอนคารไบดเบอร #800 และ #1000 ตามลํ าดับ แลวขัดตอดวยผงขัดเพชรเบอร 15 ไมครอน ลบ
เหลีย่มลงมา 0.2 มิลลิเมตร โดยทํ ามุม 45 องศากับระนาบของดานบน[39] น ําไปทดสอบความทนแรง
ดดัโคง โดยฐานที่ใชรองรับตัวอยาง (span) ยาว 30 มิลลิเมตร และมีจุดใหแรง 2 จุดอยูดานบน
มรีะยะหางกนั 10 มิลลิเมตร กํ าหนดอัตราเร็วของหัวกดเทากับ 0.5 มิลลิเมตรตอนาที นํ าคาแรงสูงสุด
ทีไ่ดมาค ํานวณหาความทนแรงดัดโคงของชิ้นงานตัวอยางจากสมการที่ 3.20

รูปที่ 3.3 เครื่อง universal testing machine รุน 4469 ยี่หอ Instron
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                                  σ     =     3P(L – l)                                         …..(3.20)
                                                           2wt2

โดยที่ σ = ความทนแรงดัดโคง ( เมกะปาสคาล)
P = คาแรงสงูสุดที่ทํ าใหชิ้นงานหัก (นิวตัน)
L = ระยะหางของฐานรองรับดานลาง (มิลลิเมตร)
l = ระยะหางระหวางจุดใหแรงดานบน (มิลลิเมตร)
w = ความกวางของชิ้นงาน (มิลลิเมตร)
t = ความหนาของชิ้นงาน (มิลลิเมตร)

3.2.5 ความแข็ง (Hardness)

คาความแข็งของชิ้นงานวัดโดยใชหัวกดวิคเกอรส (Vickers) โดยใชเครื่องวัดความแข็งรุน
DVK-2 No. DV 6133 ผลิตโดยบริษัท Matsuzawa Seiki Co,Ltd. น ําชิน้งานทีห่กัจากการวัดความ
ทนแรงดดัโคง มาขัดดวยผงขัดเพชรขนาด 6 ไมครอน 3 ไมครอน และ 1 ไมครอน ตามลํ าดับ จน
ผวิชิน้งานมลัีกษณะมันวาว นํ าไปทดสอบความแข็งโดยใชหัวกดวิคเกอรสที่มีลักษณะเปนรูปปรามิด
ฐานสีเ่หลีย่มจตัรัุส มีมุมระหวางดานตรงขามเทากับ 136 องศา โดยใชแรงกด 98 นิวตัน ความเร็วใน
การใหแรงกดเทากับ 70 ไมครอนตอวินาที และคงแรงกดไวนาน 15 วินาที วัดเสนทแยงมุมของรอย
กดทัง้สองดาน ดงัรูปที่ 3.4 แลวหาคาเฉลี่ย นํ าคาที่ไดมาคํ านวณคาความแข็งตามสมการที่ 3.21

HV   =   0.1891  X  (F/d2) …..(3.21)

เมื่อ HV =     ความแข็งแบบวิคเกอรส (Vickers Hardness; เมกะปาสคาล)
F =     แรงที่ใชกด (นิวตัน)
d =     ความยาวของเสนทแยงมุมของรอยกด (มิลลิเมตร)
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รูปที ่3.4 รอยกดจากหัวกดวิคเกอรส

3.3 กระบวนการสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบด

กระบวนการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดในการศึกษาครั้งนี้เปนวิธีการบดผสมผงโลหะ   
ซิลิกอนกับคารบอนแบล็กเขาดวยกัน แลวนํ าไปเผาที่ภาวะตางๆ  รายละเอียดของกระบวนการ
สังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด แสดงดังรูปที่ 3.5 โดยชั่งผงซิลิกอนและคารบอนแบล็กใน      
อัตราสวน 1:1 แลวนํ าไปบดผสมนาน 16 ชั่วโมง ในขวดบดพอลิเอทิลีน ลูกบดอะลูมินา และใช
เอทลิแอลกอฮอลความบริสุทธิ์รอยละ 99.5 เปนตัวกลาง นํ าสวนผสมหลังบดไปอบที่อุณหภูมิ  80 ถึง 
100 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 6 ชั่วโมง จากนั้นแยกลูกบดออกแลวบดใหละเอียดดวยโกรงกอนนํ าไป
อัดขึน้รปูเปนเม็ด pellet ขนาดเสนผานศูนยกลาง 10 มิลลิเมตร โดยใชเครื่องอัดไฮโดรลิกที่ใหความ
ดนัในทศิทางเดยีว ใชความดันประมาณ 62 เมกะปาสคาล จากนั้นนํ าไปเผาที่อุณหภูมิ 1250 1300 
และ 1350 องศาเซลเซียส ในบรรยากาศแกสอารกอน และสภาพสุญญากาศ โดยใชเตาควบคุม
บรรยากาศ รุน High-Multi 500 FV PHP-R-5 FRET-25  ดังแสดงในรูป 3.6 ใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 
20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที รักษาอุณหภูมิที่อุณหภูมิสูงสุดนาน 1 และ 3 ชั่วโมง แลวคอยลด
อุณหภมูลิง กราฟการเผาแสดงดังรูปที่ 3.7 จากนั้นทํ าการบดเม็ด pellet ใหเปนผง และวิเคราะห
สมบัติของสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดยการตรวจสอบโครงสรางผลึกของสารดวย
เครือ่ง XRD ลักษณะโครงสรางจุลภาคของสารดวยเครื่อง FE-SEM พื้นที่ผิวของอนุภาคดวยวิธี BET 
และวิเคราะหหาปริมาณธาตุซิลิกอน และคารบอนอิสระ ตารางที่ 3.2 แสดงภาวะตางๆ ที่ใช
สงัเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด
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รูปที ่3.5 กระบวนการสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบดโดยการทํ าปฏิกิริยากันโดยตรงระหวาง
              ผงโลหะซิลิกอนกับผงคารบอนแบล็ก

รูปที ่3.6 เตาควบคุมบรรยากาศ รุน High-Multi 500 FV PHP-R-5 FRET-25
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รูปที ่3.7 กราฟแสดงอุณหภูมิและเวลาที่ใชในการสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบด

ตารางที ่3.2 ภาวะตางๆ ที่ใชสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบด

สูตร ชนิดของ
คารบอน

อุณหภูมิ
(องศา

เซลเซียส)

อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ
(องศาเซลเซียสตอนาที)

เวลาในการ
รักษาอุณหภูมิ

(ช่ัวโมง)

บรรยากาศ
ในการเผา

SC1V-1250-50-1 C1 1250 50 1 สุญญากาศ
SC2V-1250-50-1 C2 1250 50 1 สุญญากาศ
SC1V-1250-20-1 C1 1250 20 1 สุญญากาศ
SC1V-1250-20-3 C1 1250 20 3 สุญญากาศ
SC1V-1300-50-1 C1 1300 50 1 สุญญากาศ
SC1A-1300-50-1 C1 1300 50 1 อารกอน
SC2V-1300-50-1 C2 1300 50 1 สุญญากาศ
SC1V-1300-20-1 C1 1300 20 1 สุญญากาศ
SC1V-1300-20-3 C1 1300 20 3 สุญญากาศ
SC1V-1350-50-1 C1 1350 50 1 สุญญากาศ
SC1A-1350-50-1 C1 1350 50 1 อารกอน
SC1V-1350-20-1 C1 1350 20 1 สุญญากาศ
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3.4 การเตรยีมชิ้นงานซิลิกอนคารไบดจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได

เลอืกผงซลิิกอนคารไบดที่มีสมบัติตามตองการจากที่สังเคราะหได ในการศึกษาครั้งนี้เลือก
มา 2 สูตร คือ SC1V-1350-50-1 และ SC1V-1300-50-1 นํ ามาเติมอะลูมินา (Al2O3) และอิทเทรีย
(Y2O3) เพือ่ชวยในการซินเทอร โดยมีสัดสวนของสวนผสมดังตารางที่ 3.3

            ตารางที ่3.3 สัดสวนของสวนผสมในการเตรียมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด

สูตร รอยละโดยนํ้ าหนัก
 ผงซิลิกอนคารไบดจากสูตร Al2O3 Y2O3

SC1V-1350-50-1 SC1V-1300-50-1
SC135AY 90 - 6.25 3.75
SC130AY - 90 6.25 3.75

ขัน้ตอนการเตรยีมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด แสดงดังรูปที่ 3.8 โดยชั่งนํ้ าหนักสวนผสมแลวนํ า
ไปบดผสมนาน 24 ชั่วโมง ใชขวดบดพอลิเอทิลีน ลูกบดซิลิกอนคารไบด ขนาดเสนผานศูนยกลาง     
5 มิลลิเมตร และใชเอทิลแอลกอฮอลความบริสุทธิ์รอยละ 99.5 เปนตัวกลางในการบดผสม นํ า
สวนผสมหลังบดไปอบที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 6 ชั่วโมง จากนั้นแยกลูกบดออกแลว
บดใหละเอียดดวยโกรง นํ าผงที่ไดไปอัดขึ้นรูปขนาด 3 x 5 x 1 เซนติเมตร โดยใชเครื่องอัดไฮโดรลิกที่
ความดนั 6 เมกะปาสคาล จากนั้นนํ าไปอัดโดยใหความดันทุกทิศทางดวยเครื่อง Cold Isostatic
Press (CIP) ใชความดนัประมาณ 200 เมกะปาสคาล แลวนํ าไปซินเทอรที่อุณหภูมิ 1850 องศา-
เซลเซยีส โดยชวงอุณหภูมิหองถึง 1200 องศาเซลเซียส เปนการซินเทอรในภาวะสุญญากาศ และ
จาก 1200 องศาเซลเซียสถึงอุณหภูมิสูงสุดเปนการซินเทอรในบรรยากาศแกสอารกอน อัตราการเพิ่ม
อุณหภมูจิากอณุหภมูหิองถึง 1500 องศาเซลเซียส  เทากับ 20 องศาเซลเซียสตอนาที หลังจากนั้นใช
อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 10 องศาเซลเซียสตอนาที แลวรักษาอุณหภูมิที่ 1850 องศาเซลเซียส เปน
เวลานาน 1 ชัว่โมง จงึคอยลดอุณหภูมิลง กราฟการซินเทอรแสดงดังรูปที่ 3.9 นํ าชิ้นงานที่เตรียมได
มาตรวจวดัสมบตัทิางกายภาพ เชน นํ้ าหนักที่หายไป การหดตัว ความหนาแนน ความพรุนตัว เปนตน
ทดสอบสมบตัทิางกล เชน ความทนแรงดัดโคง (bending strength) และ ความแข็ง (hardness)
เปนตน และวิเคราะหโครงสรางจุลภาคของชิ้นงานดวย
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รูปที ่3.8 ขั้นตอนการเตรียมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด

รูปที ่3.9 กราฟแสดงอุณหภูมิและเวลาที่ใชในการซินเทอรชิ้นงานซิลิกอนคารไบด
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บทที่ 4

ผลการทดลอง

4.1 ผลการศกึษาลักษณะทางกายภาพและเคมีของวัตถุดิบ

4.1.1 การกระจายขนาดอนุภาค

ผลการวัดการกระจายขนาดอนุภาคของวัตถุดิบดวยเครื่อง Centrifugal Particle Size 
Analyzer แสดงดังตารางที่ 4.1

          ตารางที ่4.1 การกระจายขนาดอนุภาคของวัตถุดิบ
ขนาดอนุภาค ปริมาณสะสม (รอยละ)
(ไมโครเมตร) ซิลิกอน อะลูมินา อิทเทรีย

<50 - - -
<40 100.00 - -
<30 91.75 100.00 -
<20 76.05 98.30 100.00
<15 60.90 96.70 95.00
<10 44.35 93.60 85.00
<8 35.70 91.50 78.50
<6 26.80 87.00 61.50
<5 21.85 87.00 46.60
<4 16.20 87.00 31.60
<3 12.10 85.40 18.00
<2 8.30 82.40 8.20
<1.5 5.45 82.20 7.00
<1.0 2.80 76.60 3.90
<0.8 2.60 67.50 -
<0.6 2.15 47.80 -
<0.5 1.90 32.80 -

    <0.4 1.70 18.40 -
<0.3 - 9.10 -
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ผงซลิกิอน มีขนาดอนุภาคสวนใหญอยูในชวงประมาณ 8-30 ไมโครเมตร โดยมีขนาด
อนภุาคเฉลี่ยที่รอยละ 50 (d50) เปน 12 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคแสดง     
ดงัรูปที่ 4.1 และ 4.2

รูปที ่4.1 การกระจายขนาดอนุภาคของผงซิลิกอน

รูปที ่4.2 การกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของผงซิลิกอน
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ผงอะลมูนิา มีอนุภาคสวนใหญขนาดประมาณ 0.6 ไมโครเมตร โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยที่
รอยละ 50 (d50) เปน 0.62 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคแสดงดังรูปที่ 4.3 และ 
4.4

รูปที ่4.3 การกระจายขนาดอนุภาคของผงอะลูมินา

รูปที ่4.4 การกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของผงอะลูมินา
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ผงอทิเทรยี อนุภาคสวนใหญมีขนาดอยูที่ประมาณ 5 ไมโครเมตร โดยมีขนาดอนุภาค
เฉลี่ยที่รอยละ 50 (d50) เปน 5.23 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคแสดงดังรูปที่ 
4.5 และ 4.6

รูปที ่4.5 การกระจายขนาดอนุภาคของผงอิทเทรีย

รูปที ่4.6 การกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของผงอิทเทรีย
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4.1.2 ลกัษณะโครงสรางจุลภาคของวัตถุดิบ

การศึกษาลักษณะโครงสรางจุลภาคของวัตถุดิบ โดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
สองกราด (Scanning Electron Microscope, SEM) พบวา ซิลิกอนมีลักษณะเปนเหลี่ยมแหลม
คมเกาะกนัเปนกอน มีทั้งอนุภาคขนาดเล็ก และใหญผสมกันอยู ดังแสดงในรูปที่ 4.7 ขนาดอนุภาค
ทีส่งัเกตไดจากภาพถาย คือ อนุภาคเล็กมีขนาดตํ่ ากวา 5 ไมโครเมตร สวนอนุภาคใหญมีขนาดอยู
ในชวง 8-30 ไมโครเมตร ซึ่งสอดคลองกับผลของการกระจายขนาดอนุภาคที่ไดกลาวไปแลว

รูปที ่4.7 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของซิลิกอน ที่กํ าลังขยาย
              750 เทา

จากภาพถาย SEM รูปที่ 4.8 ก) และ ข) ผงคารบอนแบล็ก-1 มีขนาดเกรนใหญกวา
คารบอนแบล็ก-2 โดยคารบอนแบล็ก-1 มีขนาดเกรนกระจายอยูในชวง 10-50 ไมโครเมตร และ
ขนาดเกรนของคารบอนแบล็ก-2 กระจายอยูในชวงที่แคบกวา คือ ระหวาง 5-25 ไมโครเมตร   
อยางไรกต็าม ในเกรนของคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด ประกอบดวยคารบอนอนุภาคเล็กๆ หลาย
อนุภาครวมกันอยู
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      ก)

     ข)

รูปที ่4.8 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของผงคารบอนแบล็ก ที่
             ก ําลงัขยาย 500 เทา     ก) คารบอนแบล็ก-1 ข) คารบอนแบล็ก-2

4.1.3 ลกัษณะโครงสรางผลึกของวัตถุดิบ

จากการวิเคราะหลักษณะโครงสรางผลึกดวยเครื่อง X-ray Diffractometer (XRD) ของผง
ซลิกิอน ผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด ผงอะลูมินา และผงอิทเทรีย พบพีกหลักที่มุมตางๆ ดังแสดง
ในกราฟ XRD รูปที่ 4.9-4.13

โครงสรางผลึกของซิลิกอน สอดคลองกับการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 27-1402 ซึ่งมีคา
2θ ของ 3 พกีหลกัที่ 28.44, 47.30 และ 56.12 องศา ซึ่งเปนซิลิกอน ที่มีโครงสรางผลึกเปนคิวบิก
กราฟ XRD ของผงซิลิกอน แสดงดังรูปที่ 4.9
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รูปที ่4.9 กราฟ XRD ของผงซิลิกอน

การวเิคราะหโครงสรางผลึกของคารบอนแบล็ก-1 พบวา กราฟที่ไดเปนลักษณะบรอดพีก 
ดังแสดงในรูปที่ 4.10 ซึ่งบรอดพีกครอบคลุมตํ าแหนงของพีกแกรไฟต ที่มีโครงสรางผลึกเปน     
เฮกซะโกนอล สอดคลองกับการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1487 แสดงวาคารบอนแบล็ก-1 มี
โครงสรางผลึกที่ไมสมบูรณ หรือกลาวไดวาโครงสรางผลึกอยูในรูปอสัณฐาน

รูปที ่4.10 กราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-1
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สวนกราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-2 แสดงดังรูปที่ 4.11  พบทัง้บรอดพีก   และพีกปน
กนัอยู ต ําแหนงบรอดพีกครอบคลุมตํ าแหนงของพีกแกรไฟต ตามการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
41-1487 ที่มุม 2θ เทากบั 26.38 องศา และพบพีกแกรไฟตที่มุม 2θ เทากับ 44.39 และ 77.24 
องศาดวย แสดงวา คารบอนแบล็ก-2 มีความเปนผลึกมากกวาคารบอนแบล็ก-1

รูปที ่4.11 กราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-2

เมื่อนํ าผงอะลูมินา มาวิเคราะหโครงสรางผลึก พีกที่ไดเปนดังรูปที่ 4.12 เมื่อนํ าไป   
เปรียบเทยีบกับการดมาตรฐาน JCPDS พบวาตรงกับการดมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 10-0173 
ซึง่เปนแอลฟา-อะลูมินา ที่มีโครงสรางผลึกเปนรอมโบฮีดรอล

รูปที ่4.12 กราฟ XRD ของผงอะลูมินา
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โครงสรางผลึกของผงอิทเทรีย มีโครงสรางผลึกเปนคิวบิก ซึ่งเปนไปตามการดมาตรฐาน
JCPDS หมายเลข 41-1105 ดังแสดงในรูปที่ 4.13

รูปที ่4.13 กราฟ XRD ของผงอิทเทรีย

4.1.4 พืน้ที่ผิวของวัตถุดิบ

พื้นที่ผิวของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก-1 และผงคารบอนแบล็ก-2 วัดโดยเครื่อง 
Surface Area Analyzer  ผลการวัดแสดงในตารางที่ 4.2

  ตารางที ่4.2 คาพื้นที่ผิวของผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก

สาร พ้ืนที่ผิว (ตารางเมตรตอกรัม)
ซิลิกอน 1.62

คารบอนแบล็ก-1 76.13
คารบอนแบล็ก-2 69.98

จากตารางที่ 4.2  จะเหน็วา ผงคารบอนแบล็ก-1 มีพื้นที่ผิวสูงกวาผงคารบอนแบล็ก-2 โดย
มคีาเทากบั 76.13 ตารางเมตรตอกรัม และ 69.98 ตารางเมตรตอกรัม ตามลํ าดับ สวนพื้นที่ผิวของ
ซลิกิอนมีคา 1.62 ตารางเมตรตอกรัม ซึ่งเมือ่เปรยีบเทียบกับคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด พบวา 
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คารบอนแบลก็-1 มีพื้นที่ผิวสูงกวาซิลิกอนถึงประมาณ 47 เทา ขณะที่คารบอนแบล็ก-2 มีพื้นที่ผิว
สงูกวาซิลิกอนประมาณ 43 เทา

4.1.5 ความหนาแนนของวัตถุดิบ

การตรวจวดัความหนาแนนของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก-1 และผงคารบอนแบล็ก-2 
ใชเครื่อง AccuPyc 1330 Pycnometer ผลแสดงดังตารางที่ 4.3

ตารางที ่4.3 ความหนาแนนของผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก

สาร ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร)

ซิลิกอน 2.42
คารบอนแบล็ก-1 2.05
คารบอนแบล็ก-2 1.97

ผงซิลิกอนมีคาความหนาแนนเทากับ 2.42 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร สวนความ       
หนาแนนของผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิดมีคาใกลเคียงกัน คือประมาณ  2 กรัมตอลูกบาศก
เซนตเิมตร ซึง่มคีวามหนาแนนนอยกวาผงซิลิกอนเพียงเล็กนอย

4.1.6 องคประกอบทางเคมีของวัตถุดิบ

เมื่อนํ าวัตถุดิบมาวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเครื่อง EDS ผลวิเคราะหแสดงดัง   
ตารางที่ 4.4
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ตารางที ่4.4 ผลวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก

ผลวิเคราะห
ทางเคมี

สาร

(%) ซิลิกอน คารบอนแบล็ก-1 คารบอนแบล็ก-2
Si 97.35 0.13 -
Fe 0.44 - -
Ca 0.42 - -
Al 1.20 - -
Ti 0.11 - -
Sn 0.49 - -
C - 98.53 98.63
O - - -
S - 1.34 1.37

จากตารางที ่ 4.4 พบวาผงซิลิกอนมีปริมาณซิลิกอนสูงถึงรอยละ 97 โดยมีเหล็ก (Fe) 
แคลเซยีม (Ca) อะลูมิเนียม (Al) ไททาเนียม (Ti) และดีบุก (Sn) เจอืปนอยูเล็กนอย สวนคารบอน
แบลก็-1 และคารบอนแบล็ก-2 มีปริมาณคารบอนใกลเคียงกัน โดยมีคาอยูที่ประมาณรอยละ 99

4.1.7 ปริมาณออกซิเจนโดยรวม (Total Oxygen)

ผลการวิ เ ค ราะห  หาปริ มาณออกซิ เ จน โดยรวมของผงซิ ลิ กอน  โดย เครื่ อ ง  
Nitrogen/Oxygen Determinator (TC-436DR) พบวา มีปริมาณออกซิเจนโดยรวมอยูในผง        
ซลิิกอนรอยละ 2.54
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4.2 ผลของตัวแปรตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

4.2.1 ผลของชนดิสารละลายที่ใชเปนตัวกลางในการบดผสม

การทดลองบดผสมผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก ในสารละลายเอทิลแอลกอฮอล อะซี-
โตน เฮกเซน และเบนซีน พบวาสารบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ไดจากการบดผสมในสารละลายทั้ง 4 
ชนดิ โดยเผาทีอุ่ณหภูมิ และบรรยากาศเดียวกัน ใหผลในทํ านองเดียวกัน คือ ผลวิเคราะห XRD ให
พกีทีเ่หมอืนกนั สํ าหรับตัวอยางที่เผาในสุญญากาศ ที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส ดวยอัตรา
การเพิม่อุณหภมู ิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง พบพีกของซิลิกอนคารไบด
เพยีงอยางเดยีว แตเมื่อเผาในบรรยากาศของแกสอารกอนที่อุณหภูมิเดียวกัน พบพีกซิลิกอนปนอยู
กับพีกของซิลิกอนคารไบด โดยความเขมของพีกซิลิกอนของสารที่เตรียมจากสารละลายเบนซีน 
และอะซีโตน จะสูงกวาความเขมของพีกสํ าหรับสารที่เตรียมจากสารละลายเฮกเซนและเอทิล-
แอลกอฮอล รูปกราฟ XRD ของตัวอยางที่ใชสารละลายทั้ง 4 ชนิด เผาในสุญญากาศ แสดงดังรูปที่ 
4.14 สวนทีเ่ผาในบรรยากาศของแกสอารกอน แสดงดังรูปที่ 4.15

รูปที่ 4.14 กราฟ  XRD  ของผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสมในสารละลายตางชนิดกัน   เผาที่
               อุณหภมู ิ1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที นาน
               1 ชัว่โมง ในสุญญากาศ
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รูปที่ 4.15 กราฟ   XRD  ของผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสมในสารละลายตางชนิดกัน   เผาที่
               อุณหภมู ิ1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที  นาน
               1 ชัว่โมง ในบรรยากาศแกสอารกอน

ลกัษณะโครงสรางจุลภาคจากภาพถาย SEM  ของผงซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากการบด
ผสมในสารละลายทัง้ 4 ชนิด ที่ภาวะการเผาเดียวกัน แสดงในรูปที่ 4.16 และ 4.17 พบวา การใช
เอทลิแอลกอฮอล อะซีโตน เอกเซน และเบนซีน เปนตัวกลางในการบดผสม ไมแสดงความแตกตาง
ของลักษณะโครงสรางจุลภาคที่เดนชัด

ในการทดลองนี้พบวาสารละลายเอทิลแอลกอฮอล อะซีโตน เฮกเซน และเบนซีน ไมมีผล
ตอความสมบูรณของปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนและคารบอนแบล็ก เมื่อทํ าการสังเคราะหใน         
สญุญากาศ สามารถเกิดปฏิกิริยาไดอยางสมบูรณที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส แตเมื่อทํ าการ
สงัเคราะหที่อุณหภูมิเดียวกันในบรรยากาศแกสอารกอน เกิดปฏิกิริยาไมสมบูรณ พบพีกซิลิกอน
อิสระรวมกับพีกซิลิกอนคารไบด โดยในสารละลายเฮกเซน และเอทิลแอลกอฮอล พบปริมาณ       
ซลิกิอนอสิระเหลือนอยกวาในสารละลายเบนซีน และอะซีโตน ดังนั้นในการทดลองตอไปจึงเลือก
ใชเอทิลแอลกอฮอลเปนสารละลายในการบดผสม
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     ก)  ข)

     
     ค)  ง)

รูปที ่4.16 ภาพถายจาก FE-SEM ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสม
               ในสารละลายตางชนิดกัน  เผาทีอุ่ณหภมู ิ1350 องศาเซลเซียส  เปนเวลานาน  1 ชั่วโมง
               ในภาวะสุญญากาศ
               ก) บดผสมในเอทิลแอลกอฮอล ข) บดผสมในอะซีโตน
               ค) บดผสมในเฮกเซน ง) บดผสมในเบนซีน
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                ก)                     ข)

    
                ค)                     ง)

รูปที ่4.17 ภาพถายจาก FE-SEM ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสม
               ในสารละลายตางชนิดกัน เผาที่อุณหภูมิ  1350 องศาเซลเซียส เปนเวลานาน   1 ชั่วโมง
               ในบรรยากาศแกสอารกอน
               ก) บดผสมในเอทิลแอลกอฮอล ข) บดผสมในอะซีโตน
               ค) บดผสมในเฮกเซน ง) บดผสมในเบนซีน

4.2.2 ผลของชนดิคารบอนตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

ผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากคารบอนแบล็ก-1 (C1) และคารบอนแบล็ก-2 (C2) 
ตามลํ าดับ บดผสมกับผงซิลิกอนในสารละลายเอทิลแอลกอฮอล เผาในภาวะสุญญากาศ ที่
อุณหภมู ิ1250 องศาเซลเซียส และ 1300 องศาเซลเซียส เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง ใชอัตราการเพิ่ม
อุณหภมูเิทากับ 50 องศาเซลเซียสตอนาที มีผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนและคารบอนอิสระ และ
ความหนาแนนแสดงในตารางที่ 4.5 และผลวิเคราะห XRD แสดงดังรูปที่ 4.18
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            ตารางที ่4.5 ผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ และความหนาแนน ของผง
                               บตีา-ซลิิกอนคารไบด ที่เตรียมจากคารบอนแบล็กตางชนิดกัน

สูตร คารบอน
แบล็กที่ใช

อุณหภูมิ
(องศาเซลเซียส)

ซลิิกอน
อิสระ

(รอยละ)

คารบอน
อิสระ

(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศก

เซนติเมตร)
SC1V-1250-50-1 C1 1250 6.464 0.085 2.95
SC2V-1250-50-1 C2 1250 7.208 0.086 2.93
SC1V-1300-50-1 C1 1300 1.235 0.108 3.02
SC2V-1300-50-1 C2 1300 2.961 0.089 3.04

จากตารางที่ 4.5 เมื่อเปรียบเทียบปริมาณรอยละของซิลิกอนอิสระ และคารบอนอิสระ     
ที่เหลืออยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่สังเคราะหจากผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด พบวา 
ปริมาณซลิกิอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็ก-1 มีปริมาณตํ่ ากวา
ที่พบในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็ก-2 ซึ่งสอดคลองกับผล X-ray 
diffraction ดังแสดงในรูปที่ 4.18 คือ ความเขมของพีกซิลิกอนที่พบในตัวอยางที่เตรียมจาก
คารบอนแบล็ก-2 มีคามากกวาพีกซิลิกอนที่พบในตัวอยางที่เตรียมจากคารบอนแบล็ก-1 ดังนั้น  
ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากผงคารบอนแบล็ก-1 มีความบริสุทธิ์สูงกวาผงบีตา-     
ซลิกิอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากผงคารบอนแบล็ก-2  เนื่องจากพื้นที่ผิวของผงคารบอนแบล็ก-1    
มคีาสงูกวาผงคารบอนแบล็ก-2   คือ 76.13 และ 69.98 ตารางเมตรตอกรัม ตามลํ าดับ ทํ าใหอัตรา
การเกิดปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนและคารบอนแบล็ก-1 มีคาสูงกวา เพราะอัตราการเกิดปฏิกิริยา
ขึ้นกับพื้นที่ผิวของสารตั้งตน นอกจากนี้ความสมบูรณของผลึกมีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยา    
เชนกนั จากรูปที่ 4.10 และ 4.11 แสดงกราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-1 และคารบอนแบล็ก-2 
ตามลํ าดับ ซึ่งคารบอนแบล็ก-1 แสดงความเปนอสัณฐาน หรือมีความเปนผลึกที่ไมสมบูรณ     
มากกวาคารบอนแบล็ก-2 ดังนั้น การทํ าปฏิกิริยาระหวางผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก-1 จะ
สมบูรณ   มากกวาคารบอนแบล็ก-2 ที่มีความเปนผลึกสูงกวา สวนปริมาณคารบอนอิสระในผง
บตีา-ซลิกิอน   คารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด มีคาใกลเคียงกัน

คาความหนาแนนของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีคาไมแตกตางกันมากนัก 
เมือ่ใชคารบอนแบล็ก-1 กับคารบอนแบล็ก-2 ที่อุณหภูมิเดียวกัน และบรรยากาศการเผาเหมือนกัน 
คือ  มคีา 2.95 และ 2.93 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร สํ าหรับตัวอยางที่เผาที่อุณหภูมิ 1250 องศา-
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เซลเซยีส และสํ าหรับตัวอยางที่เผาที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส  มีคา 3.02 และ 3.04 กรัมตอ
ลกูบาศกเซนติเมตร ตามลํ าดับ

รูปที ่4.18 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็ก-1  และผง
               คารบอนแบล็ก-2 เผาในสุญญากาศ ที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่ม
               อุณหภมู ิ50 องศาเซลเซียสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง

จากผลวเิคราะหขางตน จะเห็นวาคารบอนแบล็ก-1 มีแนวโนมที่ทํ าปฏิกิริยากับผงซิลิกอน 
ไดดกีวาคารบอนแบล็ก-2 ดังนั้นจึงเลือกใชคารบอนแบล็ก-1 ในการทดลองตอไป

4.2.3 ผลของบรรยากาศการเผาตอการสงัเคราะหผงบีตา-ซิลกิอนคารไบด

ทดลองสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด โดยใชผงซิลิกอนบดผสมกับคารบอนแบล็ก-1 
ในสารละลายเอทิลแอลกอฮอล เผาที่อุณหภูมิ 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส เปนเวลานาน 1  
ชัว่โมง ดวยอตัราการเพิ่มอุณหภูมิ เทากับ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปรียบเทียบผลที่เผาใน
บรรยากาศแกสอารกอนและสุญญากาศ พบวาผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการเผาใน       
สุญญากาศ มีปริมาณซิลิกอนอิสระเหลืออยู น อยกวาในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาใน       
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บรรยากาศแกสอารกอน สํ าหรับปริมาณคารบอนอิสระของตัวอยางที่เตรียมจากทั้งสองบรรยากาศ
มคีาใกลเคยีงกนั และผงที่ไดจากการเผาในสุญญากาศ มีการสูญเสียนํ้ าหนักมากกวาผงที่เผาใน
บรรยากาศแกสอารกอน ผลแสดงดังตารางที่ 4.6

ตารางที ่4.6 ผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ และนํ้ าหนักที่หายไปของผง
                  บตีา-ซลิิกอนคารไบด ที่เผาในสุญญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน

สูตร บรรยากาศการเผา ซลิิกอนอิสระ
(รอยละ)

คารบอนอิสระ
(รอยละ)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

SC1V-1300-50-1 สุญญากาศ 1.235 0.108 2.71
SC1A-1300-50-1 แกสอารกอน 5.190 0.086 0.998
SC1V-1350-50-1 สุญญากาศ 0.106 0.141 เม็ดงานแตก
SC1A-1350-50-1 แกสอารกอน 0.347 0.075 เม็ดงานแตก

ผล XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในทั้งสองบรรยากาศแสดงในรูปที่ 4.19 ผง
บตีา-ซลิกิอนคารไบดที่เผาในสุญญากาศ อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง แสดง
ความเขมของพีกซิลิกอนอิสระนอยกวาในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศอารกอนที่
อุณหภมูเิดยีวกัน สํ าหรับอุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส ไมพบพีกซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอน
คารไบดที่เผาในสุญญากาศ แตยังคงพบในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศแกส
อารกอน โดยความเขมของพีกไมสูงมาก เมื่อเทียบกับที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส
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รูปที ่4.19 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการเผาดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50
                องศาเซลเซยีสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิและบรรยากาศตางๆ กัน

    ก) 1300 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ
    ข) 1300 องศาเซลเซียส ในแกสอารกอน
    ค) 1350 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ
    ง) 1350 องศาเซลเซียส ในแกสอารกอน

จากผลการวัดปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลือจากปฏิกิริยาการสังเคราะหบีตา-ซิลิกอน    
คารไบด แสดงวาปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน และคารบอนแบล็กในสุญญากาศ เกิดไดดีกวาใน
บรรยากาศแกสอารกอน ที่อุณหภูมิและเวลาในการเผาที่เทากัน ทั้งนี้อาจเปนสาเหตุเนื่องมาจาก
สารตั้งตนทั้งซิลิกอนและคารบอนแบล็กไมไดทํ าปฏิกิริยาแลวเกิดเปนสารซิลิกอนคารไบดในทันที 
แตซลิกิอนและคารบอนแบล็ก จะทํ าปฏิกิริยากับออกซิเจนที่ผิวของอนุภาคซิลิกอน และคารบอน
แบล็ก หรือออกซิเจนที่หลงเหลืออยูในเตาที่ภาวะสุญญากาศ เกิดเปนแกสซิลิกอนมอนอกไซด 
(SiO) และแกสคารบอนมอนอกไซด (CO) รอบๆ อนุภาคซิลิกอน และคารบอนแบล็ก  แกสซิลิกอน            
มอนอกไซดที่เกิดขึ้นจะแพรเขาไปในอนุภาคของคารบอนแบล็ก เกิดปฏิกิริยาเปนสารประกอบ      
ซลิกิอนคารไบด แสดงถึงการเกิดปฏิกิริยาทั้ง 2 สภาวะรวมกันระหวาง solid-solid reaction และ 
gas-solid reaction ดงัสมการเคมีที่ 4.1 ถึง 4.4[40]
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Si     +  1/2O2 (g)      =   SiO (g) ∆G  =  -60 kcal ….(4.1)
C     +   1/2O2 (g)      =   CO (g) ∆G  =  -65 kcal ….(4.2)
Si  + 3C +  SiO (g)    =  2SiC + CO (g) ∆G  =  -36 kcal ….(4.3)
Si    +    C        =   SiC ∆G  =  -17 kcal ….(4.4)

สมการที่ 4.3 เปนการเกิดปฏิกิริยาแบบ solid-solid reaction รวมกับ gas-solid reaction 
มคีาพลังงานอิสระของกิบส (∆G) ทีอุ่ณหภมูหิอง เทากับ –36 กิโลแคลอรี ซึ่งตํ่ ากวาสมการที่ 4.4 
ทีม่คีาพลงังานอิสระของกิบสที่อุณหภูมิหอง เทากับ –17 กิโลแคลอรี และเปนการเกิดปฏิกิริยา
แบบ solid-solid reaction อยางเดียว แสดงใหเห็นวาการเกิดปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน และ
คารบอนแบล็กในระบบที่มีปฏิกิริยาทั้ง 2 สภาวะรวมกัน คือ solid-solid  และ gas-solid  เกิดไดดี
กวาในสภาวะทีเ่ปน solid-solid อยางเดียว ดังนั้นสมการที่ 4.3 จัดเปนปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นหลัก 
สํ าหรับการทดลองนี้ในภาวะสุญญากาศ แกสคารบอนมอนอกไซดที่อยูลอมรอบอนุภาคคารบอน
แบล็ก จะถูกดูดออกจากระบบ เพื่อใหแกสซิลิกอนมอนอกไซด และอนุภาคซิลิกอนสัมผัสกับ
คารบอนแบล็ก เกดิเปนซลิกิอนคารไบด ทํ าใหปฏิกิริยาเกิดไปทางขวาไดมากขึ้น ดังนั้น จึงพบ
ปริมาณซิลิกอนอิสระนอยกวาในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศแกสอารกอน ซึ่งแกส
คารบอนมอนอกไซดที่เกิดขึ้น ไมไดถูกดูดออกจากระบบ ไปขัดขวางการเกิดปฏิกิริยาระหวางแกส 
ซลิิกอนมอนอกไซดกับคารบอนแบล็ก และซลิกิอนกับคารบอนแบล็ก  ปฏิกิริยาเกิดไปทางขวาได
นอยกวา ท ําใหปริมาณซิลิกอนอิสระเหลือปะปนอยูในผงซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหมากกวา

4.2.4 ผลของอุณหภูมิตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการผสมผงซิลิกอนกับคารบอนแบล็ก-1 เผาในภาวะ  
สุญญากาศ ที่อุณหภูมิ 1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ เทากับ 
50 องศาเซลเซยีสตอนาที รักษาอุณหภูมิสูงสุดนาน 1 ชั่วโมง ทํ าการวิเคราะหสมบัติของผงบีตา-  
ซลิิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ผลวิเคราะหแสดงดังตารางที่ 4.7
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  ตารางที ่4.7 ผลวเิคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนักที่
                     หายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เผาที่อุณหภูมิตางๆ

สูตร ซลิิกอนอิสระ
(รอยละ)

คารบอนอิสระ
(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรมัตอลูกบาศกเซนติเมตร)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

SC1V-1250-50-1 6.464 0.085 2.95 2.48
SC1V-1300-50-1 1.235 0.108 3.02 2.71
SC1V-1350-50-1 0.106 0.141 3.10 เม็ดงานแตก

จากตารางที่ 4.7 พบวาเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้น ปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลืออยูในผงบีตา-      
ซลิกิอนคารไบดที่สังเคราะหได นอยลงตามลํ าดับ คอื รอยละ 6.464 1.235 และ 0.106 สํ าหรับ 
อุณหภมู ิ 1250 1300 และ 1350 ตามลํ าดับ พบคารบอนอิสระในปริมาณนอย คือ ตํ่ ากวารอยละ 
0.2 ในทุกอุณหภูมิ สํ าหรับคาความหนาแนน แสดงความเปลี่ยนแปลงนอยมาก โดยเพิ่มข้ึน      
เลก็นอย เมือ่อุณหภูมิการสังเคราะหสูงขึ้น และมีคาการสูญเสียนํ้ าหนักมากขึ้น เมื่อเพิ่มอุณหภูมิ
จาก 1250 เปน 1300 องศาเซลเซียส รอยละของนํ้ าหนักที่หายไปมีคาเทากับ 2.48 และ 2.71 
ตามลํ าดับ และทีอุ่ณหภมู ิ 1350 องศาเซลเซียส เม็ดงาน (pellet) แตกหลังเผา ไมสามารถหาคา       
นํ้ าหนักที่หายไปได แสดงใหเห็นวาที่อุณหภูมิสูงปริมาณแกสซิลิกอนมอนอกไซด และแกส
คารบอนมอนอกไซด ที่เกิดขึ้นมีปริมาณมากขึ้น และมากพอจนทํ าใหเม็ดงานแตกที่อุณหภูมิ 1350 
องศาเซลเซียส เปนการยืนยันวาปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน และคารบอนแบล็กในการทดลองนี้   
เปนปฏกิริิยารวมระหวาง solid-solid reaction และ gas-solid reaction ดังสมการที่ 4.3 ที่กลาว
ไวในหัวขอ 4.2.3 เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นปฏิกิริยาจะสมบูรณมากขึ้น โดยเกิดไปทางขวามากขึ้น      
สารบตีา-ซลิกิอนคารไบดที่ไดจากปฏิกิริยามีความบริสุทธิ์มากขึ้น ปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลือจาก
ปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูงกวา มีคาลดลงอยางเห็นไดชัด และความหนาแนนของผงบีตา-ซิลิกอน    
คารไบด มีคามากขึ้น

ผลวิเคราะห XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมไดจากการสังเคราะหที่อุณหภูมิ 
1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ แสดงดังรูปที่ 4.20 พบพีกบีตา-ซิลิกอน  
คารไบด และมีพีกซิลิกอนปนอยูดวย เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นความสูงของพีกรอยละ 100 ของบีตา-     
ซิลิกอนคารไบด ซึ่งตรงกับมุม 2θ เทากับ 35.6 องศา จะสงูขึน้ ในขณะที่ความสูงของพีกรอยละ 
100 ของซิลิกอน ซึง่ตรงกับมุม 2θ เทากับ 28.5 องศา ลดลงตามลํ าดับ และไมพบพีกซิลิกอนเลย 
เมือ่เผาตวัอยางที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส เนื่องจากปริมาณซิลิกอนอิสระเหลืออยูนอยจนไม
สามารถวัดไดจากเครื่อง X-ray diffractometer และทีท่ัง้ 3 อุณหภูมิไมพบพีกของคารบอนอิสระ 
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ปรากฏอยู เนือ่งจากคารบอนที่เหลืออยูจากปฏิกิริยามีปริมาณนอยมาก ซึ่งไมสามารถตรวจวัดโดย
เครื่อง X-ray diffractometer ได นอกจากนี้คารบอนแบล็กที่ใชเปนสารตั้งตนอยูในรูปของ       
อสัณฐาน ซึง่ไมแสดงพีก ผลดังกลาวนี้สอดคลองกับผลการวิเคราะหในตารางที่ 4.7 และรูปที่ 4.21 
แสดงปริมาณของซิลิกอนอิสระที่อุณหภูมิตางๆ เปรียบเทียบระหวางการสังเคราะหบีตา-ซิลิกอน
คารไบดที่เผาในสุญญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน ปริมาณซิลิกอนอิสระจะแปรผกผันกับ
อุณหภมู ิ เมือ่อุณหภูมิสูงขึ้น ปริมาณซิลิกอนอิสระลดลง ในทั้งสองบรรยากาศ แตปริมาณซิลิกอน
อิสระในตัวอยางที่สังเคราะหที่บรรยากาศแกสอารกอน มีคาสูงกวาที่สังเคราะหในสุญญากาศ 
อยางไรก็ตาม คาความแตกตางของปริมาณซิลิกอนอิสระในตัวอยางที่เผาในบรรยากาศแกส
อารกอนและสุญญากาศ มีคานอยลงเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้น เนื่องมาจากที่อุณหภูมิสูงปริมาณแกส    
ซลิกิอนมอนอกไซด และแกสคารบอนมอนอกไซด เกิดขึ้นมาก และพยายามเคลื่อนตัวออกจากเม็ด 
pellet แรงดันของแกสดังกลาวมีมากจนถึงจุดหนึ่งที่เม็ด pellet เกิดการแตก ขณะที่แกสมีการ
เคลือ่นตวัออกจากเม็ด pellet มาก ปฏิกิริยาระหวางเนื้อ pellet ก็มากขึ้นดวย ปริมาณซิลิกอน
อิสระที่เหลือจากปฏิกิริยาจึงมีคาลดลง

      รูปที ่4.20 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ไดจากการเผาดวยอัตราการเพิ่ม
               อุณหภมู ิ50 องศาเซลเซียสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง ในสุญญากาศ ที่อุณหภูมิ
              1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส
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รูปที ่4.21 กราฟแสดงปริมาณของซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่เผาใน
                     สญุญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50
                     องศาเซลเซียสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิตางๆ

ลกัษณะโครงสรางจุลภาคจากภาพถาย FE-SEM ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด สังเคราะห
ทีอุ่ณหภมู ิ1250 และ 1350 องศาเซลเซียส มีลักษณะใกลเคียงกัน คือ ประกอบดวยอนุภาคขนาด
เลก็ตํ ่ากวา 100 นาโนเมตร เกาะกันเปนกลุมๆ ขนาดอนุภาคมีการกระจายตัวอยูในชวงที่แคบ และ
อนภุาคมีรูปรางเปนทรงกลม ดังแสดงในรูปที่ 4.22
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              ก)

           ข)
      

รูปที ่4.22 ภาพถายจาก FE-SEM ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา  ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด
                      สงัเคราะหจากการเผาในสุญญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส
                      ตอนาท ีนาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิตางกัน

          ก) 1250 องศาเซลเซียส
          ข) 1350 องศาเซลเซียส

4.2.5 ผลของอตัราการเพิ่มอุณหภูมิตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

ผงบตีา-ซลิิกอนคารไบด ที่ผานการเผาที่อุณหภูมิ 1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส 
ในสญุญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1    
ชัว่โมง ถกูน ํามาวเิคราะหสมบัติเปรียบเทียบกัน พบวา การเปลี่ยนอัตราการเพิ่มอุณหภูมิใหชาลง 
จากเดมิ  50 องศาเซลเซียสตอนาที มาเปน  20 องศาเซลเซยีสตอนาที มีผลตออัตราการเกิด
ปฏิกิริยาคอนขางสูงที่อุณหภูมิตํ่ า (1250 องศาเซลเซียส) แตเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นอัตราการเพิ่ม
อุณหภมูมิผีลตออัตราการเกิดปฏิกิริยานอยลง จากตารางที่ 4.8 แสดงผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอน



63

อิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนักที่หายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เผาที่
อุณหภมู ิ และอตัราการเพิ่มอุณหภูมิตางๆ กัน  จะเห็นไดวาที่อุณหภูมิ 1250 องศาเซลเซียส  ผง
บีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมได มีปริมาณซิลิกอนเพิ่มข้ึนเมื่อเปลี่ยนอัตราการเพิ่มอุณหภูมิจาก 
50 องศาเซลเซยีสตอนาที เปน 20 องศาเซลเซียสตอนาที โดยมีคารอยละ 6.464 และ 11.180 
ตามล ําดับ ขณะที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส มีคารอยละ 1.235 และ 1.719 และที่อุณหภูมิ
1350 องศาเซลเซียส มีซิลิกอนอิสระเหลืออยูปริมาณใกลเคียงกัน คือ มีคารอยละ 0.106 และ 
0.111 ตามลํ าดับ

            ตารางที ่4.8 ผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนัก
                                 ทีห่ายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด    เผาที่อุณหภูมิ     และอัตราการเพิ่ม

                               อุณหภูมิตางๆ กัน

สูตร ซลิิกอน
อิสระ

(รอยละ)

คารบอน
อิสระ

(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศก

เซนติเมตร)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

SC1V-1250-50-1 6.464 0.085 2.95 2.48
SC1V-1250-20-1 11.180 0.070 2.85 1.66
SC1V-1300-50-1 1.235 0.108 3.02 2.71
SC1V-1300-20-1 1.719 0.077 3.04 2.54
SC1V-1350-50-1 0.106 0.141 3.10 เม็ดงานแตก
SC1V-1350-20-1 0.111 0.177 3.19 เม็ดงานแตก
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รูปที ่4.23 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ไดจากการเผาในสุญญากาศ นาน 1
          ชัว่โมง ที่อุณหภูมิ และอัตราการเพิ่มอุณหภูมิตางๆ กัน

                        ก) 1300 องศาเซลเซียส, 50 องศาเซลเซียสตอนาที
ข) 1300 องศาเซลเซียส, 20 องศาเซลเซียสตอนาที
ค) 1250 องศาเซลเซียส, 50 องศาเซลเซียสตอนาที
ง) 1250 องศาเซลเซียส, 20 องศาเซลเซียสตอนาที

ผล X-ray diffraction ดังแสดงในรูปที่ 4.23 พบวา ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาที่
อุณหภมู ิ 1250 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที แสดงพีกความ
เขมของซิลิกอนตํ่ ากวาพีกความเขมของซิลิกอนที่พบในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาที่อุณหภูมิ
เดียวกัน แตลดอัตราการเพิ่มอุณหภูมิเปน 20 องศาเซลเซียสตอนาที แสดงใหเห็นวาปริมาณ        
ซิลิกอนเพิ่มข้ึน เมื่อใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิในการสังเคราะหใหชาลงสํ าหรับอุณหภูมิ 1250  
องศาเซลเซยีส ขณะที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส ความเขมของพีกซิลิกอน มีคาใกลเคียงกัน   
ทีอั่ตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 และ 20 องศาเซลเซียสตอนาที ซึ่งสอดคลองกับผลการทดลองใน    
ตารางที่ 4.8
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รูปที ่4.24 กราฟแสดงปริมาณของซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด  สังเคราะหที่
               อุณหภมูติางๆ ในภาวะสุญญากาศ นาน 1 ชั่วโมง ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ
               20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที

จากการทดลองจะเห็นไดวา อัตราการเพิ่มอุณหภูมิมีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาที่
อุณหภมูกิารสงัเคราะหตํ่ ามากกวาที่อุณหภูมิการสังเคราะหสูง ดังกราฟรูปที่ 4.24 ซึ่งแสดงความ 
แตกตางของปริมาณซิลิกอนอิสระที่อุณหภูมิ  1250 มากกวาที่อุณหภูมิ  1300 และ 1350        
องศาเซลเซียส ตามลํ าดับ เมื่อเผาในบรรยากาศเดียวกัน โดยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิชา            
เกิดปฏิกิริยาชา หรือเกิดปฏิกิริยาที่ไมสมบูรณมากกวา จึงพบซิลิกอนอิสระปนอยูในสารบีตา-       
ซิลิกอนคารไบด ในปริมาณมากกวา และมีการสูญเสียนํ้ าหนักนอยกวา เนื่องจากแกสซิลิกอน-  
มอนอกไซด และแกสคารบอนมอนอกไซด ที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยามีปริมาณนอยกวาที่อุณหภูมิการ
สังเคราะหนั้น เนื่องจากถูกใชเพื่อใหเกิดปฏิกิริยา gas-solid (SiO-C) ในระหวางการเพิ่มของ
อุณหภมู ิและเมื่ออุณหภูมิเพิ่มข้ึนจนถึงจุดที่เกิดปฏิกิริยา แกสซิลิกอนมอนอกไซดหมดไป จึงเหลือ
แตปฏิกิริยาระหวาง solid-solid (Si-C) ซึง่เกดิขึน้ไดยากกวากรณีที่มี 2 ปฏิกิริยารวมกัน ในขณะที่
การเพิ่มอุณหภูมิอยางรวดเร็วจนถึงอุณหภูมิที่ทํ าการสังเคราะห ยังคงมีแกสซิลิกอนมอนอกไซด
เหลอือยู เพื่อทํ าปฏิกิริยาเกิดเปนซิลิกอนคารไบด รวมกับปฏิกิริยาระหวาง Si-C ในสภาวะ solid-
solid reaction
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สํ าหรับผลการวัดปริมาณคารบอนอิสระในสารบีตา-ซิลิกอนคารไบด และความหนาแนน
โดยเปรยีบเทียบคาที่อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที ที่อุณหภูมิและ
เวลาในการเผาเทากัน พบวามีคาใกลเคียงกัน ดังแสดงในตารางที่ 4.8 สวนลักษณะโครงสราง
จลุภาคของตวัอยางที่อัตราการเพิ่มอุณหภูมิทั้งสองคาใกลเคียงกัน ดังแสดงในรูปที่ 4.25 แสดงให
เห็นวาอัตราการเพิ่มอุณหภูมิไมมีผลอยางเดนชัดตอปริมาณคารบอนอิสระ ความหนาแนน และ
ลกัษณะโครงสรางจุลภาคของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดที่ภาวะการเผาเดียวกัน

        ก)

                  ข)
                       

รูปที ่4.25 ภาพถายจาก FE-SEM  ทีก่ ําลงัขยาย 30,000 เทา ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด
               สงัเคราะหที่ 1300 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ นาน 1 ชั่วโมง  ดวยอัตราการ
               เพิม่อุณหภูมิตางกัน

    ก) 50 องศาเซลเซียสตอนาที ข) 20 องศาเซลเซียสตอนาที
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4.2.6 ผลของเวลาตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

น ําผงบตีา-ซิลิกอนคารไบด ที่ผานการเผาที่อุณหภูมิ 1250 และ 1300 องศาเซลเซียส ใน
สญุญากาศ ดวยอตัราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง และ    
3 ชัว่โมง มาวิเคราะหสมบัติตางๆ ผลแสดงดังตารางที่ 4.9

         ตารางที ่4.9 ผลวเิคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนัก
                            ทีห่ายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เผาที่อุณหภูมิ 1250 และ 1300 องศา-
                            เซลเซยีส ในสุญญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที
                            เปนเวลานาน 1 และ 3 ชั่วโมง

สูตร ซลิิกอน
อิสระ

(รอยละ)

คารบอน
อิสระ

(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศก

เซนติเมตร)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

SC1V-1250-20-1 11.180 0.070 2.85 1.66
SC1V-1250-20-3 3.835 0.073 2.99 2.54
SC1V-1300-20-1 1.719 0.077 3.04 2.54
SC1V-1300-20-3 1.100 0.104 3.08 3.62

เมือ่เปรียบเทยีบระยะเวลาในการรักษาอุณหภูมิที่อุณหภูมิสูงสุดระหวาง 1 ชั่วโมง กับ 3 
ชัว่โมง พบวา ที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส ระยะเวลาในการรักษาอุณหภูมิที่อุณหภูมิสูงสุดมี
ผลตอความบริสุทธิ์ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดนอย จะเห็นไดวาปริมาณซิลิกอน
อิสระที่หลงเหลืออยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด มีปริมาณไมแตกตางกันมากนัก  แตปริมาณ        
ซลิกิอนอสิระมคีวามแตกตางกันมากที่อุณหภูมิ 1250 องศาเซลเซียส คือ เมื่อเพิ่มเวลาในการเผา
จาก 1 ชัว่โมง เปน 3 ชั่วโมง ปริมาณซิลิกอนอิสระที่หลงเหลืออยูลดลงอยางมากจากรอยละ 
11.180 เหลอืรอยละ 3.835 ตามลํ าดับ ปริมาณคารบอนอิสระ และคาความหนาแนน มีคาเพิ่มข้ึน
เพยีงเลก็นอย ทีก่ารรกัษาเวลาที่อุณหภูมิสูงสุดนานขึ้น สวนรอยละของนํ้ าหนักที่หายไปจะเพิ่มข้ึน
เมือ่การรกัษาเวลาการเผาที่อุณหภูมิสูงสุดนานขึ้น สํ าหรับทั้งสองอุณหภูมิ
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รูปที ่4.26 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด สังเคราะหที่ 1250 องศาเซลเซียส ใน
   สญุญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที ที่ระยะเวลา
   ในการรักษาอุณหภูมิตางกัน ก) 3 ชั่วโมง ข) 1 ชั่วโมง

รูปที ่4.27 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด สังเคราะหที่ 1300 องศาเซลเซียส ใน
   สญุญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที ที่ระยะเวลา
   ในการรักษาอุณหภูมิตางกัน ก) 3 ชั่วโมง ข) 1 ชั่วโมง
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       รูปที ่ 4.26 และ 4.27 แสดงกราฟ X-ray diffraction ของตัวอยางที่ผานการเผาที่
อุณหภมู ิ 1250 และ 1300 องศาเซลเซียส ตามลํ าดับ พบวาความเขมของพีกซิลิกอนลดลง เมื่อ
รักษาเวลาในการเผาทีอุ่ณหภูมิสูงสุดนานขึ้นจาก 1 ชั่วโมง เปน 3 ชั่วโมง ของทั้งสองอุณหภูมิ โดย
ทีอุ่ณหภมูติํ ่ากวา คือ 1250 องศาเซลเซียส แสดงคาความแตกตางของความเขมพีกมากกวาที่
อุณหภมู ิ 1300 องศาเซลเซียส ซึ่งสอดคลองกับปริมาณซิลิกอนอิสระ ดังแสดงในตารางที่ 4.9 
อธบิายไดวาทีเ่วลานานขึ้นปฏิกิริยาจะเกิดสมบูรณมากขึ้น ปฏิกิริยาระหวาง gas-solid เกิดมากใน
ชวงแรกของเวลา และจะหมดไปเนื่องจากปฏิกิริยาถูกควบคุมดวยปริมาณออกซิเจนที่มีอยูใน
ระบบ ดงันัน้ในชวงเวลาที่นานขึ้นปฏิกิริยาจะเปน solid-solid (Si-C) เดนกวา ซึ่งใชคารบอนแบล็ก
ในการท ําปฏกิริิยานอยกวา จึงมีซิลิกอนอิสระเหลือจากปฏิกิริยานอยกวา

4.3 ผลการเปรียบเทียบผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดกับทองตลาด

จากผลการศึกษาตัวแปรที่มีผลตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดในหัวขอ 4.2  
พบวา การใชผงซิลิกอนผสมกับผงคารบอนแบล็ก-1 และทํ าการเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศา-
เซลเซยีส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง ในสุญญากาศ 
จะไดผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์มากที่สุดเมื่อเปรียบเทียบกับภาวะอื่นๆ  เมื่อลด
อุณหภมูกิารเผาเปน 1300 องศาเซลเซียส โดยใชตัวแปรอื่นๆ เหมือนกัน พบปริมาณซิลิกอนอิสระ
เหลือในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เพิ่มข้ึนเล็กนอย ผลวิเคราะหของสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่
สังเคราะหไดทั้งสองอุณหภูมิ ถูกแสดงเปรียบเทียบกับผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดของทองตลาด     
ดงัตารางที่ 4.10

ตารางที ่4.10 สมบัติของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดกับทองตลาด

ตัวอยางผง
ซลิิกอนคารไบด

ซลิิกอนอิสระ
(รอยละ)

คารบอนอิสระ
(รอยละ)

พื้นที่ผิว
จ ําเพาะ

(ตารางเมตร

ธาตุองคประกอบ
(รอยละ)

ตอกรัม) Si Sn Al S Fe
Betarundum
(ทองตลาด) 0.048 0.068 18.03 98.75 0.81 0.34 0.09 0
SC1V-1350-50-1 0.106 0.141 19.75 93.91 2.36 2.23 0.54 0.95
SC1V-1300-50-1 1.235 0.108 22.36 93.95 2.67 2.27 0.33 0.78
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              ก)

               ข)
         

รูปที ่4.28 ภาพถายจาก FE-SEM ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา
          ก) betarundum ข)  SC1V-1350-50-1

จากตารางที ่ 4.10 คาพื้นที่ผิวจํ าเพาะของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได จากทั้ง
สองอุณหภูมิและจากทองตลาด (betarundum) มีคาใกลเคียงกันโดยผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่
สังเคราะหไดมีคาสูงกวาเล็กนอย แตลักษณะการกระจายขนาดอนุภาคแตกตางกัน ดังแสดงใน  
รูปที ่ 4.28 จากภาพถาย FE-SEM พบวา ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการสังเคราะหมีขนาด
เลก็มากอยูในชวง 10-100 นาโนเมตร และมีขนาดอนุภาคกระจายสมํ่ าเสมอ หรือกระจายในชวง  
ทีแ่คบ ส ําหรบัผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดจากทองตลาดประกอบดวยอนุภาคที่มีการกระจาย 2 ชวง 
ขนาดใหญอยูในชวง 0.5-1 ไมครอน และอนุภาคขนาดเล็กอยูในชวง 10-100 นาโนเมตร

ผลวเิคราะหธาตุองคประกอบ ดวยเครื่อง Energy dispersive spectroscopy (EDS)   
พบวา ผงซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีสารเจือปนมากกวาผงซิลิกอนคารไบดจากทองตลาด
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ปริมาณธาตซุลิิกอนที่ตรวจพบในตัวอยางที่สังเคราะหได มีคาเทากับรอยละ 93.9 ซึ่งตํ่ ากวาของ
ทองตลาด ที่วัดไดเทากับรอยละ 98.75  และปริมาณซิลิกอนอิสระในผงซิลิกอนคารไบดจาก    
ทองตลาด มคีาตํ่ ากวาในผงซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ทั้งนี้เนื่องจากผงซิลิกอนคารไบดที่ขาย
ในทองตลาด มกีารน ํามาผานกระบวนการทํ าใหบริสุทธิ์โดยวิธีทางเคมี เพื่อกํ าจัดสารเจือปนตางๆ 
ออกไป หลังจากผานกระบวนการเกิดปฏิกิริยาเปนสารซิลิกอนคารไบด อยางไรก็ตาม ขนาด
อนุภาคของซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีขนาดเล็กมากในระดับนาโนเมตร ถานํ ามาผาน
กระบวนการกํ าจัดสารเจือปน จะไดสารซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์สูงทัดเทียมทองตลาดได

4.4 ผลวิเคราะหและทดสอบสมบัติของชิ้นงานที่เตรียมจากผงบีตา-ซิลิกอน     
คารไบดที่สังเคราะหได

ทดลองนํ าผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได สูตร SC1V-1350-50-1 และ SC1V-
1300-50-1 บดผสมกับสารตัวเติมอะลูมินารอยละ 6.25 และอิทเทรียรอยละ 3.75 ใชชื่อสูตรเปน 
SC135AY และ SC130AY ตามลํ าดับ ทํ าการซินเทอรที่อุณหภูมิ 1850 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 
ชัว่โมง ในบรรยากาศของแกสอารกอน นํ าชิ้นงานที่ไดมาวิเคราะหและทดสอบสมบัติทางกายภาพ 
ทางกล และลักษณะโครงสรางจุลภาค ดังรายละเอียดในตารางที่ 4.11 และ 4.12 และรูปที่ 4.29 
ตามลํ าดับ

ตารางที ่4.11 สมบัติทางกายภาพของชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่เติมอะลูมินา-อิทเทรีย หลังซินเทอร
                     ที ่1850 องศาเซลเซียส นาน 1 ชั่วโมง ในบรรยากาศแกสอารกอน

สมบัติ SC135AY SC130AY
นํ้ าหนักที่หายไป (รอยละ) 3.22 4.66
การหดตัว (รอยละ) 17.87 16.77
ความหนาแนนสัมพัทธ (รอยละ) 88.96 79.50
ความพรุนตัว (รอยละ) 13.38 26.30
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ตารางที ่4.12 สมบัติทางกลของชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่เติมอะลูมินา-อิทเทรีย หลังซินเทอรที่
                     1850 องศาเซลเซยีส นาน 1 ชั่วโมง ในบรรยากาศแกสอารกอน

สมบัติ SC135AY SC130AY
ความทนแรงดัดโคง (เมกะปาสคาล) 131 118
ความแข็ง (HV; เมกะปาสคาล ) 745 269

จากตารางที ่4.11 จะเห็นวารอยละของการหดตัวของตัวอยาง SC135AY และ SC130AY  
มคีารอยละ 17.87 และ 16.77 ตามลํ าดับ ความหนาแนนสัมพัทธมีคารอยละ 88.96 และ 79.50 
ตามล ําดบั และชิน้งาน SC130AY มีการสูญเสียนํ้ าหนักมากกวาชิ้นงานที่เตรียมจากผงซิลิกอน
คารไบดสตูร SC1V-1350-50-1 จากผลการทดลองดังกลาว แสดงใหเห็นวา ชิ้นงานที่ไดยังมีความ
พรุนตวัสงูโดย SC135AY มีความพรุนตัวรอยละ 13.38 และชิ้นงาน SC130AY ซึ่งเตรียมจากผง   
ซลิกิอนคารไบดสูตร SC1V-1300-50-1 ซึ่งมีปริมาณซิลิกอนอิสระมากกวา มีความพรุนตัวรอยละ 
26.30 ซึ่งสูงกวาสูตรแรกเปนเทาตัว ผลของคาความพรุนตัวและความหนาแนนของชิ้นงาน      
สอดคลองกบัสมบัติเชิงกล อาทิเชน คาความทนแรงดัดโคง  และคาความแข็งของชิ้นงาน ดังแสดง
ในตารางที่ 4.12 พบวาการใชสารซิลิกอนคารไบดที่มีปริมาณซิลิกอนอิสระเหลืออยูมากเปน     
สารตั้งตน จะไดชิ้นงานที่มีความแข็งแรงตํ่ า เนื่องจากซิลิกอนไปลดอัตราการซินเทอรของสาร       
ซลิกิอนคารไบด อะลูมินา และอทิเทรีย โดยปกติแลวการเติมอะลูมินา และอิทเทรีย จะชวยลด
อุณหภมูกิารซินเทอรของซิลิกอนคารไบดจาก 2000 องศาเซลเซียส ใหมาอยูที่ 1900 หรือ 1850 
องศาเซลเซียส เพราะสารตัวเติมอะลูมินา และอทิเทรียจะเกิดเปน liquid phase ชวยในการ      
ซนิเทอร อยางไรก็ตาม ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากการทดลองนี้ ถึงแมจะมีอนุภาคขนาด
เล็กในระดับนาโนเมตร แตยังไมไดผานกระบวนกํ าจัดสารเจือปน เพื่อเพิ่มความบริสุทธิ์ ทํ าให    
ชิน้งานทีเ่ตรยีมได มีความหนาแนนตํ่ า สารตัวเติมอะลูมินา และอทิเทรีย ไมสามารถสราง liquid 
phase  ในปรมิาณทีเ่พยีงพอ เพื่อชวยในการซินเทอรได ดังภาพถายโครงสรางจุลภาคของชิ้นงาน
ทีเ่ตรยีมจากสารซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ดังรูปที่ 4.29 แสดงใหเห็นถึงรูพรุนจํ านวนมากใน
เนื้อช้ินงาน โดยรูพรุนมีจํ านวนมากขึ้น และมีขนาดใหญข้ึนในชิ้นงานที่เตรียมจากสารซิลิกอน   
คารไบดที่มีปริมาณซิลิกอนอิสระมากกวา
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ก)

ข)

รูปที ่4.29 ภาพถายจาก SEM ที่กํ าลังขยาย 1,000 เทา ของลักษณะพื้นผิวชิ้นงานซิลิกอนคารไบด
                ทีเ่ติมอะลูมินา   และอทิเทรยี   ขึ้นรูปโดยผาน   CIP   ที่ความดัน  200   เมกะปาสคาล
                ซนิเทอรที่ 1850 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง  ในบรรยากาศแกสอารกอน  
                 ก) SC135AY ข) SC130AY



บทที่ 5

สรปุผลการทดลองและขอเสนอแนะ

สรปุผลการทดลอง

การใชผงโลหะซิลิกอนบดผสมกับผงคารบอนแบล็ก แลวนํ าไปเผาที่ภาวะตางๆ สามารถ
สงัเคราะหบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่มีอนุภาคระดับนาโนได โดยตัวแปรตางๆ เชน ชนิดของคารบอน
แบลก็ทีใ่ช บรรยากาศในการเผา อุณหภูมิ อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ และระยะเวลาที่ใชในการรักษา
อุณหภูมิสูงสุด เปนตน ลวนแตมีบทบาทตอสมบัติของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได     
ซึ่งสรุปไดดังนี้

1. การใชเอทิลแอลกอฮอล อะซีโตน เฮกเซน และเบนซีน เปนตัวกลางในการบดผสม ไมแสดง
ความแตกตางที่ชัดเจนของสมบัติผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได

2. ขนาดพืน้ทีผิ่ว และความเปนผลึกของผงคารบอนแบล็ก มีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาระหวาง
ซลิกิอน และคารบอน คารบอนแบล็กที่มีพื้นที่ผิวมาก และมีความเปนผลึกนอยกวา จะเกิด
ปฏิกิริยาที่สมบูรณมากกวา

3. บรรยากาศการเผา มีผลตอปฏิกิริยาการสังเคราะหสารบีตา-ซิลิกอนคารไบด จากสารตั้งตน    
ซิลิกอน และคารบอนแบล็ก โดยปฏิกิริยาเกิดไดดีในสุญญากาศมากกวาในบรรยากาศของ
แกสอารกอน ที่อุณหภูมิ และเวลาในการเผาเดียวกัน

4. ที่อุณหภูมิสูงขึ้นปฏิกิริยาการเกิดสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดสมบูรณมากขึ้น  สังเกตไดจาก
ปริมาณซิลิกอนอิสระมีคานอยกวาที่พบในสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดที่อุณหภูมิ
ตํ่ ากวา

5. อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ มีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิการสังเคราะหตํ่ ามากกวา
อุณหภูมิการสังเคราะหสูง และที่อุณหภูมิเดียวกัน เมื่อใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิชา ความ
สมบูรณของปฏิกิริยานอยกวาการใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิอยางรวดเร็ว  พบปริมาณซิลิกอน
อิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิเร็วตํ่ ากวาการเพิ่มอุณหภูมิอยาง
ชาๆ

6. ที่อุณหภูมิเทากัน การใชเวลาในการรักษาอุณหภูมิสูงสุดนานกวา ปฏิกิริยาจะเกิดสมบูรณ 
มากขึน้ โดยเฉพาะที่อุณหภูมิตํ่ าจะแสดงความแตกตางมากกวา
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7. ทีอุ่ณหภมูิสูงตัวแปรดานบรรยากาศ อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ และเวลา มีผลตอปฏิกิริยาการ
เกิดซิลิกอนคารไบดนอยกวาที่อุณหภูมิตํ่ า

8. ผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการผสมผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก-1 ในเอทิลแอลกอฮอล 
เผาทีอุ่ณหภมู ิ 1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปน
เวลานาน 1 ชัว่โมง ในสุญญากาศ มีปริมาณซิลิกอนอิสระต่ํ าที่สุด เมื่อเทียบกับภาวะอื่นๆ 
ขนาดอนุภาคอยูในชวง 10-100 นาโนเมตร มีพื้นที่ผิวจํ าเพาะใกลเคียงกับผงบีตา-ซิลิกอน  
คารไบดทองตลาด (betarundum) คือ  19.75  และ 18.03 ตารางเมตรตอกรัม ตามลํ าดับ

9. ชิ้นงานที่เตรียมจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได หลังซินเทอรที่ 1850 องศา-
เซลเซยีส ในบรรยากาศแกสอารกอน มีคาความหนาแนนสูงสุดรอยละ 89 ความทนแรงดัดโคง
เทากบั 131 เมกะปาสคาล สวนความแข็งอยูที่ 745 เมกะปาสคาล  ซึ่งสมบัติยังไมดีเทาที่ควร 
เนื่องจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ยังมีสารเจือปนที่มาจากสารตั้งตนอยูมาก  
ยงัไมไดถูกกํ าจัดออกไป

10. ปริมาณซิลิกอนอิสระมีผลตอสมบัติของชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่ซินเทอรที่ 1850 องศา-
เซลเซยีส โดยปริมาณมาก ชิ้นงานมีความหนาแนนลดลง และสมบัติเชิงกลตํ่ าลง

ขอเสนอแนะ

1. ควรเพิม่สัดสวนปริมาณคารบอนที่ใช เพื่อลดปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลือจากปฏิกิริยา โดยให
ปฏิกิริยาเกิดสมบูรณมากขึ้น

2. ควรน ําผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ไปผานกระบวนการทางเคมี เชน นํ าไปลางดวย
กรด เพือ่ก ําจัดสิ่งเจือปนตางๆ ซึ่งจะทํ าใหไดผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่บริสุทธิ์มากขึ้น

3. ทดลองทํ าการซินเทอรชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมิสูงกวา 1850 องศาเซลเซียส เชน 
1900 องศาเซลเซยีส เพื่อเพิ่มความสามารถในการซินเทอร และตรวจสอบสมบัติเปรียบเทียบ
กบัชิน้งานที่ซินเทอรที่ 1850 องศาเซลเซียส
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ภาคผนวก ก

การดมาตรฐาน JCPDS
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ภาคผนวก ข

พลงังานอิสระของกิบส (∆G) ของปฏิกิริยาที่อุณหภูมิตางๆ
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