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งานวจิยันีไ้ดทดลองสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่มีขนาดอนุภาคระดับนาโนเมตร โดย
ใชซลิกิอน และคารบอนแบล็กที่มีพื้นที่ผิวและความเปนผลึกตางกัน บดผสมดวยอัตราสวน 1 : 1 โดย
โมล ในเอทิลแอลกอฮอล อะซีโตน เฮกเซน และเบนซีน  แลวนํ าสารผสมที่ไดไปอัดขึ้นรูปเปนเม็ด กอน
น ําไปเผาในภาวะสุญญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน ที่อุณหภูมิ 1250 1300 และ 1350 องศา-
เซลเซยีส ดวยอตัราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 และ 3 ชั่วโมง 
แลวนํ าผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดไปข้ึนรูปชิ้นงานดวยเครื่อง CIP ที่ความดันประมาณ 
200 เมกะปาสคาล โดยมีอะลูมินา-อิทเทรีย เปนสารตัวเติม ซินเทอรที่อุณหภูมิ 1850 องศาเซลเซียส 
ในบรรยากาศแกสอารกอน จากการทดลองพบวา ตัวกลางในการบดผสมทั้ง 4 ชนิด ไมแสดงความ
แตกตางทีช่ดัเจนตอปฏิกิริยา การใชผงคารบอนแบล็กที่มีพื้นที่ผิวสูงกวา และมีความเปนผลึกนอยกวา 
ท ําการเผาในสญุญากาศ ที่อุณหภูมิสูง ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิอยางรวดเร็ว และการใชเวลาเผาที่
อุณหภูมิสูงสุดนาน เปนสภาวะที่ทํ าใหเกิดปฏิกิริยาที่สมบูรณมากกวา โดยปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเปน
ลกัษณะของ solid-solid reaction รวมกับ gas-solid reaction ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการ
บดผสมระหวางซิลิกอนกับคารบอนแบล็ก ในเอทิลแอลกอฮอล  เผาที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส 
ใชอัตราการใหความรอน 50 องศาเซลเซียสตอนาที ในสุญญากาศ เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง มีความ
บริสทุธิม์ากทีส่ดุ อนุภาคมีขนาด 10-100 นาโนเมตร มีพื้นที่ผิวจํ าเพาะเทากับ 19.75 ตารางเมตร    
ตอกรัม ปริมาณซิลิกอนอิสระ และคารบอนอิสระเหลืออยูรอยละ 0.106 และ 0.141 ตามลํ าดับ ชิ้นงาน   
ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีความหนาแนนสูงสุดรอยละ   
89 ของคาความหนาแนนสัมพัทธ ความทนแรงดัดโคง 131 เมกะปาสคาล และความแข็งแบบ         
วิคเกอรส 745 เมกะปาสคาล
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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

สารซิลิกอนคารไบด (SiC) เปนสารประกอบที่มีพันธะโควาเลนตที่แข็งแรงมาก มี        
โครงสรางผลึกหลายรูปแบบ สามารถจํ าแนกเปน 2 ประเภท  คือ ประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปน
ควิบกิ เรียกวา บีตา-ซิลิกอนคารไบด (β-SiC) และประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปนเฮกซะโกนอล 
และรอมโบฮีดรอล เรียกวา แอลฟา-ซิลิกอนคารไบด (α-SiC) ซลิกิอนคารไบดสามารถเปลี่ยน
ระบบผลกึจากบีตาไปเปนแอลฟาเมื่อใหความรอนสูงกวา 2000 องศาเซลเซียส  สีของซิลิกอน  
คารไบดข้ึนกับความบริสุทธิ์ โดยถามีความบริสุทธิ์สูงมาก จะไมมีสี แตถามีส่ิงเจือปนจะมีสี    
ตางๆ กนั เชน เขียวออน เขียวแก ฟา เทา ดํ า เปนตน  สารซิลิกอนคารไบดมีสมบัติเดนดานความ
แข็งแรง ทนตอการกัดกรอนของสารเคมี และมีความคงทนตอการใชงานที่อุณหภูมิสูง จึงมีการ   
นํ าไปใชงานอยางแพรหลาย เชน ใชเปนวัสดุทนไฟ วัสดุขัดถู ใชในสวนประกอบตางๆ ของ    
เครื่องยนต หรอืเปนสวนประกอบของอุปกรณอิเล็กทรอนิกส ปจจุบันยังมีการพัฒนาเพื่อนํ าไปใช
เปนวัสดุ  โครงสรางแทนโลหะ และอลัลอยดตางๆ เนื่องจากมีคาสัมประสิทธิ์การขยายตัวตํ่ า และ
นํ ้าหนักเบา

การสังเคราะหสารซิลิกอนคารไบดมีหลายวิธี ที่นิยมมากที่สุดคือ วิธีการเผารีดักชัน
ระหวางทรายแกวกบัถานโคก เนื่องจากเปนวิธีที่ไมซับซอน วัตถุดิบหางาย ราคาถูก แตขอเสียของ
วธินีีค้อื ใชพลงังานในการผลิตสูง อุณหภูมิที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาสูงประมาณ 1900 ถึง 2700
องศาเซลเซยีส สํ าหรับแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด แตถาเปนบีตา-ซิลิกอนคารไบด จะอยูในชวง 1500 
ถงึ 1600 องศาเซลเซียส และอนุภาคของผงซิลิกอนคารไบดที่ไดมีขนาดใหญกวา 10 ไมโครเมตร 
นอกจากนี้ยังควบคุมความบริสุทธิ์และขนาดอนุภาคของผลึกซิลิกอนคารไบดไดยาก สํ าหรับการ
สงัเคราะหโดยวิธี polymer conversion และ gas phase synthesis จะใหสารที่มีความบริสุทธิ์สูง
และอนุภาคขนาดเล็กกวา แตมีกระบวนการที่คอนขางซับซอน ตองใชเครื่องมืออุปกรณที่เฉพาะ 
และสารตั้งตนมีราคาสูง นอกจากนี้การทํ าใหเกิดปฏิกิริยากันโดยตรงระหวางโลหะซิลิกอนและ
คารบอน เปนอีกหนึ่งวิธีที่สามารถผลิตผงซิลิกอนคารไบดที่ละเอียดได ซึ่งเปนวิธีการที่ไมยุงยาก 
ราคาของสารตั้งตนไมสูงมากนัก ทั้งนี้ตองควบคุมปจจัยตางๆ ที่มีผลตอการเกิดปฏิกิริยาให  
เหมาะสมดวย จากการศึกษาพบวา การใชสารตั้งตนที่มีขนาดละเอียด และทํ าการบดผสมให    
เขากัน มีสวนชวยทํ าใหเกิดซิลิกอนคารไบดไดที่อุณหภูมิตํ่ าลง และยังพบวาขนาดอนุภาคที่     
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แตกตางกนัของคารบอน บรรยากาศ และภาวะการเผา ตางมีผลตอปฏิกิริยาการเกิดสารประกอบ
ซลิกิอนคารไบด ดังนั้น วิธีการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยอาศัยการทํ าปฏิกิริยาโดยตรงระหวาง
โลหะซลิกิอนและคารบอน จึงเปนอีกหนึ่งทางเลือกที่นาสนใจ งานวิจัยในครั้งนี้จึงมุงศึกษา และ
ควบคุมตัวแปรในการสังเคราะหสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดละเอียดที่อุณหภูมิตํ่ า โดยใช
โลหะซิลิกอน และคารบอนเปนสารตั้งตน โดยตัวแปรที่ทํ าการศึกษา ไดแก ขนาดอนุภาคของ   
วตัถดุบิ และภาวะการเผา ซึ่งรวมถึงอุณหภูมิ  เวลา อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ บรรยากาศในการเผา 
เปนตน ทั้งนี้เพื่อใหไดซิลิกอนคารไบดที่มีอนุภาคขนาดเล็กระดับนาโนเมตร และสามารถทํ าการ 
ขึน้รูปชิน้งานจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมได และทดสอบสมบัติของชิ้นงาน เพื่อประเมิน
ความเปนไปไดในการนํ าไปใชงานตอไป

1.2 วตัถุประสงคของงานวิจัย

1.2.1 ศกึษาผลของขนาดอนุภาคคารบอนแบล็กตอการสังเคราะหบีตา–ซิลิกอนคารไบด ที่มี   
อนภุาคระดับนาโนเมตรที่อุณหภูมิตํ่ า

1.2.2 ศึกษาสมบัติของบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากสารผสมระหวางซิลิกอนและ
คารบอนแบล็กที่แตละภาวะการเผา

1.2.3 ทดสอบสมบัติทางกายภาพและสมบัติเชิงกลของชิ้นงานที่ขึ้นรูปจากบีตา-ซิลิกอน    
คารไบดที่เตรียมได

1.3 ขอบเขตงานวิจัย

1.3.1 วเิคราะหสมบัติเฉพาะของวัตถุดิบ ดังนี้
-  การกระจายขนาดอนุภาค ดวยเครื่อง centrifugal particle size analyzer
-    โครงสรางจุลภาค ดวยเครื่อง SEM (scanning electron microscope)

 -    โครงสรางผลึก ดวยเครื่อง X-ray diffractometer
 -     พืน้ทีผิ่ว ดวยเครื่อง  surface area analyzer โดยวิธี BET
 -     ความหนาแนน ดวยเครื่อง AccuPyc 1330 Pycnometer
      -     องคประกอบทางเคมี ดวยเครื่อง EDS (energy dispersive spectrometer)

1.3.2 สงัเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด โดยศึกษาผลของตัวแปรตางๆ ดังนี้
- ผลของชนิดสารละลายที่ใชเปนตัวกลางในการบดผสม
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- ผลของชนิดคารบอนแบล็ก
- ผลของบรรยากาศ
- ผลของอุณหภูมิ
- ผลของอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ
- ผลของเวลาในการรักษาอุณหภูมิ

1.3.3 วเิคราะหสมบัติของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหจากภาวะตางๆ แลวเลือกสูตรที่
มีสมบัติตามตองการเปรียบเทียบกับผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดจากทองตลาด แลวใชเปนสาร  
ตัง้ตนในการเตรียมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด

1.3.4 ขึน้รปูชิน้งานซิลิกอนคารไบดจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได และตรวจวัด
สมบัติตางๆ ดังนี้

- สมบัตทิางกายภาพ เชน ความหนาแนน การหดตัว นํ้ าหนักที่หายไป เปนตน
- สมบัตทิางกล เชน ความทนแรงดัดโคง ความแข็ง เปนตน
- วเิคราะหโครงสรางจุลภาค



บทที่ 2

ทฤษฎแีละงานวิจัยที่เกี่ยวของ

ซลิกิอนคารไบดเปนวัสดุเซรามิกที่มีบทบาทสํ าคัญในการนํ าไปใชงานอยางแพรหลาย เชน 
ใชเปนวสัดุทนไฟ วัสดุขัดถู สวนประกอบตางๆ ของเครื่องยนต หรือเปนสวนประกอบของอุปกรณ
อิเลก็ทรอนกิส เนื่องจากเปนวัสดุที่มีความแข็งแรงสูง (อยูในชวง 9-10 Mohs scale)  ทนตอการ 
กดักรอนของสารเคมีที่อุณหภูมิสูง นอกจากนี้ยังมีการนํ าความรอนที่ดี คาสัมประสิทธิ์การขยายตัว
ตํ ่า นํ้ าหนักเบา[1-4] และวตัถดุบิที่ใชเตรียมซิลิกอนคารไบด มีราคาถูกกวาซิลิกอนไนไตรด ทํ าใหมี
การพฒันาซลิกิอนคารไบดเพื่อใชเปนวัสดุโครงสรางแทนโลหะ และอัลลอยดตางๆ ดวย

ซลิกิอนคารไบดอาจพบไดในธรรมชาติ แตไมบอยนัก และมีปริมาณนอย โดยพบอยูในแร 
moissanite ใน meteroite ตามบริเวณภูเขาไฟ และอาจพบปะปนอยูในแร carnallite 
(KCl.MgCl2.6H2O) ดงันัน้ ในอตุสาหกรรมจึงจํ าเปนตองสังเคราะหซิลิกอนคารไบดขึ้นเอง วิธีการ
สังเคราะหซิลิกอนคารไบด เร่ิมแรกเกิดขึ้นในป 1890[1] โดยเรียกวา “Acheson process”        
เนือ่งจาก Edward G. Acheson  ซึ่งเปนผูชวยของ T. Adison คนพบโดยบังเอิญ ขณะที่เขา
ทดลองสังเคราะหเพชร แต Acheson คิดวาสารที่เกิดขึ้นเปนสารประกอบระหวางคารบอน 
(carbon) และอะลันดัม (alundum) ที่มีอยูในดิน เขาจึงตั้งชื่อสารใหมนี้วา คารบอรันดัม 
(carbolundum) จากนั้นไดมีนักวิจัยทํ าการศึกษา พัฒนา และปรับปรุงกระบวนการในการ
สงัเคราะหซลิิกอนคารไบดอยางตอเนื่อง ทํ าใหปจจุบันสามารถสังเคราะหซิลิกอนคารไบดไดหลาย
วธิ ีซึง่ในแตละวิธีจะมีขอจํ ากัดที่แตกตางกันไป

2.1 โครงสรางผลึกของซิลิกอนคารไบด

โครงสรางผลึกของซิลิกอนคารไบดมีประมาณ 200 แบบ แตที่พบบอยๆ มีเพียง 2-3 แบบ
เทานั้น[1] แตละแบบประกอบดวยชั้นของเตตระฮีดรอลที่มีอะตอมของคารบอนและอะตอมของ       
ซลิกิอนมาเชื่อมตอกัน ดังรูปที่ 2.1[5] เมือ่เรยีงซอนกันเปนชั้นๆ   แลวเกิดการหมุน ลํ าดับทิศทางใน
แตละชั้นจะตางกัน ทํ าใหเกิดเปนโครงสรางตางๆ ดังแสดงในรูปที่ 2.2[6] ซึ่งสามารถแบงเปน         
2 ประเภทหลกั คือ ประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปนระบบคิวบิก (cubic) เรียกวา บีตา-ซิลิกอน       
คารไบด (β-SiC) และประเภทที่มีโครงสรางผลึกเปนระบบนอนคิวบิก เรียกวา แอลฟา-ซิลิกอน 
คารไบด (α-SiC)  ซึง่ไดแก ซิลิกอนคารไบดที่มีโครงสรางผลึกแบบเฮกซะโกนอล (hexagonal) 
และรอมโบฮีดรอล (rhombohedral)
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รูปที ่2.1 การเชื่อมกันแบบเตตระฮีดรอลของอะตอมคารบอน (C) กับอะตอมซิลิกอน (Si) ทั้ง 4 ที่
              อยูลอมรอบ (ระยะ a และ C-Si มีคาประมาณ 3.08 และ 1.89 อังสตรอม)

รูปที่ 2.2 โครงสรางผลึกของซิลิกอนคารไบด
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2.1.1 ระบบการเรียกชื่อของโครงสรางผลึกซิลิกอนคารไบด [1,5,7]

ระบบในการเรียกชื่อเพื่ออธิบายความแตกตางของโครงสรางผลึกซิลิกอนคารไบด ได
ก ําหนดใหมตีวัเลขอยูดานหนา และตามดวยตัวอักษร โดยตัวเลข แสดงถึงจํ านวนชั้นของอะตอมที่
จดัเรยีงเปนระบบเดียวกันซํ้ าไปเรื่อยๆ สวนตัวอักษรดานหลัง แสดงถึงโครงสรางผลึกวาเปนโครง
สรางผลึกแบบใด โดยให “C” แทน คิวบิก “H”  แทน เฮกซะโกนอล และ “R” แทน รอมโบ-          
ฮดีรอล ตัวอยางการจัดเรียงอะตอมของซิลิกอนคารไบดในรูปแบบ 3C 2H 4H และ 6H แสดงดังรูป
ที่ 2.3 [5]

รูปที ่2.3 การจัดเรียงอะตอมของซิลิกอนคารไบดในรูปแบบตางๆ

2.1.2 การเปลีย่นรูปจากบีตา-ซิลิกอนคารไบด เปนแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด

โดยปกติแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด ไดมาจากการทํ าปฏิกิริยาของสารตั้งตนในสถานะของ 
ไอ-ของเหลว-ของแข็ง ที่อุณหภูมิสูงในชวง 2300-2700 องศาเซลเซียส สวนบีตา-ซิลิกอนคารไบด 
ไดจากกระบวนการผลิตที่มีพอลิเมอรเปนสารตั้งตน ซึ่งเกิดขึ้นที่อุณหภูมิตํ่ ากวา 2000 องศา-
เซลเซียส[7] และมีความเสถียรภาพตํ่ ากวา เมื่อเทียบกับแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด ดังนั้นบีตา-         
ซลิกิอนคารไบดสามารถเปลี่ยนรูปเปนแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด เมื่อใหความรอนมากกวา 2000 ใน
กรณทีีไ่มมีการเติมตัวเติมเขาไป โดยเปลี่ยนไปอยูในรูป 6H และ 15R แตถามีการเติมสารตัวเติม
เขาไป อุณหภูมิในการเปลี่ยนรูปจะลดลง โดยการเติมตัวเติมตางชนิดกัน ทํ าใหไดรูปแบบผลึก  
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ตางกนัดวย เชน ถาเติมโบรอน จะไดเปน 4H ในขณะที่เติมไนโตรเจน จะไดเปน 6H[1] แตในบาง
กรณีสามารถผลิตบีตา-ซิลิกอนคารไบดไดที่อุณหภูมิสูง เชน ภายใตความดันบรรยากาศที่    
เหมาะสม  รูปที่ 2.3 แสดงผลของความดันบรรยากาศตอการเกิดแอลฟา-ซิลิกอนคารไบด และ
บีตา-ซิลิกอนคารไบด [7]

รูปที ่2.4 ผลของความดันบรรยากาศตอการเกิดแอลฟา-ซิลิกอนคารไบดและบีตา-ซิลิกอนคารไบด
             (Ryan และคณะ, 1968)

2.2 สมบติัทั่วไปของซิลิกอนคารไบด

ซิลิกอนคารไบดเปนสารประกอบที่มีพันธะระหวางอะตอมเปนพันธะโควาเลนตที่แข็งแรง
มาก ทํ าใหมีคายังมอดูรัส (Young’s modulus) สูง การสลายตัวใหเกิดแกสของซิลิกอนและ
คารบอนจึงตองใชอุณหภูมิสูงมากกวา 2200 องศาเซลเซียส ซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์
มากๆ จะไมมสี ีแตถามีธาตุไนโตรเจน อะลูมิเนียม เจือปนอยูจะมีสีเขียว และสีฟา ตามลํ าดับ และ
หากมธีาตหุลายชนิดปนอยูจะมีสีดํ า ซิลิกอนคารไบดชนิดแอลฟามีความเสถียรภาพมากกวาชนิด
บตีา คาสมัประสิทธิ์การแพรที่ตํ่ าของทั้งคารบอนและซิลิกอน ทํ าใหยากตอการซินเทอรผงซิลิกอน
คารไบดใหไดความหนาแนนสูงๆ ดังนั้น ในการซินเทอรซิลิกอนคารไบด จึงจํ าเปนตองใสสาร      
ตวัเตมิ เชน โบรอน คารบอน อะลูมินา อิทเทรีย เปนตน เพื่อชวยใหการซินเทอรเกิดไดงายขึ้น    
นอกจากนีซ้ลิกิอนคารไบดยังมีนํ้ าหนักเบาเมื่อเทียบกับโลหะ  นํ าความรอนสูง และยังทนทานตอ
การเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิอยางฉับพลันไดดี สมบัติทั่วไปของซิลิกอนคารไบดแสดงดัง          
ตารางที่ 2.1[8]
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ตารางที่ 2.1 สมบัติทั่วไปของซิลิกอนคารไบด

สมบัติ แอลฟา-ซิลิกอนคารไบด
(α-SiC)

บตีา-ซิลิกอนคารไบด
(β-SiC)

สมบัติทางระบบผลึก
นํ ้าหนักโมเลกุล (M. W.)
ความหนาแนนทางทฤษฎี (TD, g/cm3)
โครงสรางผลึก (crystal structure)

40.10
3.21

เฮกซะโกนอล

40.10
3.21
คิวบิก

สมบัติทางเทอรโมไดนามิก
และความรอน
ความจุความรอนที่ความดันคงที่
(Cp, J/mol.K)1

เอนทาลป (∆fHo
298, kJ/mol)

พลงังานอิสระของกิบส (∆fGo
298,

kJ/mol)
 เอนโทรป (So

298, J/mol.K)
จดุหลอมเหลว (Tmp, K)
สมัประสิทธิ์การขยายตัวทางความรอน
(α, 10-6/K)

การนํ าความรอน (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)
ความทนแรงดัดโคง (σbend, MPa)

408
350 + 40

432
560

สมบัติทางไฟฟา
(ที่อุณหภูมิ 293 เคลวิน)
ความตานทานไฟฟา (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 กระบวนการสังเคราะหผงซิลิกอนคารไบด

กระบวนการในการสังเคราะหผงซิลิกอนคารไบดมีอยูหลายวิธี สามารถจัดเปนกลุมใหญๆ
ได 4 วิธี คือ

1. Carbothermic reduction ของซิลิกา (SiO2)
2. Direct reaction ของโลหะซิลิกอนและคารบอน
3. Thermal decomposition ของสารพอลิเมอรชนิดออแกโนซิลิกอน (organosilicon

                polymer)
4. Gas phase synthesis
ในแตละวธิมีขีอดี และขอเสียที่แตกตางกันไป ในการเลือกวิธีที่เหมาะสม ควรคํ านึงถึงรูป

แบบของผลิตภัณฑที่ตองการ เชน ความบริสุทธิ์ ขนาด และรูปราง เปนตน

2.3.1 Carbothermic reduction ของซิลิกา (SiO2)

เปนวิธีการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดที่นิยมใชในระดับอุตสาหกรรม เนื่องจากตนทุนตํ่ า 
วธินีีม้พีืน้ฐานมาจากวิธี Acheson process ที่มีมากวา 100 ปแลว กระบวนการ carbothermic 
reduction ระหวางซลิกิา และคารบอน เปนการอาศัยคารบอนเปนตัวรีดิวซซิลิกา ซิลิกอนคารไบด
ทีไ่ดจากวิธีนี้มีขนาดใหญ เพราะเกิดการโตของเกรน เนื่องจากอุณหภูมิในการเกิดปฏิกิริยาสูงถึง 
2000 ถงึ 2300 องศาเซลเซียส[9,19] และใชเวลานาน ดังนั้นจึงมีการพัฒนา ปรับปรุงกระบวนการ 
เพือ่ทีจ่ะลดอุณหภูมิในการสังเคราะห

Ruiming Ren และคณะ[9] ท ําการสงัเคราะหซิลิกอนคารไบด โดยใชเทคนิค integrated 
mechanical thermal activity process (IMTA) ซึง่เปนการสังเคราะหโดย carbothermic 
reduction วิธีหนึ่งที่ไดมีการพัฒนาขึ้นมา โดยใชหลักการกระตุนดวยพลังงานกล เพื่อให          
เกดิปฏกิริิยาระหวางซิลิกา และคารบอน ที่อุณหภูมิหองดวย high-energy milling และตามดวย
การเผาที่อุณหภูมิสูง เพื่อใหเกิดปฏิกิริยาการสังเคราะหที่สมบูรณ กระบวนการผลิตสามารถ    
ออกแบบใหทํ าอยางตอเนื่องได การบดผสมดวย high-energy milling กอนการเกิด 
carbothermic reduction จะชวยลดเวลาและอุณหภูมิของ carbothermic reduction ซึ่งพบวา
สามารถเกิดปฏิกิริยาขึ้นไดที่อุณหภูมิตํ่ ากวา  1600 องศาเซลเซียส เนื่องจากการบดผสมใน
ลักษณะนี้จะชวยใหผลึกของซิลิกาและคารบอนมีขนาดลดลง มีผลใหเกิดปฏิกิริยาไดงายขึ้น        
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ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดมีขนาดอยูในชวง 20-30 นาโนเมตร ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเปนไป       
ดงัสมการที่ 2.1

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

ในระหวางการเกิดปฏิกิริยาดังกลาวขางตน มีปฏิกิริยายอยเกิดขึ้น ซึ่งอธิบายเปน             
3 ขั้นตอนไดดังนี้ คือ

(1) เกดิการรดีิวซซิลิกาดวยคารบอน ไดผลลัพธเปนแกสซิลิกอนมอนอกไซด (SiO) และ
แกสคารบอนมอนอกไซด (CO) ดังสมการที่ 2.2

(2) เกิดการรีดิวซซิลิกาดวยคารบอนมอนอกไซดดังสมการที่ 2.3 จากนั้นแกส 
คารบอนไดออกไซดจากสมการที่ 2.3 ทํ าปฏิกิริยากับคารบอน ทํ าใหมีแกสซิลิกอนมอนอกไซด 
และแกสคารบอนมอนอกไซดเปนผลิตภัณฑของปฏิกิริยาดังสมการที่  2.3 และ 2.4 ตามลํ าดับ

(3) การเกิดซิลิกอนคารไบด จากการรวมตัวของแกสซิลิกอนมอนอกไซดกับผงคารบอน  
ดงัสมการที ่2.5 และแกสซิลิกอนมอนอกไซดกับแกสคารบอนมอนอกไซด 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] ถาขนาดอนุภาคของสารตั้งตนเล็กลงทํ าใหอัตราการเกิดซิลิกอนคารไบดเพิ่มข้ึน 
นอกจากนั้นยังขึ้นกับโครงสรางผลึกของสารตั้นตนดวย โดยถาสารตั้งตนเปนแบบอสัณฐาน 
ปฏิกริิยาจะเกิดขึ้นไดเร็ว และสามารถใชเหล็ก (Fe) เปนตัวเรงปฏิกิริยา (catalyst) โดยเติมเหล็กไม
เกนิรอยละ 20 โดยนํ้ าหนักของซิลิกา การทํ าใหเหล็กมีขนาดเล็กมากๆ และมีการกระจายตัวที่ดี  
จะชวยใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาสูงขึ้น[10]

Junn-Gunn Lee และคณะ[10] ไดทํ าการศึกษาผลของ CO ตอกลไกการเกิดปฏิกิริยา     
พบวา ปริมาณ CO มีผลตอการเกิดปฏิกิริยาอยางเห็นไดชัด โดยถาปริมาณ 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 ําหรบัตัวอยางที่ไมเติมตัวเรงปฏิกิริยา (%-atm1/3/min)
       = 2.8x1010 ส ําหรบัตัวอยางที่เติมเหล็กประมาณรอยละ 7.5

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

V.M.Kevorkijan และคณะ[11] ไดทดลองสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยใชผงคารบอนที่มี
พืน้ทีผ่วิตางกนั 2 ชนิด เติมลงในซิลิกาเจล บดผสมในอะซีโตน แลวเผาในสุญญากาศที่อุณหภูมิ 
1150 และ 1500 องศาเซลเซียส เปนเวลา 0.5 ถึง 2 ชั่วโมง พบวาความดันและอุณหภูมิมีผลตอ
ปฏิกริิยา carbothermic reduction โดยมีผลตอปฏิกิริยาในสมการที่ 2.2 และ 2.5 เมื่อความดันตํ่ า
มากๆ ปฏิกริิยาจะเกิดไดเร็วขึ้นที่อุณหภูมิตํ่ า ผลการทดลองพบวา ที่ความดัน 1-2 ปาสคาล ที่
อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส สารตั้งตนรอยละ 50 เปลี่ยนไปเปนซิลิกอนคารไบด โดยใชเวลา
นอยกวา 1 ชั่วโมง อยางไรก็ตาม แกสซิลิกอนมอนอกไซด (SiO) จะสญูเสียไป เนื่องจากถูกดูดออก
จากระบบ ทํ าใหผลผลิตที่ไดตํ่ า รูปรางของผงคารบอนที่เติมลงไปมีผลตอลักษณะของผงซิลิกอน
คารไบด โดยถาผงคารบอนมีขนาดเล็ก จะทํ าใหไดซิลิกอนคารไบดขนาดเล็กดวย

ผลของสารตั้งตนที่แตกตางกัน เชน colloidal silica, quartz, คารบอนจาก phenolic 
resin และ carbon black ผสมกัน พบวา การเกิดปฏิกิริยาเปนซิลิกอนคารไบด เกิดไดที่อุณหภูมิ 
ใกลเคยีงกนั คือ ที่ 1500 องศาเซลเซียส และพบคารบอนหลงเหลืออยูในตัวอยางที่ใชสารตั้งตน
เปน quartz กับ carbon black และ colloidal silica กับ  phenolic resin และลักษณะ             
โครงสรางจลุภาคของอนุภาคซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได เปนผลเนื่องมาจากลักษณะเฉพาะตัว
ของคารบอนทีใ่ชเปนสารตั้งตน นอกจากนี้คารบอนที่ใชเปนสารตั้งตน ยังมีผลตอความเสถียรของ       
ซลิิกาอกีดวย โดย carbon black จะทํ าใหซิลิกาเปลี่ยนรูปจากอสัณฐาน หรือ quartz เปน 
cristobalite ในขณะที่คารบอนจาก phenolic resin ไมเปลี่ยนรูปกับซิลิกา[2]
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Rasit Koc และ Sai V. Chattamanchit [4] ใชวิธี carbothermic reduction  ของซิลิกาที่
เคลอืบผิวดวยคารบอน เพื่อสังเคราะหซิลิกอนคารไบด พบวา การเคลือบผิวซิลิกาดวยคารบอน ทํ า
ใหปฏิกริิยาเกดิไดสมบูรณมากขึ้น สารที่สังเคราะหไดมีความบริสุทธิ์สูงขึ้น โดยที่ไมมีการเกาะกัน
ของอนุภาค (agglomerate)

นอกจากนี้ยังมีการใชเทคนิคการแผความรอนจากไมโครเวฟ มาใชในการรีดิวซซิลิกา
ขนาดละเอียดดวยคารบอน[3] ซึง่สามารถผลิตซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดเล็กระดับนาโนเมตรได การ
เตรยีมสารตั้งตนมาจากเจล (gel) แลวคอยมาผานกระบวนการ carbothermic reduction[13] เปน
อีกหนึ่งวิธีที่สามารถสังเคราะหซิลิกอนคารไบดที่มีขนาดละเอียดได แตไมเปนที่นิยมมากนัก    
เนือ่งจากเปนวิธีที่ควบคุม morphology ไดยาก

2.3.2 Direct reaction ของโลหะซิลิกอนและคารบอน

วิธีนี้เปนการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยอาศัยการทํ าปฏิกิริยากันโดยตรงระหวางโลหะ
ซลิิกอน และคารบอน ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้น เปนดังสมการที่ 2.8 กระบวนการที่นิยมใชสํ าหรับการ
สังเคราะหซิลิกอนคารไบดจากโลหะซิลิกอนและคารบอน ไดแก กระบวนการ carbothermic[14], 
microwave reaction[17] และ mechanical reaction[18-20] เปนตน

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

Karine Saulig-Wenger และคณะ [14] สามารถเตรียม β-SiC nanowire จากการทํ า
ปฏิกิริยากันโดยตรงระหวางซิลิกอนกับคารบอน โดยใสผงซิลิกอนในครูซิเบิ้ลอะลูมินา แลวใสใน 
ครซูเิบิล้แกรไฟตอีกที ปดฝา นํ าไปเผาที่ 1200 องศาเซลเซียส นาน 1 ชั่วโมง ตัวอยางหลังการเผาที่
มกีารปลอยแกสไนโตรเจนเขาไปจะมี   β-SiC nanowire เกดิขึน้ โดยมีขนาดผานศูนยกลาง
ประมาณ 10-60 นาโนเมตร ผงที่เหลือเปนซิลิกอน ในขณะที่เผาในอารกอน จะไมมี nanowire เกิด
ข้ึน ทัง้นี้เนื่องจาก N2 ท ําปฏิกิริยากับแกรไฟตเกิดเปนไอของคารบอน-ไนโตรเจน [15] แสดงวาการโต
ของ nanowire เปนลักษณะของ vapor-solid (VS) nucleation process [16]

การเกดิบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมิตํ่ า จากการแผรังสีไมโครเวฟ อธิบายไดวาความ
รอนจากการแผรังสีเกิดขึ้นตลอดทั้งกอนตัวอยาง (bulk) ทํ าใหการเกิด nucleation และโตขึ้นของ
เฟสบีตา-ซิลิกอนคารไบดเปนไปอยางรวดเร็ว โดยรังสีไมโครเวฟไปกระตุนพันธะในแกรไฟต 
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(graphitic bond) เนือ่งจากคารบอนเปนตัวที่ไวตอการรับรังสีไมโครเวฟ (microwave susceptor) 
แลวสงผานความรอนไปยังซิลิกอน เกิดการทํ าปฏิกิริยากันกลายเปนบีตา-ซิลิกอนคารไบด         
ขอไดเปรียบของการเตรียมโดยใชไมโครเวฟ คือ สามารถสังเคราะหบีตา-ซิลิกอนคารไบดไดที่
อุณหภมูติํ่ า ในเวลารวดเร็ว และมีความบริสุทธิ์สูง[3,17]

P.D.Ramesh และคณะ[17]  ท ําการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด โดยใชซิลิกอน และ
ผงคารบอน (charcoal powder) เปนสารตั้งตน ผงซิลิกอนที่ใชมีเหล็ก (Fe) แคลเซียม (Ca) และ
แมกเนเซยีม (Mg) เจือปนอยูรอยละ 0.59, 0.11 และ 0.08 ตามลํ าดับ สวนผงคารบอนมีคลอไรด 
(Cl) ซัลเฟต (SO4) และเหลก็ (Fe) เจือปนอยูรอยละ 0.2, 0.2 และ 0.1 ตามลํ าดับ ปฏิกิริยาเกิดขึ้น
ภายใตความรอนจากการแผรังสีไมโครเวฟ ที่อุณหภูมิตํ่ ากวา 1250 เคลวิน นาน 10 นาที ซึ่ง X-ray 
pattern ของผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศปกติ มีพีกของซิลิกา และซิลิกอนรวมอยู
ดวย แตถาใสผงคารบอนใหมากเกินพอ จะพบแตพีกซิลิกาเทานั้น สวนกรณีที่เผาในบรรยากาศ
ไอโอดีน ซึ่งชวยปองกันการเกิดออกซิเดชั่น ทํ าใหไดผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไมมีซิลิกา และ        
ซลิกิอนปนอยูเลย

การใชเทคนิคการเตรียมอัลลอยดโดยใชหลักการทางกลเขาชวย (mechanical alloying ; 
MA) เปนอกีหนึง่เทคนิคที่ถูกนํ ามาใชสังเคราะหซิลิกอนคารไบด  M. Sherif El-Eskandarany และ
คณะ[18] ใชโลหะซลิกิอนที่มีความบริสุทธิ์รอยละ 99.5 ขนาดอนุภาคเล็กกวา 300 mesh ผสมกับ
คารบอนทีม่อีนุภาคเล็กกวา 350 mesh ใหไดสัดสวนของซิลิกอน : คารบอน เทากับ 1:1 ขวดบด
และลูกบดเปนซัฟไฟร (sapphire) การบดผสมจะใชเครื่องบดที่มีการสั่นดวยพลังงานสูง        
(high – energy ball mill) และมกีารปลอยแกสอารกอนเขาไปในระบบดวย จากการทดลองพบวา 
ผงทีผ่านการบดผสมนานถึง 300 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิหอง จะทํ าปฏิกิริยากันกลายเปนบีตา-ซิลิกอน
คารไบด ทีล่ะเอียดมาก มีคาแลตทิชพารามิเตอรเทากับ 0.4357 นาโนเมตร ทั้งนี้ตัวแปรตางๆ เชน 
ความเรว็และเวลาที่ใชในการบด อัตราสวนระหวางนํ้ าหนักลูกบดตอสารที่ใช เปนตน ลวนมีผลตอ
สมบัติของซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได [19-20] กลไกในการสังเคราะหบีตา-ซิลิกอนคารไบดโดย 
เทคนคิดงักลาวนี้สามารถแบงตามชวงเวลาของการบดผสม ไดเปน 3 ขั้นตอน ดังนี้

ข้ันตอนแรก เปนขั้นตอนของการเกิดสารเชิงประกอบระหวางซิลิกอนกับคารบอน คือ     
ตัง้แต 0 ถงึ12 ชั่วโมง ของการบดผสม ผงซิลิกอนและคารบอนเกิดกระจายตัว แลวมารวมกัน 
ความเคนเฉอืน (shear stress) จากการชนกันระหวางลูกบดกับผงตัวอยาง มีผลใหผงตัวอยาง
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เปลีย่นรปูรางใหมีลักษณะคลายแทง (rodlike) ซึ่งเปนการเพิ่มพื้นที่ผิว รูปที่ 2.5 แสดงใหเห็นถึง
การเปลีย่นแปลงขนาดอนุภาคใหเล็กลงเมื่อเพิ่มเวลาในการบดผสม

รูปที ่2.5 ผลของเวลาในการบดผสมที่มีตอการกระจายขนาดของผง Si50C50 alloy

ขัน้ตอนที่สอง เปนขั้นตอนของการเกิด solid state reaction  ระหวางซิลิกอนกับคารบอน 
เกดิเปนบตีา-ซลิิกอนคารไบด ซึ่งเกิดขึ้นในชวงเวลาของการบด 24 ถึง 100 ชั่วโมง โดยถาเวลานาน
ขึน้สดัสวนโดยปริมาตรของบีตา-ซิลิกอนคารไบดก็ยิ่งสูงขึ้น และมีรูปรางเปน equiex มากขึ้นดวย 
โดยมขีนาดเสนผานศูนยกลางประมาณ 3 ไมครอน

ขัน้ตอนสุดทาย เปนการทํ าใหเกิดเฟสของบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ homogeneous มาก  
ยิง่ขึน้ คอื ชวงเวลาตั้งแต 100 ถึง 300 ชั่วโมง ของการบดผสม ผงตัวอยางหลังผานขั้นตอนนี้จะมี
ขนาดเลก็กวา 0.5 ไมครอน มีรูปรางทรงกลม ผิวเรียบ และมีการกระจายขนาดอนุภาคในชวงแคบ 
ถาใชเวลาในการบดผสมถึง 300 ชั่วโมง จะมีขนาดผลึกประมาณ 7 นาโนเมตร

นอกจากนี้บรรยากาศในการเผายังมีผลตอการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดจากผงซิลิกอน
และคารบอน ทีมงานของ Jorge Cruz Fernandes[21]  ไดนํ าสวนผสมของซิลิกอนกับคารบอนที่อัด
เปนเมด็ ไปเผาในเตาแสงอาทิตย ที่สามารถควบคุมบรรยากาศการเผาได เตาแสงอาทิตยชนิดที่ใช
ในการทดลองนี้มีสวนประกอบของกระจกเวา และมีจุดรวมแสงที่มีเสนผานศูนยกลางเพียง 5 
เซนตเิมตร จงึสามารถรับแสงไดที่ความเขมสูง และสามารถเพิ่มพลังงานความรอนจากธรรมชาติ 
ทีม่คีา 800 W/m2  ใหเปน 1350 kW/m2  คดิเทยีบเปนคาอุณหภูมิไดเทากับ 1650 องศาเซลเซียส 
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การที่ความรอนเพิ่มข้ึนอยางรวดเร็วและสมํ่ าเสมอ ทํ าใหผงตัวอยางทํ าปฏิกิริยากันกลายเปน       
ซิลิกอนคารไบดที่สมบูรณในกรณีที่เผาในบรรยากาศของแกสอารกอน แตการเผาในบรรยากาศ
ของไนโตรเจน พบวายังมีซิลิกอนเหลือปนอยูในตัวอยาง

อีกวธิหีนึ่ง คือ Self-propagating high temperature synthesis (SHS)[22] โดยอาศัยหลัก
ของการคายความรอน (exothermic) จากปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นระหวางซิลิกอนและคารบอนที่ 
ignition temperature (1250 ถงึ 1700 องศาเซลเซียส) ไดถูกพัฒนาเพื่อใชในการเตรียมบีตา-     
ซลิิกอนคารไบดดวยเชนกัน

2.3.3 Thermal decomposition ของสารพอลิเมอรชนิดออแกโนซิลิกอน 
(organosilicon polymer)

Thermal decomposition เปนการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดโดยการใหความรอนแกสาร
พอลิเมอรชนิดออแกโนซิลิกอน (organosilicon polymer) [7-8,23-27] ซึง่มีธาตุซิลิกอนและคารบอน
เปนองคประกอบในบรรยากาศของแกสไฮโดรเจน แกสเฉื่อย หรือสุญญากาศ ส่ิงสํ าคัญสํ าหรับ       
การเตรยีมซลิิกอนคารไบดดวยวิธีนี้ คือ สารตั้งตนที่ใชจะตองมีอัตราสวนของซิลิกอน และคารบอน
ที่ใกลเคียงกัน เพื่อไมใหมีคารบอนหลงเหลืออยูหลังจากการเผา สารพอลิเมอรที่นิยมใช ไดแก      
ไดคลอโรเมทิลไซเลน (CH3SiHCl2), ไตรคลอโรเมทิลไซเลน (CH3SiCl3)[7,8] ปฏิกิริยาเมื่อไดรับความ
รอนของสารทั้ง 2 ชนิด แสดงดังสมการที่ 2.9 และ 2.10 ตามลํ าดับ นอกจากนี้ยังมี พอลิคารโบ-    
ไซเลน, พอลิไซเลน และพอลิคารโบไซโลเซน (Yajima และคณะ, 1981; Schilling และคณะ, 
1983)[7]  เปนตน รูปที่ 2.6 แสดงกลไกของปฏิกิริยาของพอลิคารโบไซเลน ในระหวางการผาน     
ความรอนที่ชวงอุณหภูมิตางๆ[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 กลไกของปฏิกิริยาของพอลิคารโบไซเลน ในระหวางการผานความรอนที่ชวงอุณหภูมิ
             ตางๆ

ปจจุบันมีการพัฒนาและปรับปรุงกระบวนการสังเคราะห โดยใชโคพอลิเมอรซึ่งเกิดจาก
การเชื่อมพันธะระหวางพอลิเมอรสองชนิดมาใชในการเตรียมซิลิกอนคารไบดดวย ตัวอยางเชน 
งานวิจัยของ West และคณะ[24-26]  ทีใ่ชพอลไิซลาสไตรีน ซึ่งเกิดจากการเชื่อมพันธะกันระหวาง   
ไดเมทลิไดคลอโรไซเลนกับฟนิลเมทิลไดคลอโรไซเลน มาผานความรอนที่อุณหภูมิสูง เพื่อทํ าใหได
บีตา-ซิลิกอนคารไบด

Venkatasubbaiah Krishnan และคณะ[27] ใชไดไวนิลเบนซีน ซึ่งเกิดจากการเชื่อมพันธะ
กันระหวางไดเมทิลไดคลอโรไซเลนกับฟนิลเมทิลไดคลอโรไซเลน มาใชเปนสารตั้งตนในการ       
สังเคราะหซิลิกอนคารไบด โดยนํ าไดไวนิลเบนซีนมาผานกระบวนการทางเคมี และความรอน     
พบวา ไดไวนิลเบนซีน สามารถเปลี่ยนไปเปนบีตา-ซิลิกอนคารไบดได เมื่อผานความรอนที่
อุณหภมู ิ 1500 องศาเซลเซียส กลไกของปฏิกิริยาดังกลาวแสดงดังสมการที่ 2.11 บีตา-ซิลิกอน  
คารไบดที่สังเคราะหไดมีขนาดระดับนาโน และมีการกระจายของขนาดอนุภาคอยูในชวง 8-12   
นาโนเมตร
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วธินีีส้ามารถสงัเคราะหซิลิกอนคารไบดที่มีความละเอียด และบริสุทธิ์สูง อุณหภูมิในการ
สังเคราะหไมสูงมากนัก สวนขอดอยของวิธีนี้คือ ปริมาณซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจะนอย
เมือ่เทยีบกบัปริมาณของสารตั้งตน และจะมีแกสพิษเกิดขึ้น เชน แกสไฮโดรคารบอน แกสมีเทน 
เปนตน

2.3.4 Gas phase synthesis

การสงัเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis นี้สวนมากแลวสารตั้งตนที่
ใชมกัเปนสารจํ าพวกไซเลน (SiH4) หรอืคลอโรไซเลน (SiCl4) ท ําปฏิกิริยากับไฮโดรคารบอน หรือ
ไฮโดรเจน เมื่อพิจารณาตามหลักเทอรโมไดนามิก จะเห็นไดวาชนิดของไฮโดรคารบอนไมใชเร่ือง
ส ําคญั ดังนั้นจะเลือกใชชนิดใดก็ได แตส่ิงสํ าคัญคือ จํ านวนโมลของ  Si, C และ H ที่สภาวะสมดุล

ปฏิกริิยาการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis นี้สวนใหญแลว
เปนปฏกิริิยาดูดความรอน (endothermic reaction) ดังนั้น จะตองมีพลังงานจากภายนอกเขาไป
ชวยรกัษาอณุหภูมิของปฏิกิริยาไว ตารางที่ 2.2 แสดงปฏิกิริยาทั้งหมดในการสังเคราะหซิลิกอน
คารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis[8]

…..(2.11)
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ตารางที ่2.2 ปฏิกิริยาทั้งหมดในการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี 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 -

ปจจุบนัการสังเคราะหซิลิกอนคารไบดดวยวิธี Gas phase synthesis ที่นิยมกันมากไดแก
เทคนิค chemical vapor deposition (CVD)[28-30] และ chemical vapor infiltration (CVI)[31-33]   

ซึง่สารตั้งตนที่นิยมใชคือ ethyltrichlorosilane (ETS) และ methyltrichlorosilane (MTS) เพราะ
สามารถเตรียมไดในความดันไมตํ่ ามากนัก (10-3 torr) ซึง่ปฏกิริิยาที่เกิดขึ้นเปนดังสมการที่  (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)

วิธีดังกลาวนี้จะใหซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์สูง และมีขนาดเล็ก ทั้งนี้ขึ้นอยูกับ
ความดันของแกสไฮโดรเจน และปริมาณของ vapor ทีถ่กูปลอยเขาไปใน reactor นิยมใชเตรียม
ฟลมบางของซิลิกอนคารไบดบน substrate หรือใชเตรียมซิลิกอนคารไบดเปนเมตริกซไป 
deposite ลงบนซิลิกอนคารไบดไฟเบอรเพื่อเตรียมสารเชิงประกอบซิลิกอนคารไบดไฟเบอร/        
ซิลิกอนคารไบด
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2.3 การน ําซิลิกอนคารไบดไปใชประโยชน

ซลิกิอนคารไบดเปนสารเซรามิกที่มีสมบัติเดนหลายประการ อาทิเชน มีความแข็งแรงสูง มี
ความตานทานตอปฏิกิริยาทางเคมี ทนทานตอการสึกกรอน นํ าความรอนไดดี นํ้ าหนักเบา เปนตน 
สมบัติของซิลิกอนคารไบด แสดงไวในตารางที่ 2.1 ทํ าใหมีการนํ าซิลิกอนคารไบดมาใชในงาน
หลายๆ ดาน โดยยุคแรกๆ นิยมนํ าไปใชเปนวัสดุขัดถู และวัสดุทนไฟ แตเมื่อมีการพัฒนา ปรับปรุง
กระบวนการผลิตใหไดซิลิกอนคารไบดที่มีคุณภาพดีข้ึน จึงมีการนํ าผงซิลิกอนคารไบดไปใชในการ
ผลิตเปนวัสดุอุปกรณเพื่อใชงานทางดานวิศวกรรม ตลอดจนชิ้นสวนอิเล็กทรอนิกสตางๆ และมี
แนวโนมที่จะมีการนํ าไปใชเพิ่มข้ึนเรื่อยๆ รูปที่ 2.7 แสดงชิ้นสวนอุปกรณตางๆ ที่ทํ ามาจาก           
ซิลิกอนคารไบด[34-37]

วสัดุอุปกรณตางๆ ที่ผลิตโดยใชซิลิกอนคารไบดเปนสารหลัก มีหลายชนิด สามารถแบง
เปนกลุมใหญๆ ตามการนํ าไปใชงานได 6 กลุม[8] ดังนี้

1. กลุมที่ใชในงานที่ตองการความทนทานตอการเสียดสี เชน กระสวย (thread guides), 
bearing, pump seal, abrasive waterjet cutting เปนตน

2. กลุมที่ใชเปนอาวุธ
3. กลุมทีใ่ชงานที่อุณหภูมิสูง เชน ceramic burners, special crucibles และ thermocouple 

protection tube เปนตน
4. กลุมที่ใชในงานที่ตองการความทนทานตอการสึกกรอน เนื่องจากสารเคมี หรือแกส เชน 

engine exhaust port เปนตน
5. กลุมทีใ่ชเปนชิ้นสวนยานยนต เชน turbo-exchanger, piston pin และ turbine เปนตน
6. กลุมทีใ่ชงานทางดานไฟฟา เชน semiconductor  และ substrate เปนตน
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รูปที่ 2.7  ชิน้สวนอปุกรณตางๆ ที่ทํ ามาจากซิลิกอนคารไบด



บทที่ 3

การทดลองและการวิเคราะหทดสอบ

ในบทนีไ้ดกลาวถึงวิธีการวิเคราะหวัตถุดิบ การวิเคราะหสารที่สังเคราะหได และการทดสอบ
ชิน้งานทีเ่ตรยีมจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได   โดยทํ าการทดสอบทั้งทางกายภาพ และ
ทางกล รวมถงึวธิกีารสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด และวิธีการขึ้นรูปชิ้นงานจากผงบีตา-ซิลิกอน
คารไบดที่สังเคราะหได

3.1 การวเิคราะหวัตถุดิบและสารที่สังเคราะหได

วตัถดุบิหลกัที่ใชในการทดลอง คือ ผงโลหะซิลิกอน และคารบอนแบล็ก  สวนสารตัวเติมที่ใช
ในขั้นตอนของการเตรียมชิ้นงานจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดมี  2 ชนิด ไดแก            
ผงอะลมูนิา และผงอิทเทรีย รายละเอียดดังตารางที่ 3.1

       ตารางที ่3.1 รายละเอียดของวัตถุดิบที่ใชในการทดลอง

ชื่อสาร บริษัทผลิต ขอมูลเฉพาะ
ผงซิลิกอน (Si) Riedel-DeHaën 97%, สีเทา, ขนาดอนุภาคเฉลี่ย 12 ไมโครเมตร
ผงคารบอนแบล็ก-1,
(C1)

ไทยคารบอนแบล็ก
จํ ากัด (มหาชน)

99%, กอนแกรนูลสีดํ าเขม, พื้นที่ผิว 76.13 ตารางเมตร
ตอกรัม

ผงคารบอนแบล็ก-2,
(C2)

ไทยคารบอนแบล็ก
จํ ากัด (มหาชน)

99%, ผงละเอียดสีดํ าเขม, พื้นที่ผิว 69.98 ตารางเมตร
ตอกรัม

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 รุน SA-
CP3L ผลิตโดยบรษิทั Shimadzu Corporation การเตรียมตัวอยางในการวัด เร่ิมจากการนํ าสารมา
ท ําใหเกดิการกระจายตัวในสารละลายโซเดียมเฮกซะเมตาฟอสเฟต (sodium hexametaphosphate; 
Na2(PO4)3) ความเขมขน    0.2 % โดยนํ้ าหนัก โดยการสั่นดวยเครื่องอัลตราโซนิกสประมาณ 15 นาที 
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จนเกดิการกระจายตัวอยางสมํ่ าเสมอ จากนั้นใชหลอดหยดสาร (dropper) สุมดูดสารมาวิเคราะห
การกระจายขนาดอนุภาค ซึ่งในการวัดของเครื่องมือนี้ อาศัยการวัดความเขมของแสงที่สองผาน
อนภุาค เพือ่วัดปริมาณที่เวลาใดๆ และคํ านวณขนาดอนุภาคโดยใชสมการของ Stoke ดังสมการ      
ที่ 3.1

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

โดยที่ D = เสนผาศูนยกลางของอนุภาค (เซนติเมตร)
η = ความหนืดของของเหลว (พอยส)
 L = ระยะทางที่อนุภาคตก (เซนติเมตร)
 S = ความถวงจํ าเพาะของสาร
S0 = ความถวงจํ าเพาะของของเหลว
 g = แรงโนมถวงโลก (980 เซนติเมตรตอวินาท2ี)

3.1.2 การศกึษาลักษณะโครงสรางจุลภาค

ศกึษาลกัษณะ ขนาด รูปราง และการกระจายตัวของอนุภาค ตลอดจนขนาดของรูพรุนและ
รอยแตก โดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope, SEM)
รุน JSM-T330 A ผลิตโดยบริษัท JEOL และกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดกํ าลังขยายสูง
(Field emission scanning electron microscope, FE-SEM) รุน JSM-6340F ผลิตโดยบริษัท JEOL
ดงัรูปที ่ 3.1 ตวัอยางที่นํ ามาวิเคราะหเปนไดทั้งผง และชิ้นงาน (แผน แทง เม็ด ฯลฯ) การเตรียม
ตวัอยางทํ าดังนี้

ตวัอยางที่เปนผง ในกรณทีีผ่งตวัอยางมีขนาดอนุภาคคอนขางใหญ เชน ผงซิลิกอน ผง
คารบอนแบลก็ชนิดแกรนูล เปนตน สามารถเตรียมไดโดยโรยผงตัวอยางลงบนแทงรอง (stud) ที่ติด
คารบอนเทปไว ใหผงตัวอยางกระจายอยางสมํ่ าเสมอ สวนกรณีที่ผงตัวอยางมีขนาดอนุภาคเล็ก เชน
ผงบตีา-ซลิิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากภาวะตางๆ เตรียมไดโดยผสมผงตัวอยางกับอะซีโตน แลว
น ําไปสัน่ใหอนุภาคเกิดการกระจายตัวดวยเครื่องอัลตราโซนิกสประมาณ 20 นาที แลวใชหลอดหยด
หยดสารลงบนแทงรอง ทิ้งใหแหง แลวนํ าไปเคลือบผิวดวยทองโดยการ sputtering เพื่อใหเกิดสภาพ
น ําไฟฟา แลวใหอิเล็กตรอนที่คางบนผิวตัวอยางถูกปลอยออกไป แลวจึงนํ ามาวิเคราะหลักษณะ
โครงสรางจุลภาค
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ตวัอยางที่เปนชิ้นงาน  การเตรยีมตวัอยางสํ าหรับตรวจลักษณะพื้นผิว โดยทั่วไปนํ าตัวอยาง
มาตดิกบัแทงรองที่มีเทปคารบอนติดอยู แลวนํ าไปเคลือบผิวดวยทอง เพื่อใหเกิดการนํ าไฟฟา แลวจึง
น ํามาตรวจดลูกัษณะพื้นผิว และการกระจายของรูพรุน และลักษณะผิวที่แตก ซึ่งเกิดหลังจากการ
ทดสอบความแข็งแรง

         รูปที ่3.1 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดกํ าลังขยายสูง (Field emission scanning
                       electron microscope, FE-SEM) รุน JSM-6340F

3.1.3 การศกึษาโครงสรางผลึก

ศกึษาลกัษณะโครงสรางผลึกโดยใชเครื่อง X-ray diffractometer รุน XRD 6000 ผลิตโดย
บริษัท Shimadzu Corporation โดยใชรังสี CuKα1 ทีม่คีวามยาวคลื่น 1.54056 นาโนเมตร สามารถ
วเิคราะหไดทัง้ตัวอยางที่เปนผง และเปนชิ้นงาน โดยสามารถเตรียมตัวอยางไดดังนี้

ตัวอยางที่เปนผง การเตรียมตัวอยางทํ าโดยนํ าผงตัวอยางอัดใหแนนบนแผนรอง (sample 
holder) โดยตองใหผิวหนาไดระนาบเดียวกับขอบของแผนรอง

ตวัอยางที่เปนชิ้นงาน ตองน ําชิน้งานไปขัดผิวใหเรียบกอนนํ าไปติดกับแผนรอง โดยใหผิวดาน
ทีขั่ดอยูในระนาบเดียวกับขอบของแผนรอง
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เมือ่เตรียมตัวอยางเรียบรอยแลว นํ าไปวัดโดยใชชวงมุม 2θ ตัง้แต 20 ถึง 80 องศา นํ ากราฟ 
XRD ทีบ่นัทกึไดเปรียบเทียบกับการดมาตรฐาน JCPDS

3.1.4 การวัดพื้นที่ผิวโดย gas adsorption

วดัพืน้ทีผ่วิของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก และผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดย
วธิ ี BET จากเครื่อง Surface Area Analyzer รุน Autosorb-1 ที่ผลิตโดยบริษัท Quantachrome 
Corporation โดยตองนํ าผงตัวอยางไปอบแหง หลังจากนั้นนํ ามาใสกระเปาะของแทงแกวทดสอบ 
แลวนํ าไปหาคาพื้นที่ผิว โดยเครื่องจะทํ าการวัดพื้นที่ผิวโดยอาศัยการดูดซับแกสไนโตรเจนของผิว
อนภุาคเตม็ 1 ชัน้ แลวนํ ามาคํ านวณหาพื้นที่จากพื้นที่หนาตัด และคํ านวณโมเลกุลของแกสไนโตรเจน
ทีถ่กูดูดซับ 1 ชั้น ไดจากสมการ

ST   =    NmAcs ……(3.2)

โดยที่     ST   =   พืน้ทีผ่วิทั้งหมด
Nm   =   จ ํานวนโมเลกุลของสารที่ถูกดูดซับทั้งหมดบนพื้นผิว 1 ชั้น
Acs   =   พืน้ทีห่นาตดัของโมเลกุลที่ถูกดูดซับ (สํ าหรับไนโตรเจน โดยทั่วไปใชคา

                              16.2 X 10-20 ตารางเมตร)

เมือ่แทนที่คา Nm ดงัสมการที่ 3.3 ลงในสมการที่ 3.2 จะไดเปนดังสมการ 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 การวัดความหนาแนน

คาความหนาแนนของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก และผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะห
ไดจากภาวะตางๆ วัดโดยใชเครื่อง AccuPyc 1330 Pycnometer ผลิตโดยบริษัท Micromeritics
เครือ่งนีใ้ชหลกัการแทรกซึมของแกสฮีเลียม (He) เขาไปในสารตัวอยาง ความหนาแนนของตัวอยาง
สามารถค ํานวณไดจากนํ้ าหนักของตัวอยางซึ่งตองทราบกอนที่จะทํ าการวัด กับปริมาตรของตัวอยาง
ซึง่ไดจากการคํ านวณผลการเปลี่ยนแปลงของความดันภายในระบบ เมื่อปลอยใหแกสฮีเลียมถูกดูด
ซบับนตวัอยางในชวงเวลาที่เหมาะสม ตามทฤษฎีดังนี้

เมื่อปลอยแกสเขาไปในเซลแกสจะแทรกซึมเขาไปในตัวอยางจนไดปริมาตรของตัวอยาง     
ดังสมการ

                              Vsamp    =      Vcell - Vgas ……(3.5)

มวลของสาร (m) ไดมาจากการชั่ง ดังนั้น

ความหนาแนน ( ρ  )      =             m  ……(3.6)
            (Vcell - Vgas)

แตเนือ่งจากแกสมีการหด และขยายตัว ดังนั้นจึงออกแบบเซลใหมี 2 เซล ดังรูปขางลางนี้

โดยระบบอยูในสภาวะปกติ คือ ความดันบรรยากาศ (Pa) อุณหภูมิหอง (Ta) เมือ่ปลอยแกส
เขาไปใน sample cell ดวยความดัน P1 ดงัแสดงในรูปขางลางนี้

Vcell Vexp

valve
sample cell

valve valve
expansion cell



26

                     P1                                                      Pa

P1(Vcell  -  Vsamp)   =  ncRTa                            PaVexp    =   neRTa

โดยที่   nc   =  จ ํานวนโมลของแกสใน Vcell

           ne   =  จ ํานวนโมลของแกสใน 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 ไดจากสมการ

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

โดย P1, P2, Pa ไดจากการวัดโดย Pressure Transducer และหาความหนาแนนไดจากสมการ

ความหนาแนน (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 การตรวจวัดคารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป

เม็ดงาน (pellet) ทีเ่ตรยีมได ถกูน ํามาคํ านวณหารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป โดยชั่งนํ้ าหนัก
ของเมด็งานกอนและหลังเผา แลวนํ ามาคํ านวณดังสมการที่ 3.11

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

เมื่อ % weight loss = รอยละของนํ้ าหนักที่หายไป
W1 = นํ ้าหนกัของเม็ดงานกอนเผา
W2 = นํ ้าหนกัของเม็ดงานหลังเผา

3.1.7 การวเิคราะหหาธาตุองคประกอบ

วิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงวัตถุดิบ โดยใชเครื่อง  Energy Dispersive 
Spectroscopy (EDS) ผลิตโดยบริษัท Noran ซึ่งตออยูกับกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด 
(Scanning Electron Microscope, SEM) รุน JSM-T330 A ผลิตโดยบริษัท JEOL การเตรียม       
ตวัอยางท ําในลักษณะเดียวกันกับการเตรียมตัวอยางเพื่อศึกษาลักษณะโครงสรางจุลภาค

3.1.8 การวเิคราะหหาปริมาณออกซิเจนโดยรวม (Total Oxygen)

น ําผงซลิิกอนไปวิเคราะหหาปริมาณออกซิเจนโดยรวม กอนนํ ามาใชสังเคราะหบีตา-ซิลิกอน
คารไบด โดยใชเครื่อง Nitrogen/Oxygen Determinator  รุน TC-436DR ซึ่งมี Electrode Furnace  
ประกอบอยูดวย ปริมาณออกซิเจนถูกวัดโดยอินฟาเรด การวัดเริ่มจากการวางครูซิเบิ้ลระหวาง         
อิเล็กโตรดทั้งสองในเตา ปดครูซิเบิ้ล และเปาไลแกสในบรรยากาศทั้งหมดออกไป การสงผานของ
กระแสไฟฟาแรงสูงไปยังครูซิเบิ้ล ทํ าใหครูซิเบิ้ลเกิดความรอนสูงไปไลแกสที่อยูภายในออกมา จากนั้น
ซอฟทแวรของเครื่องจะสั่งใหสงตัวอยางลงในครูซิเบิ้ล แลวผานกระแสไฟฟาแรงสูงไปยังครูซิเบิ้ลเพื่อ
ไลแกสออกจากตัวอยาง ออกซิเจนที่ออกจากตัวอยางจะรวมกับคารบอนจากครูซิเบิ้ลเกิดเปนแกส
คารบอนมอนอกไซด (CO) กรณีที่ปริมาณออกซิเจนสูงจะเกิดแกสเปนคารบอนไดออกไซด (CO2)
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3.1.9 การวเิคราะหปริมาณคารบอนอิสระ (Free C) ที่หลงเหลืออยู

วเิคราะหปริมาณคารบอนอิสระที่มีอยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดยใชเครื่อง
RC-412 Multiphase Carbon/Moisture Determinator ท ําการวเิคราะหโดยการเผาในบรรยากาศ
ออกซเิดชนั ซึ่งคารบอนอิสระจะถูกเปลี่ยนรูปเปนแกสคารบอนไดออกไซด เมื่อวิเคราะหเสร็จซอฟท
แวรของเครื่องจะคํ านวณเปนรอยละของคารบอนอิสระที่มีอยูในตัวอยาง

3.1.10 การวเิคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ (Free Si) ที่หลงเหลืออยู

วิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระที่มีอยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดยใช    
มาตรฐาน JIS R 1616-1994  “ Methods for chemical analysis of fine silicon carbide powders 
for fine ceramics” ในขอที ่8 กลาวถึงการวิเคราะหเชิงปริมาณของซิลิกอนอิสระ โดยใชหลักการเกิด
ของแกสไฮโดรเจนภายในระบบ[38] จากการท ําปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน โซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH) 
และนํ ้า ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเปนดังสมการที่ 3.12

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

การวเิคราะหเร่ิมจากการประกอบชุดอุปกรณดังรูปที่ 3.2 แลวปลอยนํ้ าเขาไปใน allihn
condenser  รอใหอุณหภูมิของนํ้ าคงที่ จากนั้นชั่งผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด 5 กรัม ใสลงใน flask เติม
สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดลงไป ปด flask ดวยจุกยางที่เจาะรูตรงกลางเพื่อตอเขากับปลายของ
allihn condenser ได จากนัน้น ํา heater วางไวดานลาง ใสนํ้ าที่มีกรดซัลฟูริกกับสารละลายเมทิล-
ออเรนจผสมอยูในขวดปรับระดับ แลวยกขวดขึ้นเพื่อปรับระดับนํ้ าในบิวเรตใหเทากับสเกลศูนยของ
บวิเรต แลววางไวที่ตํ าแหนงนั้น ใชขอตอเชื่อมที่ดานบนระหวางบิวเรตกับ allihn condenser ระวัง
อยาใหมรีอยร่ัว อานสเกลเริ่มตนของบิวเรต เปด heater  รอใหสวนผสมใน flask เดือดนาน 90 นาที
จากนัน้เลือ่น heater ออกไป แลวนํ าบีกเกอรที่ใสนํ้ าไวเขาไปแช flask แทน เมื่ออุณหภูมิลดลงจนถึง
จดุกอนเกิดปฏิกิริยา (before reaction) ใหอานสเกลของบิวเรต วัดอุณหภูมิหอง และความดัน
บรรยากาศ (อุณหภูมิหองในขณะทํ าการทดลองไมควรแกวงเกิน 3 องศาเซลเซียส) ในการทดลองนี้
ท ําในกรณีที่ไมีมีผงตัวอยางอยูดวยเพื่อเปนชุดอางอิง

ค ํานวณหาปริมาณซิลิกอนอิสระไดจากสมการ  3.13



29

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

โดยที่ Free Si  =     ปริมาณของซิลิกอนอิสระ (รอยละโดยนํ้ าหนัก)
V1 = ปริมาตรของไฮโดรเจนที่ไดจากการทดลองที่มีผงตัวอยางอยูดวย (มิลลิลิตร)
V2 =      ปริมาตรของไฮโดรเจนที่ไดจากการทดลองที่ไมมีผงตัวอยางอยูดวย (มิลลิลิตร)
f =      correction factor
m =      มวลของตัวอยาง (กรัม)

ซึ่ง correction factor (f) ค ํานวณไดจากสมการที่ 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      =   อุณหภมูหิอง หรืออุณหภูมิที่คงที่ของนํ้ า ( 25 องศาเซลเซียส)

รูปที ่3.2 ชุดประกอบสํ าหรับวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

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-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได

3.2.1 การตรวจวัดคารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป

ชิน้งานซลิิกอนคารไบดที่เตรียมได ถูกนํ ามาคํ านวณหารอยละของนํ้ าหนักที่หายไป โดยชั่งนํ้ า
หนกัของชิน้งานกอนซินเทอรและหลังซินเทอร แลวนํ ามาคํ านวณดังสมการที่ 3.11

3.2.2 การวดัคารอยละของการหดตัว

นํ าชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่ผานการซินเทอรมาคํ านวณรอยละของการหดตัวหลังจากการ 
ซนิเทอรเปรียบเทียบกับขนาดของชิ้นงานกอนซินเทอร ดังสมการที่ 3.15

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

เมื่อ % shrinkage = รอยละของการหดตัว
l1 = ขนาดของชิ้นงานกอนซินเทอร
l2 = ขนาดของชิ้นงานหลังซินเทอร

3.2.3 การวดัความหนาแนนและความพรุนตัว

คาความหนาแนนและความพรุนตัวของชิ้นงานซิลิกอนคารไบด หาไดจากวิธีการแทนที่นํ้ า 
โดยน ําชิน้งานไปอบแหงที่อุณหภูมิ 105-110 องศาเซลเซียส แลวปลอยใหเย็นลง นํ าไปชั่งนํ้ าหนักแหง 
แลวนํ าชิ้นงานใสหมอสุญญากาศ จากนั้นเปดปมที่ตออยูกับหมอสุญญากาศเพื่อดูดอากาศออก    
จนกระทัง่มีความดันภายในอยูที่ประมาณ 100 กิโลปาสคาล นาน 30 นาที จึงคอยเติมนํ้ าลงไปใน
ภาชนะที่ใสชิ้นงานเพื่อใหนํ้ าเขาไปแทนที่อากาศในรูพรุน เปดปมดูดเอาอากาศออกอีก 60 นาที      
นํ าชิ้นงานไปชั่งนํ้ าหนักในนํ้ า หลังจากนั้นใชผาเปยกชื้นซับนํ้ าที่ผิวชิ้นงานออก แลวชั่งนํ้ าหนักของ  
ชิน้งานทีอ่ิ่มตัวดวยนํ้ า นํ าคาที่ไดมาคํ านวณหาความหนาแนน 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      =    ความหนาแนนของชิ้นงาน (กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร)
Apparent porosity =    ความพรุนตัวปรากฏ (รอยละ)
Wd       =    นํ ้าหนกัแหงของชิ้นงาน (กรัม)
Wsat      =    นํ ้าหนกัของชิน้งานเมื่อซับนํ้ าสวนเกินที่ผิวออกไป (กรัม)
Wsus      =    นํ ้าหนกัของชิ้นงานเมื่อช่ังในนํ้ า (กรัม)

 คาความหนาแนนเชิงทฤษฎี (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 = ความหนาแนนของสาร a, b และ c ตามลํ าดับ
                         a, b, c,… = สารที่ใช

โดยความหนาแนนเชิงทฤษฎีของสารตางๆ มีคาดังนี้
ซิลิกอนคารไบด มคีวามหนาแนน 3.21 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร
อะลูมินา มคีวามหนาแนน 3.99 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร
อิทเทรีย มคีวามหนาแนน 4.83 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร

 คาความหนาแนนเชิงสัมพัทธ (Relative Density)

คาความหนาแนนเชิงสัมพัทธ คือ การเปรียบเทียบระหวางความหนาแนนของ      
ชิน้งานกบัความหนาแนนเชิงทฤษฎี สามารถคํ านวณไดจากสมการที่ 3.19

Relative Density    =    Bulk Density         X  100 …..(3.19)
       Theoretical Density
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3.2.4 ความทนแรงดัดโคง (Bending Strength)

ทดสอบความทนแรงดัดโคงของชิ้นงาน โดยใชเครื่อง universal testing machine รุน 4469
ยีห่อ Instron ดังรูปที่ 3.3 ทดสอบโดยวิธี 4-point flexural ตัดชิ้นงานที่ใชทดสอบใหมีขนาดความยาว
ประมาณ 35 มลิลิเมตร หนา 3 มิลลิเมตร และกวาง 4 มิลลิเมตร จากนั้นขัดผิวใหเรียบดวยกระดาษ
ซลิกิอนคารไบดเบอร #800 และ #1000 ตามลํ าดับ แลวขัดตอดวยผงขัดเพชรเบอร 15 ไมครอน ลบ
เหลีย่มลงมา 0.2 มิลลิเมตร โดยทํ ามุม 45 องศากับระนาบของดานบน[39] น ําไปทดสอบความทนแรง
ดดัโคง โดยฐานที่ใชรองรับตัวอยาง (span) ยาว 30 มิลลิเมตร และมีจุดใหแรง 2 จุดอยูดานบน
มรีะยะหางกนั 10 มิลลิเมตร กํ าหนดอัตราเร็วของหัวกดเทากับ 0.5 มิลลิเมตรตอนาที นํ าคาแรงสูงสุด
ทีไ่ดมาค ํานวณหาความทนแรงดัดโคงของชิ้นงานตัวอยางจากสมการที่ 3.20

รูปที่ 3.3 เครื่อง universal testing machine รุน 4469 ยี่หอ Instron
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                                  σ     =     3P(L – l)                                         …..(3.20)
                                                           2wt2

โดยที่ σ = ความทนแรงดัดโคง ( เมกะปาสคาล)
P = คาแรงสงูสุดที่ทํ าใหชิ้นงานหัก (นิวตัน)
L = ระยะหางของฐานรองรับดานลาง (มิลลิเมตร)
l = ระยะหางระหวางจุดใหแรงดานบน (มิลลิเมตร)
w = ความกวางของชิ้นงาน (มิลลิเมตร)
t = ความหนาของชิ้นงาน (มิลลิเมตร)

3.2.5 ความแข็ง (Hardness)

คาความแข็งของชิ้นงานวัดโดยใชหัวกดวิคเกอรส (Vickers) โดยใชเครื่องวัดความแข็งรุน
DVK-2 No. DV 6133 ผลิตโดยบริษัท Matsuzawa Seiki Co,Ltd. น ําชิน้งานทีห่กัจากการวัดความ
ทนแรงดดัโคง มาขัดดวยผงขัดเพชรขนาด 6 ไมครอน 3 ไมครอน และ 1 ไมครอน ตามลํ าดับ จน
ผวิชิน้งานมลัีกษณะมันวาว นํ าไปทดสอบความแข็งโดยใชหัวกดวิคเกอรสที่มีลักษณะเปนรูปปรามิด
ฐานสีเ่หลีย่มจตัรัุส มีมุมระหวางดานตรงขามเทากับ 136 องศา โดยใชแรงกด 98 นิวตัน ความเร็วใน
การใหแรงกดเทากับ 70 ไมครอนตอวินาที และคงแรงกดไวนาน 15 วินาที วัดเสนทแยงมุมของรอย
กดทัง้สองดาน ดงัรูปที่ 3.4 แลวหาคาเฉลี่ย นํ าคาที่ไดมาคํ านวณคาความแข็งตามสมการที่ 3.21

HV   =   0.1891  X  (F/d2) …..(3.21)

เมื่อ HV =     ความแข็งแบบวิคเกอรส (Vickers Hardness; เมกะปาสคาล)
F =     แรงที่ใชกด (นิวตัน)
d =     ความยาวของเสนทแยงมุมของรอยกด (มิลลิเมตร)
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รูปที ่3.4 รอยกดจากหัวกดวิคเกอรส

3.3 กระบวนการสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบด

กระบวนการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดในการศึกษาครั้งนี้เปนวิธีการบดผสมผงโลหะ   
ซิลิกอนกับคารบอนแบล็กเขาดวยกัน แลวนํ าไปเผาที่ภาวะตางๆ  รายละเอียดของกระบวนการ
สังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด แสดงดังรูปที่ 3.5 โดยชั่งผงซิลิกอนและคารบอนแบล็กใน      
อัตราสวน 1:1 แลวนํ าไปบดผสมนาน 16 ชั่วโมง ในขวดบดพอลิเอทิลีน ลูกบดอะลูมินา และใช
เอทลิแอลกอฮอลความบริสุทธิ์รอยละ 99.5 เปนตัวกลาง นํ าสวนผสมหลังบดไปอบที่อุณหภูมิ  80 ถึง 
100 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 6 ชั่วโมง จากนั้นแยกลูกบดออกแลวบดใหละเอียดดวยโกรงกอนนํ าไป
อัดขึน้รปูเปนเม็ด pellet ขนาดเสนผานศูนยกลาง 10 มิลลิเมตร โดยใชเครื่องอัดไฮโดรลิกที่ใหความ
ดนัในทศิทางเดยีว ใชความดันประมาณ 62 เมกะปาสคาล จากนั้นนํ าไปเผาที่อุณหภูมิ 1250 1300 
และ 1350 องศาเซลเซียส ในบรรยากาศแกสอารกอน และสภาพสุญญากาศ โดยใชเตาควบคุม
บรรยากาศ รุน High-Multi 500 FV PHP-R-5 FRET-25  ดังแสดงในรูป 3.6 ใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 
20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที รักษาอุณหภูมิที่อุณหภูมิสูงสุดนาน 1 และ 3 ชั่วโมง แลวคอยลด
อุณหภมูลิง กราฟการเผาแสดงดังรูปที่ 3.7 จากนั้นทํ าการบดเม็ด pellet ใหเปนผง และวิเคราะห
สมบัติของสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได โดยการตรวจสอบโครงสรางผลึกของสารดวย
เครือ่ง XRD ลักษณะโครงสรางจุลภาคของสารดวยเครื่อง FE-SEM พื้นที่ผิวของอนุภาคดวยวิธี BET 
และวิเคราะหหาปริมาณธาตุซิลิกอน และคารบอนอิสระ ตารางที่ 3.2 แสดงภาวะตางๆ ที่ใช
สงัเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด
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รูปที ่3.5 กระบวนการสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบดโดยการทํ าปฏิกิริยากันโดยตรงระหวาง
              ผงโลหะซิลิกอนกับผงคารบอนแบล็ก

รูปที ่3.6 เตาควบคุมบรรยากาศ รุน High-Multi 500 FV PHP-R-5 FRET-25
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รูปที ่3.7 กราฟแสดงอุณหภูมิและเวลาที่ใชในการสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบด

ตารางที ่3.2 ภาวะตางๆ ที่ใชสังเคราะหผงบีตา – ซิลิกอนคารไบด

สูตร ชนิดของ
คารบอน

อุณหภูมิ
(องศา

เซลเซียส)

อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ
(องศาเซลเซียสตอนาที)

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 อารกอน
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 อารกอน
SC1V-1350-20-1 C1 1350 20 1 สุญญากาศ

0

500

1000

1500

0 50 100 150 200 250 300

เวลา (นาที)

อุณ
หภ

ูมิ 
(อ
งศ

าเซ
ลเ
ซีย

ส)



37

3.4 การเตรยีมชิ้นงานซิลิกอนคารไบดจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได

เลอืกผงซลิิกอนคารไบดที่มีสมบัติตามตองการจากที่สังเคราะหได ในการศึกษาครั้งนี้เลือก
มา 2 สูตร คือ SC1V-1350-50-1 และ SC1V-1300-50-1 นํ ามาเติมอะลูมินา (Al2O3) และอิทเทรีย
(Y2O3) เพือ่ชวยในการซินเทอร โดยมีสัดสวนของสวนผสมดังตารางที่ 3.3

            ตารางที ่3.3 สัดสวนของสวนผสมในการเตรียมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด

สูตร รอยละโดยนํ้ าหนัก
 ผงซิลิกอนคารไบดจากสูตร Al2O3 Y2O3

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

ขัน้ตอนการเตรยีมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด แสดงดังรูปที่ 3.8 โดยชั่งนํ้ าหนักสวนผสมแลวนํ า
ไปบดผสมนาน 24 ชั่วโมง ใชขวดบดพอลิเอทิลีน ลูกบดซิลิกอนคารไบด ขนาดเสนผานศูนยกลาง     
5 มิลลิเมตร และใชเอทิลแอลกอฮอลความบริสุทธิ์รอยละ 99.5 เปนตัวกลางในการบดผสม นํ า
สวนผสมหลังบดไปอบที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 6 ชั่วโมง จากนั้นแยกลูกบดออกแลว
บดใหละเอียดดวยโกรง นํ าผงที่ไดไปอัดขึ้นรูปขนาด 3 x 5 x 1 เซนติเมตร โดยใชเครื่องอัดไฮโดรลิกที่
ความดนั 6 เมกะปาสคาล จากนั้นนํ าไปอัดโดยใหความดันทุกทิศทางดวยเครื่อง Cold Isostatic
Press (CIP) ใชความดนัประมาณ 200 เมกะปาสคาล แลวนํ าไปซินเทอรที่อุณหภูมิ 1850 องศา-
เซลเซยีส โดยชวงอุณหภูมิหองถึง 1200 องศาเซลเซียส เปนการซินเทอรในภาวะสุญญากาศ และ
จาก 1200 องศาเซลเซียสถึงอุณหภูมิสูงสุดเปนการซินเทอรในบรรยากาศแกสอารกอน อัตราการเพิ่ม
อุณหภมูจิากอณุหภมูหิองถึง 1500 องศาเซลเซียส  เทากับ 20 องศาเซลเซียสตอนาที หลังจากนั้นใช
อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 10 องศาเซลเซียสตอนาที แลวรักษาอุณหภูมิที่ 1850 องศาเซลเซียส เปน
เวลานาน 1 ชัว่โมง จงึคอยลดอุณหภูมิลง กราฟการซินเทอรแสดงดังรูปที่ 3.9 นํ าชิ้นงานที่เตรียมได
มาตรวจวดัสมบตัทิางกายภาพ เชน นํ้ าหนักที่หายไป การหดตัว ความหนาแนน ความพรุนตัว เปนตน
ทดสอบสมบตัทิางกล เชน ความทนแรงดัดโคง (bending strength) และ ความแข็ง (hardness)
เปนตน และวิเคราะหโครงสรางจุลภาคของชิ้นงานดวย
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รูปที ่3.8 ขั้นตอนการเตรียมชิ้นงานซิลิกอนคารไบด

รูปที ่3.9 กราฟแสดงอุณหภูมิและเวลาที่ใชในการซินเทอรชิ้นงานซิลิกอนคารไบด
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บทที่ 4

ผลการทดลอง

4.1 ผลการศกึษาลักษณะทางกายภาพและเคมีของวัตถุดิบ

4.1.1 การกระจายขนาดอนุภาค

ผลการวัดการกระจายขนาดอนุภาคของวัตถุดิบดวยเครื่อง Centrifugal Particle Size 
Analyzer แสดงดังตารางที่ 4.1

          ตารางที ่4.1 การกระจายขนาดอนุภาคของวัตถุดิบ
ขนาดอนุภาค ปริมาณสะสม (รอยละ)
(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 มีขนาดอนุภาคสวนใหญอยูในชวงประมาณ 8-30 ไมโครเมตร โดยมีขนาด
อนภุาคเฉลี่ยที่รอยละ 50 (d50) เปน 12 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคแสดง     
ดงัรูปที่ 4.1 และ 4.2

รูปที ่4.1 การกระจายขนาดอนุภาคของผงซิลิกอน

รูปที ่4.2 การกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของผงซิลิกอน
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ผงอะลมูนิา มีอนุภาคสวนใหญขนาดประมาณ 0.6 ไมโครเมตร โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยที่
รอยละ 50 (d50) เปน 0.62 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคแสดงดังรูปที่ 4.3 และ 
4.4

รูปที ่4.3 การกระจายขนาดอนุภาคของผงอะลูมินา

รูปที ่4.4 การกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของผงอะลูมินา
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ผงอทิเทรยี อนุภาคสวนใหญมีขนาดอยูที่ประมาณ 5 ไมโครเมตร โดยมีขนาดอนุภาค
เฉลี่ยที่รอยละ 50 (d50) เปน 5.23 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคแสดงดังรูปที่ 
4.5 และ 4.6

รูปที ่4.5 การกระจายขนาดอนุภาคของผงอิทเทรีย

รูปที ่4.6 การกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของผงอิทเทรีย
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4.1.2 ลกัษณะโครงสรางจุลภาคของวัตถุดิบ

การศึกษาลักษณะโครงสรางจุลภาคของวัตถุดิบ โดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
สองกราด (Scanning Electron Microscope, SEM) พบวา ซิลิกอนมีลักษณะเปนเหลี่ยมแหลม
คมเกาะกนัเปนกอน มีทั้งอนุภาคขนาดเล็ก และใหญผสมกันอยู ดังแสดงในรูปที่ 4.7 ขนาดอนุภาค
ทีส่งัเกตไดจากภาพถาย คือ อนุภาคเล็กมีขนาดตํ่ ากวา 5 ไมโครเมตร สวนอนุภาคใหญมีขนาดอยู
ในชวง 8-30 ไมโครเมตร ซึ่งสอดคลองกับผลของการกระจายขนาดอนุภาคที่ไดกลาวไปแลว

รูปที ่4.7 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของซิลิกอน ที่กํ าลังขยาย
              750 เทา

จากภาพถาย SEM รูปที่ 4.8 ก) และ ข) ผงคารบอนแบล็ก-1 มีขนาดเกรนใหญกวา
คารบอนแบล็ก-2 โดยคารบอนแบล็ก-1 มีขนาดเกรนกระจายอยูในชวง 10-50 ไมโครเมตร และ
ขนาดเกรนของคารบอนแบล็ก-2 กระจายอยูในชวงที่แคบกวา คือ ระหวาง 5-25 ไมโครเมตร   
อยางไรกต็าม ในเกรนของคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด ประกอบดวยคารบอนอนุภาคเล็กๆ หลาย
อนุภาครวมกันอยู
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      ก)

     ข)

รูปที ่4.8 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดของผงคารบอนแบล็ก ที่
             ก ําลงัขยาย 500 เทา     ก) คารบอนแบล็ก-1 ข) คารบอนแบล็ก-2

4.1.3 ลกัษณะโครงสรางผลึกของวัตถุดิบ

จากการวิเคราะหลักษณะโครงสรางผลึกดวยเครื่อง X-ray Diffractometer (XRD) ของผง
ซลิกิอน ผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด ผงอะลูมินา และผงอิทเทรีย พบพีกหลักที่มุมตางๆ ดังแสดง
ในกราฟ XRD รูปที่ 4.9-4.13

โครงสรางผลึกของซิลิกอน สอดคลองกับการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 27-1402 ซึ่งมีคา
2θ ของ 3 พกีหลกัที่ 28.44, 47.30 และ 56.12 องศา ซึ่งเปนซิลิกอน ที่มีโครงสรางผลึกเปนคิวบิก
กราฟ XRD ของผงซิลิกอน แสดงดังรูปที่ 4.9
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รูปที ่4.9 กราฟ XRD ของผงซิลิกอน

การวเิคราะหโครงสรางผลึกของคารบอนแบล็ก-1 พบวา กราฟที่ไดเปนลักษณะบรอดพีก 
ดังแสดงในรูปที่ 4.10 ซึ่งบรอดพีกครอบคลุมตํ าแหนงของพีกแกรไฟต ที่มีโครงสรางผลึกเปน     
เฮกซะโกนอล สอดคลองกับการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1487 แสดงวาคารบอนแบล็ก-1 มี
โครงสรางผลึกที่ไมสมบูรณ หรือกลาวไดวาโครงสรางผลึกอยูในรูปอสัณฐาน

รูปที ่4.10 กราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-1
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สวนกราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-2 แสดงดังรูปที่ 4.11  พบทัง้บรอดพีก   และพีกปน
กนัอยู ต ําแหนงบรอดพีกครอบคลุมตํ าแหนงของพีกแกรไฟต ตามการดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
41-1487 ที่มุม 2θ เทากบั 26.38 องศา และพบพีกแกรไฟตที่มุม 2θ เทากับ 44.39 และ 77.24 
องศาดวย แสดงวา คารบอนแบล็ก-2 มีความเปนผลึกมากกวาคารบอนแบล็ก-1

รูปที ่4.11 กราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-2

เมื่อนํ าผงอะลูมินา มาวิเคราะหโครงสรางผลึก พีกที่ไดเปนดังรูปที่ 4.12 เมื่อนํ าไป   
เปรียบเทยีบกับการดมาตรฐาน JCPDS พบวาตรงกับการดมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 10-0173 
ซึง่เปนแอลฟา-อะลูมินา ที่มีโครงสรางผลึกเปนรอมโบฮีดรอล

รูปที ่4.12 กราฟ XRD ของผงอะลูมินา
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โครงสรางผลึกของผงอิทเทรีย มีโครงสรางผลึกเปนคิวบิก ซึ่งเปนไปตามการดมาตรฐาน
JCPDS หมายเลข 41-1105 ดังแสดงในรูปที่ 4.13

รูปที ่4.13 กราฟ XRD ของผงอิทเทรีย

4.1.4 พืน้ที่ผิวของวัตถุดิบ

พื้นที่ผิวของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก-1 และผงคารบอนแบล็ก-2 วัดโดยเครื่อง 
Surface Area Analyzer  ผลการวัดแสดงในตารางที่ 4.2

  ตารางที ่4.2 คาพื้นที่ผิวของผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก

สาร พ้ืนที่ผิว (ตารางเมตรตอกรัม)
ซิลิกอน 1.62

คารบอนแบล็ก-1 76.13
คารบอนแบล็ก-2 69.98

จากตารางที่ 4.2  จะเหน็วา ผงคารบอนแบล็ก-1 มีพื้นที่ผิวสูงกวาผงคารบอนแบล็ก-2 โดย
มคีาเทากบั 76.13 ตารางเมตรตอกรัม และ 69.98 ตารางเมตรตอกรัม ตามลํ าดับ สวนพื้นที่ผิวของ
ซลิกิอนมีคา 1.62 ตารางเมตรตอกรัม ซึ่งเมือ่เปรยีบเทียบกับคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด พบวา 
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คารบอนแบลก็-1 มีพื้นที่ผิวสูงกวาซิลิกอนถึงประมาณ 47 เทา ขณะที่คารบอนแบล็ก-2 มีพื้นที่ผิว
สงูกวาซิลิกอนประมาณ 43 เทา

4.1.5 ความหนาแนนของวัตถุดิบ

การตรวจวดัความหนาแนนของผงซิลิกอน ผงคารบอนแบล็ก-1 และผงคารบอนแบล็ก-2 
ใชเครื่อง AccuPyc 1330 Pycnometer ผลแสดงดังตารางที่ 4.3

ตารางที ่4.3 ความหนาแนนของผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก

สาร ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร)

ซิลิกอน 2.42
คารบอนแบล็ก-1 2.05
คารบอนแบล็ก-2 1.97

ผงซิลิกอนมีคาความหนาแนนเทากับ 2.42 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร สวนความ       
หนาแนนของผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิดมีคาใกลเคียงกัน คือประมาณ  2 กรัมตอลูกบาศก
เซนตเิมตร ซึง่มคีวามหนาแนนนอยกวาผงซิลิกอนเพียงเล็กนอย

4.1.6 องคประกอบทางเคมีของวัตถุดิบ

เมื่อนํ าวัตถุดิบมาวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเครื่อง EDS ผลวิเคราะหแสดงดัง   
ตารางที่ 4.4



49

ตารางที ่4.4 ผลวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก

ผลวิเคราะห
ทางเคมี

สาร

(%) ซิลิกอน คารบอนแบล็ก-1 คารบอนแบล็ก-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 พบวาผงซิลิกอนมีปริมาณซิลิกอนสูงถึงรอยละ 97 โดยมีเหล็ก (Fe) 
แคลเซยีม (Ca) อะลูมิเนียม (Al) ไททาเนียม (Ti) และดีบุก (Sn) เจอืปนอยูเล็กนอย สวนคารบอน
แบลก็-1 และคารบอนแบล็ก-2 มีปริมาณคารบอนใกลเคียงกัน โดยมีคาอยูที่ประมาณรอยละ 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) พบวา มีปริมาณออกซิเจนโดยรวมอยูในผง        
ซลิิกอนรอยละ 2.54
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4.2 ผลของตัวแปรตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

4.2.1 ผลของชนดิสารละลายที่ใชเปนตัวกลางในการบดผสม

การทดลองบดผสมผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก ในสารละลายเอทิลแอลกอฮอล อะซี-
โตน เฮกเซน และเบนซีน พบวาสารบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ไดจากการบดผสมในสารละลายทั้ง 4 
ชนดิ โดยเผาทีอุ่ณหภูมิ และบรรยากาศเดียวกัน ใหผลในทํ านองเดียวกัน คือ ผลวิเคราะห XRD ให
พกีทีเ่หมอืนกนั สํ าหรับตัวอยางที่เผาในสุญญากาศ ที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส ดวยอัตรา
การเพิม่อุณหภมู ิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง พบพีกของซิลิกอนคารไบด
เพยีงอยางเดยีว แตเมื่อเผาในบรรยากาศของแกสอารกอนที่อุณหภูมิเดียวกัน พบพีกซิลิกอนปนอยู
กับพีกของซิลิกอนคารไบด โดยความเขมของพีกซิลิกอนของสารที่เตรียมจากสารละลายเบนซีน 
และอะซีโตน จะสูงกวาความเขมของพีกสํ าหรับสารที่เตรียมจากสารละลายเฮกเซนและเอทิล-
แอลกอฮอล รูปกราฟ XRD ของตัวอยางที่ใชสารละลายทั้ง 4 ชนิด เผาในสุญญากาศ แสดงดังรูปที่ 
4.14 สวนทีเ่ผาในบรรยากาศของแกสอารกอน แสดงดังรูปที่ 4.15

รูปที่ 4.14 กราฟ  XRD  ของผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสมในสารละลายตางชนิดกัน   เผาที่
               อุณหภมู ิ1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที นาน
               1 ชัว่โมง ในสุญญากาศ
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รูปที่ 4.15 กราฟ   XRD  ของผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสมในสารละลายตางชนิดกัน   เผาที่
               อุณหภมู ิ1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที  นาน
               1 ชัว่โมง ในบรรยากาศแกสอารกอน

ลกัษณะโครงสรางจุลภาคจากภาพถาย SEM  ของผงซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากการบด
ผสมในสารละลายทัง้ 4 ชนิด ที่ภาวะการเผาเดียวกัน แสดงในรูปที่ 4.16 และ 4.17 พบวา การใช
เอทลิแอลกอฮอล อะซีโตน เอกเซน และเบนซีน เปนตัวกลางในการบดผสม ไมแสดงความแตกตาง
ของลักษณะโครงสรางจุลภาคที่เดนชัด

ในการทดลองนี้พบวาสารละลายเอทิลแอลกอฮอล อะซีโตน เฮกเซน และเบนซีน ไมมีผล
ตอความสมบูรณของปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนและคารบอนแบล็ก เมื่อทํ าการสังเคราะหใน         
สญุญากาศ สามารถเกิดปฏิกิริยาไดอยางสมบูรณที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส แตเมื่อทํ าการ
สงัเคราะหที่อุณหภูมิเดียวกันในบรรยากาศแกสอารกอน เกิดปฏิกิริยาไมสมบูรณ พบพีกซิลิกอน
อิสระรวมกับพีกซิลิกอนคารไบด โดยในสารละลายเฮกเซน และเอทิลแอลกอฮอล พบปริมาณ       
ซลิกิอนอสิระเหลือนอยกวาในสารละลายเบนซีน และอะซีโตน ดังนั้นในการทดลองตอไปจึงเลือก
ใชเอทิลแอลกอฮอลเปนสารละลายในการบดผสม
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     ก)  ข)

     
     ค)  ง)

รูปที ่4.16 ภาพถายจาก FE-SEM ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสม
               ในสารละลายตางชนิดกัน  เผาทีอุ่ณหภมู ิ1350 องศาเซลเซียส  เปนเวลานาน  1 ชั่วโมง
               ในภาวะสุญญากาศ
               ก) บดผสมในเอทิลแอลกอฮอล ข) บดผสมในอะซีโตน
               ค) บดผสมในเฮกเซน ง) บดผสมในเบนซีน
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                ก)                     ข)

    
                ค)                     ง)

รูปที ่4.17 ภาพถายจาก FE-SEM ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่บดผสม
               ในสารละลายตางชนิดกัน เผาที่อุณหภูมิ  1350 องศาเซลเซียส เปนเวลานาน   1 ชั่วโมง
               ในบรรยากาศแกสอารกอน
               ก) บดผสมในเอทิลแอลกอฮอล ข) บดผสมในอะซีโตน
               ค) บดผสมในเฮกเซน ง) บดผสมในเบนซีน

4.2.2 ผลของชนดิคารบอนตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

ผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากคารบอนแบล็ก-1 (C1) และคารบอนแบล็ก-2 (C2) 
ตามลํ าดับ บดผสมกับผงซิลิกอนในสารละลายเอทิลแอลกอฮอล เผาในภาวะสุญญากาศ ที่
อุณหภมู ิ1250 องศาเซลเซียส และ 1300 องศาเซลเซียส เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง ใชอัตราการเพิ่ม
อุณหภมูเิทากับ 50 องศาเซลเซียสตอนาที มีผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนและคารบอนอิสระ และ
ความหนาแนนแสดงในตารางที่ 4.5 และผลวิเคราะห XRD แสดงดังรูปที่ 4.18
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            ตารางที ่4.5 ผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ และความหนาแนน ของผง
                               บตีา-ซลิิกอนคารไบด ที่เตรียมจากคารบอนแบล็กตางชนิดกัน

สูตร คารบอน
แบล็กที่ใช

อุณหภูมิ
(องศาเซลเซียส)

ซลิิกอน
อิสระ

(รอยละ)

คารบอน
อิสระ

(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศก

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 เมื่อเปรียบเทียบปริมาณรอยละของซิลิกอนอิสระ และคารบอนอิสระ     
ที่เหลืออยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่สังเคราะหจากผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด พบวา 
ปริมาณซลิกิอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็ก-1 มีปริมาณตํ่ ากวา
ที่พบในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็ก-2 ซึ่งสอดคลองกับผล X-ray 
diffraction ดังแสดงในรูปที่ 4.18 คือ ความเขมของพีกซิลิกอนที่พบในตัวอยางที่เตรียมจาก
คารบอนแบล็ก-2 มีคามากกวาพีกซิลิกอนที่พบในตัวอยางที่เตรียมจากคารบอนแบล็ก-1 ดังนั้น  
ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากผงคารบอนแบล็ก-1 มีความบริสุทธิ์สูงกวาผงบีตา-     
ซลิกิอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากผงคารบอนแบล็ก-2  เนื่องจากพื้นที่ผิวของผงคารบอนแบล็ก-1    
มคีาสงูกวาผงคารบอนแบล็ก-2   คือ 76.13 และ 69.98 ตารางเมตรตอกรัม ตามลํ าดับ ทํ าใหอัตรา
การเกิดปฏิกิริยาระหวางซิลิกอนและคารบอนแบล็ก-1 มีคาสูงกวา เพราะอัตราการเกิดปฏิกิริยา
ขึ้นกับพื้นที่ผิวของสารตั้งตน นอกจากนี้ความสมบูรณของผลึกมีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยา    
เชนกนั จากรูปที่ 4.10 และ 4.11 แสดงกราฟ XRD ของผงคารบอนแบล็ก-1 และคารบอนแบล็ก-2 
ตามลํ าดับ ซึ่งคารบอนแบล็ก-1 แสดงความเปนอสัณฐาน หรือมีความเปนผลึกที่ไมสมบูรณ     
มากกวาคารบอนแบล็ก-2 ดังนั้น การทํ าปฏิกิริยาระหวางผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก-1 จะ
สมบูรณ   มากกวาคารบอนแบล็ก-2 ที่มีความเปนผลึกสูงกวา สวนปริมาณคารบอนอิสระในผง
บตีา-ซลิกิอน   คารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็กทั้งสองชนิด มีคาใกลเคียงกัน

คาความหนาแนนของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีคาไมแตกตางกันมากนัก 
เมือ่ใชคารบอนแบล็ก-1 กับคารบอนแบล็ก-2 ที่อุณหภูมิเดียวกัน และบรรยากาศการเผาเหมือนกัน 
คือ  มคีา 2.95 และ 2.93 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตร สํ าหรับตัวอยางที่เผาที่อุณหภูมิ 1250 องศา-
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เซลเซยีส และสํ าหรับตัวอยางที่เผาที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส  มีคา 3.02 และ 3.04 กรัมตอ
ลกูบาศกเซนติเมตร ตามลํ าดับ

รูปที ่4.18 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมจากผงคารบอนแบล็ก-1  และผง
               คารบอนแบล็ก-2 เผาในสุญญากาศ ที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่ม
               อุณหภมู ิ50 องศาเซลเซียสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง

จากผลวเิคราะหขางตน จะเห็นวาคารบอนแบล็ก-1 มีแนวโนมที่ทํ าปฏิกิริยากับผงซิลิกอน 
ไดดกีวาคารบอนแบล็ก-2 ดังนั้นจึงเลือกใชคารบอนแบล็ก-1 ในการทดลองตอไป

4.2.3 ผลของบรรยากาศการเผาตอการสงัเคราะหผงบีตา-ซิลกิอนคารไบด

ทดลองสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด โดยใชผงซิลิกอนบดผสมกับคารบอนแบล็ก-1 
ในสารละลายเอทิลแอลกอฮอล เผาที่อุณหภูมิ 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส เปนเวลานาน 1  
ชัว่โมง ดวยอตัราการเพิ่มอุณหภูมิ เทากับ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปรียบเทียบผลที่เผาใน
บรรยากาศแกสอารกอนและสุญญากาศ พบวาผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการเผาใน       
สุญญากาศ มีปริมาณซิลิกอนอิสระเหลืออยู น อยกวาในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาใน       
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บรรยากาศแกสอารกอน สํ าหรับปริมาณคารบอนอิสระของตัวอยางที่เตรียมจากทั้งสองบรรยากาศ
มคีาใกลเคยีงกนั และผงที่ไดจากการเผาในสุญญากาศ มีการสูญเสียนํ้ าหนักมากกวาผงที่เผาใน
บรรยากาศแกสอารกอน ผลแสดงดังตารางที่ 4.6

ตารางที ่4.6 ผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ และนํ้ าหนักที่หายไปของผง
                  บตีา-ซลิิกอนคารไบด ที่เผาในสุญญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน

สูตร บรรยากาศการเผา ซลิิกอนอิสระ
(รอยละ)

คารบอนอิสระ
(รอยละ)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

SC1V-1300-50-1 สุญญากาศ 1.235 0.108 2.71
SC1A-1300-50-1 แกสอารกอน 5.190 0.086 0.998
SC1V-1350-50-1 สุญญากาศ 0.106 0.141 เม็ดงานแตก
SC1A-1350-50-1 แกสอารกอน 0.347 0.075 เม็ดงานแตก

ผล XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในทั้งสองบรรยากาศแสดงในรูปที่ 4.19 ผง
บตีา-ซลิกิอนคารไบดที่เผาในสุญญากาศ อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง แสดง
ความเขมของพีกซิลิกอนอิสระนอยกวาในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศอารกอนที่
อุณหภมูเิดยีวกัน สํ าหรับอุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส ไมพบพีกซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอน
คารไบดที่เผาในสุญญากาศ แตยังคงพบในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศแกส
อารกอน โดยความเขมของพีกไมสูงมาก เมื่อเทียบกับที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส
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รูปที ่4.19 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการเผาดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50
                องศาเซลเซยีสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิและบรรยากาศตางๆ กัน

    ก) 1300 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ
    ข) 1300 องศาเซลเซียส ในแกสอารกอน
    ค) 1350 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ
    ง) 1350 องศาเซลเซียส ในแกสอารกอน

จากผลการวัดปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลือจากปฏิกิริยาการสังเคราะหบีตา-ซิลิกอน    
คารไบด แสดงวาปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน และคารบอนแบล็กในสุญญากาศ เกิดไดดีกวาใน
บรรยากาศแกสอารกอน ที่อุณหภูมิและเวลาในการเผาที่เทากัน ทั้งนี้อาจเปนสาเหตุเนื่องมาจาก
สารตั้งตนทั้งซิลิกอนและคารบอนแบล็กไมไดทํ าปฏิกิริยาแลวเกิดเปนสารซิลิกอนคารไบดในทันที 
แตซลิกิอนและคารบอนแบล็ก จะทํ าปฏิกิริยากับออกซิเจนที่ผิวของอนุภาคซิลิกอน และคารบอน
แบล็ก หรือออกซิเจนที่หลงเหลืออยูในเตาที่ภาวะสุญญากาศ เกิดเปนแกสซิลิกอนมอนอกไซด 
(SiO) และแกสคารบอนมอนอกไซด (CO) รอบๆ อนุภาคซิลิกอน และคารบอนแบล็ก  แกสซิลิกอน            
มอนอกไซดที่เกิดขึ้นจะแพรเขาไปในอนุภาคของคารบอนแบล็ก เกิดปฏิกิริยาเปนสารประกอบ      
ซลิกิอนคารไบด แสดงถึงการเกิดปฏิกิริยาทั้ง 2 สภาวะรวมกันระหวาง 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 เปนการเกิดปฏิกิริยาแบบ solid-solid reaction รวมกับ gas-solid reaction 
มคีาพลังงานอิสระของกิบส (∆G) ทีอุ่ณหภมูหิอง เทากับ –36 กิโลแคลอรี ซึ่งตํ่ ากวาสมการที่ 4.4 
ทีม่คีาพลงังานอิสระของกิบสที่อุณหภูมิหอง เทากับ –17 กิโลแคลอรี และเปนการเกิดปฏิกิริยา
แบบ solid-solid reaction อยางเดียว แสดงใหเห็นวาการเกิดปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน และ
คารบอนแบล็กในระบบที่มีปฏิกิริยาทั้ง 2 สภาวะรวมกัน คือ solid-solid  และ gas-solid  เกิดไดดี
กวาในสภาวะทีเ่ปน solid-solid อยางเดียว ดังนั้นสมการที่ 4.3 จัดเปนปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นหลัก 
สํ าหรับการทดลองนี้ในภาวะสุญญากาศ แกสคารบอนมอนอกไซดที่อยูลอมรอบอนุภาคคารบอน
แบล็ก จะถูกดูดออกจากระบบ เพื่อใหแกสซิลิกอนมอนอกไซด และอนุภาคซิลิกอนสัมผัสกับ
คารบอนแบล็ก เกดิเปนซลิกิอนคารไบด ทํ าใหปฏิกิริยาเกิดไปทางขวาไดมากขึ้น ดังนั้น จึงพบ
ปริมาณซิลิกอนอิสระนอยกวาในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาในบรรยากาศแกสอารกอน ซึ่งแกส
คารบอนมอนอกไซดที่เกิดขึ้น ไมไดถูกดูดออกจากระบบ ไปขัดขวางการเกิดปฏิกิริยาระหวางแกส 
ซลิิกอนมอนอกไซดกับคารบอนแบล็ก และซลิกิอนกับคารบอนแบล็ก  ปฏิกิริยาเกิดไปทางขวาได
นอยกวา ท ําใหปริมาณซิลิกอนอิสระเหลือปะปนอยูในผงซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหมากกวา

4.2.4 ผลของอุณหภูมิตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการผสมผงซิลิกอนกับคารบอนแบล็ก-1 เผาในภาวะ  
สุญญากาศ ที่อุณหภูมิ 1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ เทากับ 
50 องศาเซลเซยีสตอนาที รักษาอุณหภูมิสูงสุดนาน 1 ชั่วโมง ทํ าการวิเคราะหสมบัติของผงบีตา-  
ซลิิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ผลวิเคราะหแสดงดังตารางที่ 4.7
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  ตารางที ่4.7 ผลวเิคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนักที่
                     หายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เผาที่อุณหภูมิตางๆ

สูตร ซลิิกอนอิสระ
(รอยละ)

คารบอนอิสระ
(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรมัตอลูกบาศกเซนติเมตร)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

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 พบวาเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้น ปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลืออยูในผงบีตา-      
ซลิกิอนคารไบดที่สังเคราะหได นอยลงตามลํ าดับ คอื รอยละ 6.464 1.235 และ 0.106 สํ าหรับ 
อุณหภมู ิ 1250 1300 และ 1350 ตามลํ าดับ พบคารบอนอิสระในปริมาณนอย คือ ตํ่ ากวารอยละ 
0.2 ในทุกอุณหภูมิ สํ าหรับคาความหนาแนน แสดงความเปลี่ยนแปลงนอยมาก โดยเพิ่มข้ึน      
เลก็นอย เมือ่อุณหภูมิการสังเคราะหสูงขึ้น และมีคาการสูญเสียนํ้ าหนักมากขึ้น เมื่อเพิ่มอุณหภูมิ
จาก 1250 เปน 1300 องศาเซลเซียส รอยละของนํ้ าหนักที่หายไปมีคาเทากับ 2.48 และ 2.71 
ตามลํ าดับ และทีอุ่ณหภมู ิ 1350 องศาเซลเซียส เม็ดงาน (pellet) แตกหลังเผา ไมสามารถหาคา       
นํ้ าหนักที่หายไปได แสดงใหเห็นวาที่อุณหภูมิสูงปริมาณแกสซิลิกอนมอนอกไซด และแกส
คารบอนมอนอกไซด ที่เกิดขึ้นมีปริมาณมากขึ้น และมากพอจนทํ าใหเม็ดงานแตกที่อุณหภูมิ 1350 
องศาเซลเซียส เปนการยืนยันวาปฏิกิริยาระหวางซิลิกอน และคารบอนแบล็กในการทดลองนี้   
เปนปฏกิริิยารวมระหวาง solid-solid reaction และ gas-solid reaction ดังสมการที่ 4.3 ที่กลาว
ไวในหัวขอ 4.2.3 เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นปฏิกิริยาจะสมบูรณมากขึ้น โดยเกิดไปทางขวามากขึ้น      
สารบตีา-ซลิกิอนคารไบดที่ไดจากปฏิกิริยามีความบริสุทธิ์มากขึ้น ปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลือจาก
ปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูงกวา มีคาลดลงอยางเห็นไดชัด และความหนาแนนของผงบีตา-ซิลิกอน    
คารไบด มีคามากขึ้น

ผลวิเคราะห XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมไดจากการสังเคราะหที่อุณหภูมิ 
1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ แสดงดังรูปที่ 4.20 พบพีกบีตา-ซิลิกอน  
คารไบด และมีพีกซิลิกอนปนอยูดวย เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นความสูงของพีกรอยละ 100 ของบีตา-     
ซิลิกอนคารไบด ซึ่งตรงกับมุม 2θ เทากับ 35.6 องศา จะสงูขึน้ ในขณะที่ความสูงของพีกรอยละ 
100 ของซิลิกอน ซึง่ตรงกับมุม 2θ เทากับ 28.5 องศา ลดลงตามลํ าดับ และไมพบพีกซิลิกอนเลย 
เมือ่เผาตวัอยางที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส เนื่องจากปริมาณซิลิกอนอิสระเหลืออยูนอยจนไม
สามารถวัดไดจากเครื่อง X-ray diffractometer และทีท่ัง้ 3 อุณหภูมิไมพบพีกของคารบอนอิสระ 
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ปรากฏอยู เนือ่งจากคารบอนที่เหลืออยูจากปฏิกิริยามีปริมาณนอยมาก ซึ่งไมสามารถตรวจวัดโดย
เครื่อง X-ray diffractometer ได นอกจากนี้คารบอนแบล็กที่ใชเปนสารตั้งตนอยูในรูปของ       
อสัณฐาน ซึง่ไมแสดงพีก ผลดังกลาวนี้สอดคลองกับผลการวิเคราะหในตารางที่ 4.7 และรูปที่ 4.21 
แสดงปริมาณของซิลิกอนอิสระที่อุณหภูมิตางๆ เปรียบเทียบระหวางการสังเคราะหบีตา-ซิลิกอน
คารไบดที่เผาในสุญญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน ปริมาณซิลิกอนอิสระจะแปรผกผันกับ
อุณหภมู ิ เมือ่อุณหภูมิสูงขึ้น ปริมาณซิลิกอนอิสระลดลง ในทั้งสองบรรยากาศ แตปริมาณซิลิกอน
อิสระในตัวอยางที่สังเคราะหที่บรรยากาศแกสอารกอน มีคาสูงกวาที่สังเคราะหในสุญญากาศ 
อยางไรก็ตาม คาความแตกตางของปริมาณซิลิกอนอิสระในตัวอยางที่เผาในบรรยากาศแกส
อารกอนและสุญญากาศ มีคานอยลงเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้น เนื่องมาจากที่อุณหภูมิสูงปริมาณแกส    
ซลิกิอนมอนอกไซด และแกสคารบอนมอนอกไซด เกิดขึ้นมาก และพยายามเคลื่อนตัวออกจากเม็ด 
pellet แรงดันของแกสดังกลาวมีมากจนถึงจุดหนึ่งที่เม็ด pellet เกิดการแตก ขณะที่แกสมีการ
เคลือ่นตวัออกจากเม็ด pellet มาก ปฏิกิริยาระหวางเนื้อ pellet ก็มากขึ้นดวย ปริมาณซิลิกอน
อิสระที่เหลือจากปฏิกิริยาจึงมีคาลดลง

      รูปที ่4.20 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ไดจากการเผาดวยอัตราการเพิ่ม
               อุณหภมู ิ50 องศาเซลเซียสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง ในสุญญากาศ ที่อุณหภูมิ
              1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส
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รูปที ่4.21 กราฟแสดงปริมาณของซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่เผาใน
                     สญุญากาศ และบรรยากาศแกสอารกอน ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50
                     องศาเซลเซียสตอนาที นาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิตางๆ

ลกัษณะโครงสรางจุลภาคจากภาพถาย FE-SEM ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด สังเคราะห
ทีอุ่ณหภมู ิ1250 และ 1350 องศาเซลเซียส มีลักษณะใกลเคียงกัน คือ ประกอบดวยอนุภาคขนาด
เลก็ตํ ่ากวา 100 นาโนเมตร เกาะกันเปนกลุมๆ ขนาดอนุภาคมีการกระจายตัวอยูในชวงที่แคบ และ
อนภุาคมีรูปรางเปนทรงกลม ดังแสดงในรูปที่ 4.22
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              ก)

           ข)
      

รูปที ่4.22 ภาพถายจาก FE-SEM ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา  ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด
                      สงัเคราะหจากการเผาในสุญญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส
                      ตอนาท ีนาน 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิตางกัน

          ก) 1250 องศาเซลเซียส
          ข) 1350 องศาเซลเซียส

4.2.5 ผลของอตัราการเพิ่มอุณหภูมิตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

ผงบตีา-ซลิิกอนคารไบด ที่ผานการเผาที่อุณหภูมิ 1250 1300 และ 1350 องศาเซลเซียส 
ในสญุญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1    
ชัว่โมง ถกูน ํามาวเิคราะหสมบัติเปรียบเทียบกัน พบวา การเปลี่ยนอัตราการเพิ่มอุณหภูมิใหชาลง 
จากเดมิ  50 องศาเซลเซียสตอนาที มาเปน  20 องศาเซลเซยีสตอนาที มีผลตออัตราการเกิด
ปฏิกิริยาคอนขางสูงที่อุณหภูมิตํ่ า (1250 องศาเซลเซียส) แตเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นอัตราการเพิ่ม
อุณหภมูมิผีลตออัตราการเกิดปฏิกิริยานอยลง จากตารางที่ 4.8 แสดงผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอน
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อิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนักที่หายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เผาที่
อุณหภมู ิ และอตัราการเพิ่มอุณหภูมิตางๆ กัน  จะเห็นไดวาที่อุณหภูมิ 1250 องศาเซลเซียส  ผง
บีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เตรียมได มีปริมาณซิลิกอนเพิ่มข้ึนเมื่อเปลี่ยนอัตราการเพิ่มอุณหภูมิจาก 
50 องศาเซลเซยีสตอนาที เปน 20 องศาเซลเซียสตอนาที โดยมีคารอยละ 6.464 และ 11.180 
ตามล ําดับ ขณะที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส มีคารอยละ 1.235 และ 1.719 และที่อุณหภูมิ
1350 องศาเซลเซียส มีซิลิกอนอิสระเหลืออยูปริมาณใกลเคียงกัน คือ มีคารอยละ 0.106 และ 
0.111 ตามลํ าดับ

            ตารางที ่4.8 ผลวิเคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนัก
                                 ทีห่ายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด    เผาที่อุณหภูมิ     และอัตราการเพิ่ม

                               อุณหภูมิตางๆ กัน

สูตร ซลิิกอน
อิสระ

(รอยละ)

คารบอน
อิสระ

(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศก

เซนติเมตร)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

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-ซิลิกอนคารไบด ที่ไดจากการเผาในสุญญากาศ นาน 1
          ชัว่โมง ที่อุณหภูมิ และอัตราการเพิ่มอุณหภูมิตางๆ กัน

                        ก) 1300 องศาเซลเซียส, 50 องศาเซลเซียสตอนาที
ข) 1300 องศาเซลเซียส, 20 องศาเซลเซียสตอนาที
ค) 1250 องศาเซลเซียส, 50 องศาเซลเซียสตอนาที
ง) 1250 องศาเซลเซียส, 20 องศาเซลเซียสตอนาที

ผล X-ray diffraction ดังแสดงในรูปที่ 4.23 พบวา ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาที่
อุณหภมู ิ 1250 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที แสดงพีกความ
เขมของซิลิกอนตํ่ ากวาพีกความเขมของซิลิกอนที่พบในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่เผาที่อุณหภูมิ
เดียวกัน แตลดอัตราการเพิ่มอุณหภูมิเปน 20 องศาเซลเซียสตอนาที แสดงใหเห็นวาปริมาณ        
ซิลิกอนเพิ่มข้ึน เมื่อใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิในการสังเคราะหใหชาลงสํ าหรับอุณหภูมิ 1250  
องศาเซลเซยีส ขณะที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส ความเขมของพีกซิลิกอน มีคาใกลเคียงกัน   
ทีอั่ตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 และ 20 องศาเซลเซียสตอนาที ซึ่งสอดคลองกับผลการทดลองใน    
ตารางที่ 4.8

0
2000
4000
6000
8000

10000
12000
14000
16000
18000
20000

10 20 30 40 50 60 70 80 90

2-Theta (Degree)

Re
lat

ive
 in

ten
sity

 (C
PS

)
beta-silicon carbide
silicon

ง

ก

ค

ข



65

รูปที ่4.24 กราฟแสดงปริมาณของซิลิกอนอิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด  สังเคราะหที่
               อุณหภมูติางๆ ในภาวะสุญญากาศ นาน 1 ชั่วโมง ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ
               20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที

จากการทดลองจะเห็นไดวา อัตราการเพิ่มอุณหภูมิมีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาที่
อุณหภมูกิารสงัเคราะหตํ่ ามากกวาที่อุณหภูมิการสังเคราะหสูง ดังกราฟรูปที่ 4.24 ซึ่งแสดงความ 
แตกตางของปริมาณซิลิกอนอิสระที่อุณหภูมิ  1250 มากกวาที่อุณหภูมิ  1300 และ 1350        
องศาเซลเซียส ตามลํ าดับ เมื่อเผาในบรรยากาศเดียวกัน โดยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิชา            
เกิดปฏิกิริยาชา หรือเกิดปฏิกิริยาที่ไมสมบูรณมากกวา จึงพบซิลิกอนอิสระปนอยูในสารบีตา-       
ซิลิกอนคารไบด ในปริมาณมากกวา และมีการสูญเสียนํ้ าหนักนอยกวา เนื่องจากแกสซิลิกอน-  
มอนอกไซด และแกสคารบอนมอนอกไซด ที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยามีปริมาณนอยกวาที่อุณหภูมิการ
สังเคราะหนั้น เนื่องจากถูกใชเพื่อใหเกิดปฏิกิริยา gas-solid (SiO-C) ในระหวางการเพิ่มของ
อุณหภมู ิและเมื่ออุณหภูมิเพิ่มข้ึนจนถึงจุดที่เกิดปฏิกิริยา แกสซิลิกอนมอนอกไซดหมดไป จึงเหลือ
แตปฏิกิริยาระหวาง solid-solid (Si-C) ซึง่เกดิขึน้ไดยากกวากรณีที่มี 2 ปฏิกิริยารวมกัน ในขณะที่
การเพิ่มอุณหภูมิอยางรวดเร็วจนถึงอุณหภูมิที่ทํ าการสังเคราะห ยังคงมีแกสซิลิกอนมอนอกไซด
เหลอือยู เพื่อทํ าปฏิกิริยาเกิดเปนซิลิกอนคารไบด รวมกับปฏิกิริยาระหวาง Si-C ในสภาวะ solid-
solid reaction
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สํ าหรับผลการวัดปริมาณคารบอนอิสระในสารบีตา-ซิลิกอนคารไบด และความหนาแนน
โดยเปรยีบเทียบคาที่อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 และ 50 องศาเซลเซียสตอนาที ที่อุณหภูมิและ
เวลาในการเผาเทากัน พบวามีคาใกลเคียงกัน ดังแสดงในตารางที่ 4.8 สวนลักษณะโครงสราง
จลุภาคของตวัอยางที่อัตราการเพิ่มอุณหภูมิทั้งสองคาใกลเคียงกัน ดังแสดงในรูปที่ 4.25 แสดงให
เห็นวาอัตราการเพิ่มอุณหภูมิไมมีผลอยางเดนชัดตอปริมาณคารบอนอิสระ ความหนาแนน และ
ลกัษณะโครงสรางจุลภาคของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดที่ภาวะการเผาเดียวกัน

        ก)

                  ข)
                       

รูปที ่4.25 ภาพถายจาก FE-SEM  ทีก่ ําลงัขยาย 30,000 เทา ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด
               สงัเคราะหที่ 1300 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศ นาน 1 ชั่วโมง  ดวยอัตราการ
               เพิม่อุณหภูมิตางกัน

    ก) 50 องศาเซลเซียสตอนาที ข) 20 องศาเซลเซียสตอนาที
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4.2.6 ผลของเวลาตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด

น ําผงบตีา-ซิลิกอนคารไบด ที่ผานการเผาที่อุณหภูมิ 1250 และ 1300 องศาเซลเซียส ใน
สญุญากาศ ดวยอตัราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง และ    
3 ชัว่โมง มาวิเคราะหสมบัติตางๆ ผลแสดงดังตารางที่ 4.9

         ตารางที ่4.9 ผลวเิคราะหปริมาณซิลิกอนอิสระ คารบอนอิสระ ความหนาแนน และนํ้ าหนัก
                            ทีห่ายไปของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เผาที่อุณหภูมิ 1250 และ 1300 องศา-
                            เซลเซยีส ในสุญญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที
                            เปนเวลานาน 1 และ 3 ชั่วโมง

สูตร ซลิิกอน
อิสระ

(รอยละ)

คารบอน
อิสระ

(รอยละ)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบาศก

เซนติเมตร)

นํ ้าหนักที่หายไป
(รอยละ)

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

เมือ่เปรียบเทยีบระยะเวลาในการรักษาอุณหภูมิที่อุณหภูมิสูงสุดระหวาง 1 ชั่วโมง กับ 3 
ชัว่โมง พบวา ที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส ระยะเวลาในการรักษาอุณหภูมิที่อุณหภูมิสูงสุดมี
ผลตอความบริสุทธิ์ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดนอย จะเห็นไดวาปริมาณซิลิกอน
อิสระที่หลงเหลืออยูในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด มีปริมาณไมแตกตางกันมากนัก  แตปริมาณ        
ซลิกิอนอสิระมคีวามแตกตางกันมากที่อุณหภูมิ 1250 องศาเซลเซียส คือ เมื่อเพิ่มเวลาในการเผา
จาก 1 ชัว่โมง เปน 3 ชั่วโมง ปริมาณซิลิกอนอิสระที่หลงเหลืออยูลดลงอยางมากจากรอยละ 
11.180 เหลอืรอยละ 3.835 ตามลํ าดับ ปริมาณคารบอนอิสระ และคาความหนาแนน มีคาเพิ่มข้ึน
เพยีงเลก็นอย ทีก่ารรกัษาเวลาที่อุณหภูมิสูงสุดนานขึ้น สวนรอยละของนํ้ าหนักที่หายไปจะเพิ่มข้ึน
เมือ่การรกัษาเวลาการเผาที่อุณหภูมิสูงสุดนานขึ้น สํ าหรับทั้งสองอุณหภูมิ
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รูปที ่4.26 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด สังเคราะหที่ 1250 องศาเซลเซียส ใน
   สญุญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที ที่ระยะเวลา
   ในการรักษาอุณหภูมิตางกัน ก) 3 ชั่วโมง ข) 1 ชั่วโมง

รูปที ่4.27 กราฟ XRD ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด สังเคราะหที่ 1300 องศาเซลเซียส ใน
   สญุญากาศ ดวยอัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียสตอนาที ที่ระยะเวลา
   ในการรักษาอุณหภูมิตางกัน ก) 3 ชั่วโมง ข) 1 ชั่วโมง
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       รูปที ่ 4.26 และ 4.27 แสดงกราฟ X-ray diffraction ของตัวอยางที่ผานการเผาที่
อุณหภมู ิ 1250 และ 1300 องศาเซลเซียส ตามลํ าดับ พบวาความเขมของพีกซิลิกอนลดลง เมื่อ
รักษาเวลาในการเผาทีอุ่ณหภูมิสูงสุดนานขึ้นจาก 1 ชั่วโมง เปน 3 ชั่วโมง ของทั้งสองอุณหภูมิ โดย
ทีอุ่ณหภมูติํ ่ากวา คือ 1250 องศาเซลเซียส แสดงคาความแตกตางของความเขมพีกมากกวาที่
อุณหภมู ิ 1300 องศาเซลเซียส ซึ่งสอดคลองกับปริมาณซิลิกอนอิสระ ดังแสดงในตารางที่ 4.9 
อธบิายไดวาทีเ่วลานานขึ้นปฏิกิริยาจะเกิดสมบูรณมากขึ้น ปฏิกิริยาระหวาง gas-solid เกิดมากใน
ชวงแรกของเวลา และจะหมดไปเนื่องจากปฏิกิริยาถูกควบคุมดวยปริมาณออกซิเจนที่มีอยูใน
ระบบ ดงันัน้ในชวงเวลาที่นานขึ้นปฏิกิริยาจะเปน solid-solid (Si-C) เดนกวา ซึ่งใชคารบอนแบล็ก
ในการท ําปฏกิริิยานอยกวา จึงมีซิลิกอนอิสระเหลือจากปฏิกิริยานอยกวา

4.3 ผลการเปรียบเทียบผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดกับทองตลาด

จากผลการศึกษาตัวแปรที่มีผลตอการสังเคราะหผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดในหัวขอ 4.2  
พบวา การใชผงซิลิกอนผสมกับผงคารบอนแบล็ก-1 และทํ าการเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศา-
เซลเซยีส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปนเวลานาน 1 ชั่วโมง ในสุญญากาศ 
จะไดผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์มากที่สุดเมื่อเปรียบเทียบกับภาวะอื่นๆ  เมื่อลด
อุณหภมูกิารเผาเปน 1300 องศาเซลเซียส โดยใชตัวแปรอื่นๆ เหมือนกัน พบปริมาณซิลิกอนอิสระ
เหลือในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด เพิ่มข้ึนเล็กนอย ผลวิเคราะหของสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่
สังเคราะหไดทั้งสองอุณหภูมิ ถูกแสดงเปรียบเทียบกับผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดของทองตลาด     
ดงัตารางที่ 4.10

ตารางที ่4.10 สมบัติของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดกับทองตลาด

ตัวอยางผง
ซลิิกอนคารไบด

ซลิิกอนอิสระ
(รอยละ)

คารบอนอิสระ
(รอยละ)

พื้นที่ผิว
จ ําเพาะ

(ตารางเมตร

ธาตุองคประกอบ
(รอยละ)

ตอกรัม) Si Sn Al S Fe
Betarundum
(ทองตลาด) 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 ภาพถายจาก FE-SEM ของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่กํ าลังขยาย 30,000 เทา
          ก) betarundum ข)  SC1V-1350-50-1

จากตารางที ่ 4.10 คาพื้นที่ผิวจํ าเพาะของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได จากทั้ง
สองอุณหภูมิและจากทองตลาด (betarundum) มีคาใกลเคียงกันโดยผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่
สังเคราะหไดมีคาสูงกวาเล็กนอย แตลักษณะการกระจายขนาดอนุภาคแตกตางกัน ดังแสดงใน  
รูปที ่ 4.28 จากภาพถาย FE-SEM พบวา ผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการสังเคราะหมีขนาด
เลก็มากอยูในชวง 10-100 นาโนเมตร และมีขนาดอนุภาคกระจายสมํ่ าเสมอ หรือกระจายในชวง  
ทีแ่คบ ส ําหรบัผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดจากทองตลาดประกอบดวยอนุภาคที่มีการกระจาย 2 ชวง 
ขนาดใหญอยูในชวง 0.5-1 ไมครอน และอนุภาคขนาดเล็กอยูในชวง 10-100 นาโนเมตร

ผลวเิคราะหธาตุองคประกอบ ดวยเครื่อง Energy dispersive spectroscopy (EDS)   
พบวา ผงซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีสารเจือปนมากกวาผงซิลิกอนคารไบดจากทองตลาด
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ปริมาณธาตซุลิิกอนที่ตรวจพบในตัวอยางที่สังเคราะหได มีคาเทากับรอยละ 93.9 ซึ่งตํ่ ากวาของ
ทองตลาด ที่วัดไดเทากับรอยละ 98.75  และปริมาณซิลิกอนอิสระในผงซิลิกอนคารไบดจาก    
ทองตลาด มคีาตํ่ ากวาในผงซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ทั้งนี้เนื่องจากผงซิลิกอนคารไบดที่ขาย
ในทองตลาด มกีารน ํามาผานกระบวนการทํ าใหบริสุทธิ์โดยวิธีทางเคมี เพื่อกํ าจัดสารเจือปนตางๆ 
ออกไป หลังจากผานกระบวนการเกิดปฏิกิริยาเปนสารซิลิกอนคารไบด อยางไรก็ตาม ขนาด
อนุภาคของซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได มีขนาดเล็กมากในระดับนาโนเมตร ถานํ ามาผาน
กระบวนการกํ าจัดสารเจือปน จะไดสารซิลิกอนคารไบดที่มีความบริสุทธิ์สูงทัดเทียมทองตลาดได

4.4 ผลวิเคราะหและทดสอบสมบัติของชิ้นงานที่เตรียมจากผงบีตา-ซิลิกอน     
คารไบดที่สังเคราะหได

ทดลองนํ าผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได สูตร SC1V-1350-50-1 และ SC1V-
1300-50-1 บดผสมกับสารตัวเติมอะลูมินารอยละ 6.25 และอิทเทรียรอยละ 3.75 ใชชื่อสูตรเปน 
SC135AY และ SC130AY ตามลํ าดับ ทํ าการซินเทอรที่อุณหภูมิ 1850 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 
ชัว่โมง ในบรรยากาศของแกสอารกอน นํ าชิ้นงานที่ไดมาวิเคราะหและทดสอบสมบัติทางกายภาพ 
ทางกล และลักษณะโครงสรางจุลภาค ดังรายละเอียดในตารางที่ 4.11 และ 4.12 และรูปที่ 4.29 
ตามลํ าดับ

ตารางที ่4.11 สมบัติทางกายภาพของชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่เติมอะลูมินา-อิทเทรีย หลังซินเทอร
                     ที ่1850 องศาเซลเซียส นาน 1 ชั่วโมง ในบรรยากาศแกสอารกอน

สมบัติ SC135AY SC130AY
นํ้ าหนักที่หายไป (รอยละ) 3.22 4.66
การหดตัว (รอยละ) 17.87 16.77
ความหนาแนนสัมพัทธ (รอยละ) 88.96 79.50
ความพรุนตัว (รอยละ) 13.38 26.30
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ตารางที ่4.12 สมบัติทางกลของชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่เติมอะลูมินา-อิทเทรีย หลังซินเทอรที่
                     1850 องศาเซลเซยีส นาน 1 ชั่วโมง ในบรรยากาศแกสอารกอน

สมบัติ SC135AY SC130AY
ความทนแรงดัดโคง (เมกะปาสคาล) 131 118
ความแข็ง (HV; เมกะปาสคาล ) 745 269

จากตารางที ่4.11 จะเห็นวารอยละของการหดตัวของตัวอยาง SC135AY และ SC130AY  
มคีารอยละ 17.87 และ 16.77 ตามลํ าดับ ความหนาแนนสัมพัทธมีคารอยละ 88.96 และ 79.50 
ตามล ําดบั และชิน้งาน SC130AY มีการสูญเสียนํ้ าหนักมากกวาชิ้นงานที่เตรียมจากผงซิลิกอน
คารไบดสตูร SC1V-1350-50-1 จากผลการทดลองดังกลาว แสดงใหเห็นวา ชิ้นงานที่ไดยังมีความ
พรุนตวัสงูโดย SC135AY มีความพรุนตัวรอยละ 13.38 และชิ้นงาน SC130AY ซึ่งเตรียมจากผง   
ซลิกิอนคารไบดสูตร SC1V-1300-50-1 ซึ่งมีปริมาณซิลิกอนอิสระมากกวา มีความพรุนตัวรอยละ 
26.30 ซึ่งสูงกวาสูตรแรกเปนเทาตัว ผลของคาความพรุนตัวและความหนาแนนของชิ้นงาน      
สอดคลองกบัสมบัติเชิงกล อาทิเชน คาความทนแรงดัดโคง  และคาความแข็งของชิ้นงาน ดังแสดง
ในตารางที่ 4.12 พบวาการใชสารซิลิกอนคารไบดที่มีปริมาณซิลิกอนอิสระเหลืออยูมากเปน     
สารตั้งตน จะไดชิ้นงานที่มีความแข็งแรงตํ่ า เนื่องจากซิลิกอนไปลดอัตราการซินเทอรของสาร       
ซลิกิอนคารไบด อะลูมินา และอทิเทรีย โดยปกติแลวการเติมอะลูมินา และอิทเทรีย จะชวยลด
อุณหภมูกิารซินเทอรของซิลิกอนคารไบดจาก 2000 องศาเซลเซียส ใหมาอยูที่ 1900 หรือ 1850 
องศาเซลเซียส เพราะสารตัวเติมอะลูมินา และอทิเทรียจะเกิดเปน liquid phase ชวยในการ      
ซนิเทอร อยางไรก็ตาม ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดจากการทดลองนี้ ถึงแมจะมีอนุภาคขนาด
เล็กในระดับนาโนเมตร แตยังไมไดผานกระบวนกํ าจัดสารเจือปน เพื่อเพิ่มความบริสุทธิ์ ทํ าให    
ชิน้งานทีเ่ตรยีมได มีความหนาแนนตํ่ า สารตัวเติมอะลูมินา และอทิเทรีย ไมสามารถสราง liquid 
phase  ในปรมิาณทีเ่พยีงพอ เพื่อชวยในการซินเทอรได ดังภาพถายโครงสรางจุลภาคของชิ้นงาน
ทีเ่ตรยีมจากสารซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ดังรูปที่ 4.29 แสดงใหเห็นถึงรูพรุนจํ านวนมากใน
เนื้อช้ินงาน โดยรูพรุนมีจํ านวนมากขึ้น และมีขนาดใหญข้ึนในชิ้นงานที่เตรียมจากสารซิลิกอน   
คารไบดที่มีปริมาณซิลิกอนอิสระมากกวา
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ก)

ข)

รูปที ่4.29 ภาพถายจาก SEM ที่กํ าลังขยาย 1,000 เทา ของลักษณะพื้นผิวชิ้นงานซิลิกอนคารไบด
                ทีเ่ติมอะลูมินา   และอทิเทรยี   ขึ้นรูปโดยผาน   CIP   ที่ความดัน  200   เมกะปาสคาล
                ซนิเทอรที่ 1850 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง  ในบรรยากาศแกสอารกอน  
                 ก) SC135AY ข) SC130AY



บทที่ 5

สรปุผลการทดลองและขอเสนอแนะ

สรปุผลการทดลอง

การใชผงโลหะซิลิกอนบดผสมกับผงคารบอนแบล็ก แลวนํ าไปเผาที่ภาวะตางๆ สามารถ
สงัเคราะหบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่มีอนุภาคระดับนาโนได โดยตัวแปรตางๆ เชน ชนิดของคารบอน
แบลก็ทีใ่ช บรรยากาศในการเผา อุณหภูมิ อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ และระยะเวลาที่ใชในการรักษา
อุณหภูมิสูงสุด เปนตน ลวนแตมีบทบาทตอสมบัติของผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได     
ซึ่งสรุปไดดังนี้

1. การใชเอทิลแอลกอฮอล อะซีโตน เฮกเซน และเบนซีน เปนตัวกลางในการบดผสม ไมแสดง
ความแตกตางที่ชัดเจนของสมบัติผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได

2. ขนาดพืน้ทีผิ่ว และความเปนผลึกของผงคารบอนแบล็ก มีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาระหวาง
ซลิกิอน และคารบอน คารบอนแบล็กที่มีพื้นที่ผิวมาก และมีความเปนผลึกนอยกวา จะเกิด
ปฏิกิริยาที่สมบูรณมากกวา

3. บรรยากาศการเผา มีผลตอปฏิกิริยาการสังเคราะหสารบีตา-ซิลิกอนคารไบด จากสารตั้งตน    
ซิลิกอน และคารบอนแบล็ก โดยปฏิกิริยาเกิดไดดีในสุญญากาศมากกวาในบรรยากาศของ
แกสอารกอน ที่อุณหภูมิ และเวลาในการเผาเดียวกัน

4. ที่อุณหภูมิสูงขึ้นปฏิกิริยาการเกิดสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดสมบูรณมากขึ้น  สังเกตไดจาก
ปริมาณซิลิกอนอิสระมีคานอยกวาที่พบในสารบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหไดที่อุณหภูมิ
ตํ่ ากวา

5. อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ มีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิการสังเคราะหตํ่ ามากกวา
อุณหภูมิการสังเคราะหสูง และที่อุณหภูมิเดียวกัน เมื่อใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิชา ความ
สมบูรณของปฏิกิริยานอยกวาการใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิอยางรวดเร็ว  พบปริมาณซิลิกอน
อิสระในผงบีตา-ซิลิกอนคารไบด ที่ใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิเร็วตํ่ ากวาการเพิ่มอุณหภูมิอยาง
ชาๆ

6. ที่อุณหภูมิเทากัน การใชเวลาในการรักษาอุณหภูมิสูงสุดนานกวา ปฏิกิริยาจะเกิดสมบูรณ 
มากขึน้ โดยเฉพาะที่อุณหภูมิตํ่ าจะแสดงความแตกตางมากกวา
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7. ทีอุ่ณหภมูิสูงตัวแปรดานบรรยากาศ อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ และเวลา มีผลตอปฏิกิริยาการ
เกิดซิลิกอนคารไบดนอยกวาที่อุณหภูมิตํ่ า

8. ผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่ไดจากการผสมผงซิลิกอนและคารบอนแบล็ก-1 ในเอทิลแอลกอฮอล 
เผาทีอุ่ณหภมู ิ 1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสตอนาที เปน
เวลานาน 1 ชัว่โมง ในสุญญากาศ มีปริมาณซิลิกอนอิสระต่ํ าที่สุด เมื่อเทียบกับภาวะอื่นๆ 
ขนาดอนุภาคอยูในชวง 10-100 นาโนเมตร มีพื้นที่ผิวจํ าเพาะใกลเคียงกับผงบีตา-ซิลิกอน  
คารไบดทองตลาด (betarundum) คือ  19.75  และ 18.03 ตารางเมตรตอกรัม ตามลํ าดับ

9. ชิ้นงานที่เตรียมจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได หลังซินเทอรที่ 1850 องศา-
เซลเซยีส ในบรรยากาศแกสอารกอน มีคาความหนาแนนสูงสุดรอยละ 89 ความทนแรงดัดโคง
เทากบั 131 เมกะปาสคาล สวนความแข็งอยูที่ 745 เมกะปาสคาล  ซึ่งสมบัติยังไมดีเทาที่ควร 
เนื่องจากผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ยังมีสารเจือปนที่มาจากสารตั้งตนอยูมาก  
ยงัไมไดถูกกํ าจัดออกไป

10. ปริมาณซิลิกอนอิสระมีผลตอสมบัติของชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่ซินเทอรที่ 1850 องศา-
เซลเซยีส โดยปริมาณมาก ชิ้นงานมีความหนาแนนลดลง และสมบัติเชิงกลตํ่ าลง

ขอเสนอแนะ

1. ควรเพิม่สัดสวนปริมาณคารบอนที่ใช เพื่อลดปริมาณซิลิกอนอิสระที่เหลือจากปฏิกิริยา โดยให
ปฏิกิริยาเกิดสมบูรณมากขึ้น

2. ควรน ําผงบตีา-ซิลิกอนคารไบดที่สังเคราะหได ไปผานกระบวนการทางเคมี เชน นํ าไปลางดวย
กรด เพือ่ก ําจัดสิ่งเจือปนตางๆ ซึ่งจะทํ าใหไดผงบีตา-ซิลิกอนคารไบดที่บริสุทธิ์มากขึ้น

3. ทดลองทํ าการซินเทอรชิ้นงานซิลิกอนคารไบดที่อุณหภูมิสูงกวา 1850 องศาเซลเซียส เชน 
1900 องศาเซลเซยีส เพื่อเพิ่มความสามารถในการซินเทอร และตรวจสอบสมบัติเปรียบเทียบ
กบัชิน้งานที่ซินเทอรที่ 1850 องศาเซลเซียส
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ภาคผนวก ก

การดมาตรฐาน JCPDS
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ภาคผนวก ข

พลงังานอิสระของกิบส (∆G) ของปฏิกิริยาที่อุณหภูมิตางๆ

Temperature [oC]
0 500 1000 1500 2000

0 500 1000 1500 2000

∆
G

 [K
ca

l]

-200

-100

0

100

-200

-100

0

100

SiO2+3C = SiC + 2CO(g)

SiO2+C = SiO(g)+CO(g)
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ประวัติผูเขียนวิทยานิพนธ

นางสาววาสนา  ฆองวงศ เกิดวันที่ 4 ตุลาคม พ.ศ. 2515 ที่จังหวัดพระนครศรีอยุธยา 
สํ าเร็จการศึกษาปริญญาตรีวิทยาศาสตรบัณฑิต ภาควิชาวิทยาศาสตรทั่วไป คณะวิทยาศาสตร 
จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย เมื่อปการศึกษา 2537 เขาศึกษาตอในหลักสูตรวิทยาศาสตรมหา
บณัฑติ ภาควชิาวสัดุศาสตร สาขาเทคโนโลยีเซรามิก จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย ในปการศึกษา 
2545 สํ าเรจ็การศึกษาในภาคการศึกษาตน ปการศึกษา 2547
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