
««การท ดลองและบท ว ิจารท !

4.1 ««การว ิเคราะห ์วดq ส ิบ

4.1.1. ความช ื้น  (m o is tu re ) ««การว ิเคราะห ์ความช ื้นรองแกลบท ั้ง  3 แหล ่ง น«ดงใน 

ดา»างท ี่ 4.1 ท บ ว ่า  เป อ f เร่เใฬ่โค'วาม1ชนรองแกลบท ั้ง  3 แหล ่ง ม ีความใกล ัเค ียงส ิ'น  ค ีอ  ป ร ะม าณ

7.8 -  8.0 % ป?มา{นความช ื้นจะม ีอ ิท?หลต ่อป?มาณ เล ัาแกลบท ี่«ส ิดไจ ั ล ัาแก «บ ม ีป ?ม าณ

ความช ื้นส ูงเส ินไป จะทำให ้จ ัองใช ัพล ังงานในการเผาภ ูง และไจ ั yield ดา แต ่ป?มาณ ท ี่พ บ  

ในการว ิจ ัยน ี้ น ับว ่า เป ็น แก«บท ี่ม ีความช ื้น ดา เม ึ่อ เป ?ยบ เท ํยบส ิบ««การว ิจ ัยท ี่ม ีผ ู้ท ำมาแล ัว  ใน 

รายงาน  International Research and Development Cooperation ITIT Project No. 83-1-8, 

October 1986 ช ื้งพบว ่า ความช ื้นรองแกลบในประเทศไทย อยู่ในารวง 8 .12-11.54%  จ ังน ั้น  

แกลบท ี่ใช ั จ ัง เห ม าะส าห รบ เป ็น ว ัด ฤ ส ิบ ร ่ม จ ัน

ตารางท ี่ 4.1 ««การว ิเคราะห ์ป?มาณ ความช ื้นในแกทบจากแหล ่งต ่างๆ

จ ัวอย ่างท ี่ แหล ่งท ี่มา ป?มาณ ความช ื้น

(%)

1 พจัด» 1 Ri 8.0

2 นครราชส ิมา , R2 7.8

3 ช ัยภ ูม ี , r3 7.8

4.1.2. การค ีกษาโครงล?างผ«ก โครงส?างผ«กรองแกลบท ั้ง  3 แหล่ง ค ีกษ าโดยใช ัเ/ร ่อ ง  

เอกช ัเรฟ ้ส ิฟแฟรกโดรม ีเดอ? ผส ิดโดยบ?ษ ํท Phillips Model PW 1130 /  90 จ ังแสดง'ใน I ป ท ี่4.1 

พ บว ่าไม ่ปรากฎ  XRD peak ท ี่ช ัดเจนม ีเพยง board peak ที่ 20 = 22° ช ื้ง เม ึ่อน ่า««ท ี่ไจ ั
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ฟ }ย บ เท ีย บ ส ับ  standard ASTM แสัว พบ 'ว ่า เป ็นส ักษณ ะ XRD -  Pattern รองช ิส ักาอส ัณ ฐาน  

การที่ ร»(ว2 ในแก«บอภ ู่ใบ2ป ท ี่เป ็น อ ส ัณ ฐาน  ทำให ้มความเหมาะสมในการใช ้เป ็นว ัตช ุต ับในการ 

«ส ัตช ้ส ักอน คา}ไบค ์ เน ึ่อ งสากมพ ส ังงานส ัสระ (free energy) ตากว ่า ร อ 2 ที่'อยู่'ใน2ปผส ัก ซึ่ง 

คำนวณ ทางเทอ}โมไตบาม ิก  สากการส ักษ ารอง J.G Lee and I.B Cutler (1975) ส ังทำ'ให ้ปฎส ั}ยา 

การเส ัตช ้ส ักอนคาf l บ ค ์ เป ็นไปใต ัท ี่ช ุณ ห ภ ูมตากว ่าป /]ส ั}ยาการเส ัตช ํส ิกอนคา}ไบต ัสากควอรตส ั 

น«ะกราไฟส ั ต ังน ั้นแกสบท ี่เส ัอกมาใช ้ในการว ็ส ัยน ี้ ส ังค วรเป ็น แก«บ ท ี่มค วาม เห มาะสมใน  

การ«ส ัตช ํส ักอนคา}ไบค ์

4.1.3. การส ักษ าจ ุ«โค รงส }างแ«ะองค ์ประกอบ  ส ัก ษ าส ัก »ณ ะจ ุ«โค รงส }างรองแ ก «บ สต  

โตยใช ้เคซ ึ่องจ ุตทรรศน ัอเ«ตตรอบ «ส ัตโตยบร»ท  Jeol Model T33QA ค ์ง2ป ท ี่ 4.2 แสตงให ้เห ้น 

ส ังส ัก»ณ ะผ ิวน อก  ( Outer epidermis ) รองแก«บ  พบเกรน  ( grain ) เส ักๆ รอง ร»(ว2 กระสาย 

ส ัวอภ ู่ท ั่วไปบนผ ิวซ ึ่ง«อตคส ัองส ับผ«การส ักษาโตย S i-Ka Mapping ต ัง2ป ท ี่ 4.3 แ«ะ«อตคส ัอง 

ส ับ ««งาน รอง Sharma et al. ( 1984 ) ท ี่พบว ่า ร อ 2 ในแก«บสะอภ ู่ใน2ปข องอน ุภ าค เส ักๆ 

ท ี่กระสายผ ิงต ัวอภ ู่ท ั่วไปบนผ ิวรอง matnx รองสารอ ํบท รย ์

4.1.4 ««การส ัก»าธาท ุองค ์ป ระกอบ รองแกตบโตย เคร ึ่อ ง  Energy Dispersive X-ray 

analysis (EDX) แสตงในตารางท ี่ 4.2 สะเห ้น ว ่าองค ์ประกอบห ส ักคอ Si แ«ะมส ัง เส ัอปน อ ื่น

เพยงเส ักห ้อย ไตัแก่ Mg, Al, Na Fe แตะ Ca เป ็นต ัน  สะเห ้นว ่าการวเคราะห ้โตย EDX ไม ่แ«ตง 

อ งค ์ป ระก อ บ ท ี่เป ็น ค า}บ อ น  เน ึ่อ งสากคา}บอน เป ็น ธาท ุท ี่ม ีน ั้าหน ัก เบา ไม ่สามารถครวส«อบต ัวย  

เคร ึ่อง EDX ไต ั แต ่เม ื่อส ัก»าโตยใช ้ Wavelength Dispersive X-ray analysis ( WDX )

ต ังแสตงใบ2ป ท ํ1 4.4 ส ัพ บ พ ครองค า}บอน ท ี่ช ัต เสน  แ สต งว ่ามค า}บ อน เป ็น องค ์ป ระกอบ ห ส ัก

อกธาท ุหน ึ่งอภ ู่ต ัวย
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2ปที่ 4.1 X - ray diffraction pattern ชองนกทบ

ก) standard peak ชองซ«กาอข ัณ J าน  ASTM no 11-695 ค) น ก « บ จ า ก ห ว ัค น ค ร ร า ช ส ืม า (R2) 

ช) นกลบจากจ ้งหว ัคฟ ้จ ิคร (R-เ) ง) นก«บจากจ ้งหว ัคข ัยภ ูม ํ (R3)
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2ปท่ี 4.2 ๆลโครงสf างของแกลบสด 

ก) แกลบ'จาก1รังนวัดทจิตร 

ข) แกลบจากจํงหวัด'นครราชสิมา 

ค) แกลบ'จาก'จัง,พ'วัด'ชัยภูม
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2ปที่ 4.3 Si-KOt mapping รองแกลบ
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2ปที่ 4.4 WDX peak ๆ)องคา#มอนในนกลบ«ค
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ตารางท ี่ 4.2 แสด งธาต ุอ ง«ป ระก อ บ รองแ ก «บ «ต  R1 , ก2 1 แ3

ต ัวอย ่าง ธาต ุองต ัป ระก อบ wt%

R1 Si 93.68

Mg 0.23

Al 5.19

Tl 0.14

Na 0.71

r2 Si 87.76

Mg 0.46

Al 9.58

Na 0.86

Fe 0.48

Ca 0.86

r 3 Si 93.57

Mg 0.22

Al 4.05

Na 0.63

Fe 0.51

Ca 0.15

K 0.42

Mn 0.46
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4.2.1. การคิกษาโครงส?างผลีก โ«ยใชิเคร่องเอกยัเรย'«ฟแทํรกชั่น เพี่อคิกษา2ปผลีก 

และชน«รองสารประกอบที่ผลีตไล่

เน ื่อนำแกลบจากท ั้ง  3 แหล่ง ม า ท า ป ฐ r̂ ยาไพโรไลชีส ท ี่อ ุfน'พภูม ิค ่างๆ «อ 

1 3 1 0 ,1 4 1 0 ,1 5 5 0  แ สะ 1 7 5 0 °c  แล ่วนำผลท ี่ไล ่มาว ํเคราะห ์โครงส?าง โคยเทคนค X -ra y  

diffractometry ไล ่ผลล ่ง X - ray diffraction pattern ไ น ท ี่ 4.5  - 4.10 ซ ึ่งพบว่าในการเผา 

เล ่าแกลบ RHAV RHA2 และ RHA3 พ ี«ท ี่ 2 0  = 3 5 .5 ° , 5 9 .9 ° , 7 2 .08 ° และ 4 1 .3 °  ล่ง2ปที่ 

4.5, 4 .7  และ 4.9  ซ ึ่งส อ«ค ล ่องย ับ พ ีค รอง P  - Sic ตาม ASTM No. 2 9 -  1129 เป ็นสารท ี่ม ี 

ล ักษณ ะโครงส?างรองค ิวบก  XRD pattern รอง P  - Sic น ี้ เร ่มปรากฎ ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 1310°C  ล่ง2ป 

แต ่ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิน ี้พ ีค รอง Sic ท ี่ไล ่ม intensity ตา แส«งว ่า เป ็นอ ุณ หภ ูม ิท ี่ย ังตาไปล ่าห?ปการเล ่ต  

ป ฐก ํร ิย าต าม สม ก ารท ี่ 1 นอกจากน ี้ ม ิพ ีครองสารช น ํตล ี่นประปนอย ู่ เช่น พ ีคท ี่ 2 0  = 22° 

ซ ึ่งตรงย ับพ ีครองผล ีกช ิล ีกาซ ึ่งบางล ่วนไล ่เปล ี่ยน$ปจากอล ัณ 2าน เป ็นคร ิสโตบาไลท ํ (crystobalite) 

เน ื่องจากการเผาท ี่อ ุณ หภ ูม ิส ูง  ซ ึ่งสอ«คล ่องผลการว ํล ัยรอง James and Rao (1986) รายงานว่า 

การเล ่«ผล ีก  (cryslallization) รอง ร<ว2 ไนแกลบ จะพ บ เน ื่อ เผ าแกลบท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิส ูงกว ่า  7 0 0 ° c  
ล ่วนพ ีคอ ึ่นๆ ท ี่ปรากฎ เป ็น พ ีครองช ิล ีกาและคา?บอน ท ี่เห ลอจากป2 กริยา ล ่าห?ปสารท ี่ผ ่านการ 

ไพโรไลช ิสท ี่อ ุณหภ ูม ิ 1 4 1 0 °c  ย ังแส«งล ักษ ณ ะ XRD - pattern ท ี่คล ่ายคลงย ันย ับการเผาท ี่ 

อ ุณ ห ภ ูม ิ 1 3 1 0 °c  แส«งว ่าท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิท ั้3สองปฎ ํกร ิยาท ี่เล ่«ร ื้น ย ังไม ่สมภ ูรท ! และเนื่อ'ไชิ1อ ุณ หภ ูม ิ 

ไนการเผาส ูงจาก 1550 - 1 7 5 0 °c  พ ีค พ ั้ห ม « ท ี่๓ « ร ื้น เป ็น พ ีค รอ ง เบ ล ่าช ิล ีก อ น ค า? !บ ล ่ล ่ง f ปท ี่

4.5  (ง) ไม ่ปรากฎพ ีครองช ิล ีกา ม ิเพ ียงพ ีคท ี่ม ี intensity ตา ท ี่ 2 0  = 2 6 °  ซ ึ่งเป ็นพ ีครอง 

คา?นอนท ี่เหล ีอจากป2 กริยา (residual cartoon) แส«งว ่าป2 กร ิย า เล ่ล ร ื้น อย ่างสม ภ ูรท ! และม ิ 

คาร ิบอน อย ู่ไนล ่วนผสมมากเล ่น พ อ ผลท ี่ไล ่จากการท««องน ี้ สอ«คล ่องย ับผลการวล ัยรอง

Raghavarapu Venkata Knshnarao et. al (1991) ท ี่พ บว ่าอ ุณ หภ ูม ิม ิอทช ิพ ลต ่อชน «รองผล ีตล ่ณ จโ 

ท ี่ไล ่จากการไพโรไลช ิสรองแกลบ คอ อ ุณ หภ ูม ิม ิอ ํทช ิพ ลท ี่จะทำให เล ่«การเปล ี่ยนแปลงจาก

ช ิล ีกาอล ัณ 3าน เป ็นผล ีก  เล ่«ผล ีกช ิล ีกอน คา?!บล ่ ห ่ร ิอเล ่«เป ็นกรา'ไฟต,’ และไนการท«ลองน ี้ 

ล ่พ บการเปล ี่ยน แปลงรองโครงส?างและผล ีตล ่ณ ‘ท ํล ่งกล ่าว ต าม การเปล ี่ยน แป ลงรองอ ุณ ห ภ ูม ิ 

โ«ย เฉ พ าะป ร ิมาณ ช ิล ีกอน คา? !บล ่เพ มร ื้น  เน ื่อเพมอ ุณ หภูม ิในการเผาไพโรไลช ิส แต่ไนช่วง 

1550 - 1 7 5 0 ° c  จะไม ่เฟ ้นความแตกต ่างท ี่เต ่นช ัตรอง XRD-pattern แส«งว ่าในช ่วงอ ุณ หภ ูม ิ

4.2 ผลการวเคราะทํชิลีกอนคา?!บต่ท่ีผลีตไล่จากแกลบ
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ดังกล่าว การเกิดปฎิกรยาเป็นไปอย่างสมใ1]รณ์และได้สารชิลิกอนคาร์ไบดั ส ่วนจะอยู่,ในรูป 

ของวิสเกอร์สหรือโพลีคริสตรอลนัน จะต้องคืกษาจุลโครงสร้างประกอบต่อไป อย่างไรก็ตาม 

จะเห็นว่าผลที่ได้จากการเผาเถ้าแกลบทั้ง 3 แหล่ง ไม่มีความแตกต่างดันที่เด่นซัด

สำหรับชิลิกอนคาร์ไบดัที่ผลิตจากถ่านแกลบ (RHC) ท้ัง 3 แหล่ง ดังIปที่ 

4.6 , 4 .8  และ 4 .10  ทั้นพบวา XRD - pattern ที่ได้จากการเผาไพโรไลซิลที่อุณหภูมิ 1310°c 
แสดงลักษณะ broad peak ของชิลิกาเป็นหลัก ส่วนพีคของซิลิกอนคาร์ไบดัปรากฏขึ้นไม่ 

ซัดเจน เป็นพีคที่มี intensity ตํ่ามาก ส่วน XRD - pattern ของผลิตดัณฑ์เผาที่อ ุณหภูมิ 

14า0๐C เริ่มปรากฏพีคของชิลิกอนคาร์ไบด์ซัดเจนขึ้น แต่ก็ยังมี intensity ต ํ่ามากฟนดัน 

นอกจากนี้ จะเห็นว่าชิลิกาที่เหลืออยู่ส ่วนใหญ่ยังอยู่ใน2ปของชิลิกาอลัณฐานตามลักษณะ 

ของ XRD - broad peak ท่ี 20 = 22° แต่ที่อุณหภูมิระหว่าง 1550 - 1750°c พีคของ 

เบดัาซิลิกอนคารัใบด์ปรากฏ'ซัดเจน แสดงว่าในช่วงอุณหภูมินี้เหมาะสม สำหรับการเกิด 

ปฏิกิริยาตามสมการที่ 1 นอกจากพีคของชิลิกอนคาร์ไบด์ ก็จะมีพีคของคาร์บอนปรากฏอยู่ 

แสดงว่ามีคาร์บอนเหลือจากปฏิกิริยา เช่นเดียวดับการเผาเถ้าแกลบ เมื่อเป'ริยบเทียบผลการ 

เผาเถ้าแกลบและถ่านแกลบ จะเห็นว่าปฏิกิริยาการเกิดซิลิกอนคาร์ไบต์จากเถ้าแกลบนั้น

เริ่มเกิดที่อุณหภูมิตํ่ากว่าการใช้ถ่านแกลบ ซึ่งอาจเกิดเนื่องมาจาก โครงสร้างของซิลิกาและ 

คาร์บอน รวมทั้งขนาดอนุภาคของสารทั้งสองในถ่านแกลบและเถ้าแกลบ มีความแตกต่าง 

ดัน ดังรายงานการวิลัยของ Raghavarapu Venkata Krishnarao et. al (1991) พบว่า 

การเกิดซิลิกอนคาร์ไบต์จากแกลบ มีองค์ประกอบที่เกี่ยวข้อง คือ

1. ลักษณะสารเริ่มด้น คือ ลักษณะโครงสร้างของสารซิลิกาและคาร์บอน

2. อัตราการเกิดปฏิกิริยารีดักชันของซิลิกอนมอนอกไซด์ (SiO) (ปฏิกิริยาที่ 2)

3. สภาวะที่ใช้ในกระบวนการไพโรไลชิส

สำหรับในการทดลองนี้ สภาวะที่ใช้ในกระบวนการเผาไพโรไลชิส ท้ัง

เถ้าแกลบและถ่านแกลบนั้น ใช้สภาวะเดียวดัน- แต่สารเริ่มด้นนั้นต่างดัน คือ เถ้าแกลบที่ 

ได้มีเพียงชิลิกาเป็นสารหลัก และต้องเติมผงคาร์บอน เพื่อเป็นแหล่งของคาร์บอน ส่วน 

ถ่านแกลบนั้นมีทั้งซ ิลิกาและคาร์บอนที่มาจากแกลบเพียงอย่างเดียว ซึ่งลักษณะโครงสร้าง 

ของคาร์บอนจากแหล่งทั้งสองจะมีความแตกต่างดัน นอกจากนี้ กระบวนการเผาเถ้าแกลบ 

และถ่านแกลบ ใช้สภาวะที่แตกต่างดัน ดังนั้นลักษณะโครงสร้างของซิลิกาเอง ก็อาจจะมี 

ความแตกต่างดันด้วย



RE
LA

TIV
E 

IN
TE

NS
IT

Y

45

DIFFRACTION ANGLE (26 )

2ปท ี่ 4.5 XRD pattern แอง RHA-เ ห ส ัฟ ฐ ? f t ย าไ ท โรไ ฬ ํ*

ก). ท ี่ช ุณ หภ ูม  1,310 ° c  1 1 ชั่วโมง. ส ัต ราการให ้«วาม*รน  50°0 /น าท  

แ). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ํ 1.410 ° c  , 1 ชั่วโมง. ส ัต ราก ารให ้«วาม*รน  50๐ C/นาท ี 

ก). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม  1.550 ° c  . 1 ชั่วโมง. ส ัต ราการให ้«วาม*รน  50°c/นาท 

ง). ท่ีอุณหภูมํ 1,750 ° c  . 1 ชั่วโมง, ส ัตรากา?'ให ้«วาม?«ม 50°c /น าที
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D I F F R A C T I O N  A N G L E  ( 2 0 )

2ปท ี่ 4.6 XRD pattern รธง RHC-เ ห & ป ฐ ? !เขาไพโรไทชํธ

ก). ท่ีอุณหภูมิ 1,310 °c 1 1 ร่ัวโมง, อัตราการให้ความเธน 50๐C/นาท 

ร). ท่ีอุณหภูมิ 1,410 °c 1 1 ร่ัว'โมง, อัตราการ'พค'วามเธน 50°0/นาท 

ค). ท่ีอุณหภูมิ 1,550 ๐C . 1 ร่ัวโมง, อัตราการให้ความเอน 50°c/tfาที 

ง). ท่ีอุณหภูมิ 1,750 °c , 1 ร่ัวโมง, อัตราการให้ความเอน 50°0/นาท
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D I F F R A C T I O N  A N G L E  ( 2 9 )
2ปท ี่ 4.7 XRD pattern ใ!รง RHÀ2 หรังปฎิ?โ?ขาไทโรไทชิส

ก). ท่ีชุททพ]มิ 1.310 ๐C . 1 ร่ัวโมง. รัดราการให้ความ?รน 50°C/มาท 

ร). ท่ีชุ{นใ)เภูมิ 1,410 °c  , 1 ร่ัวโมง. รัดรากา?ให้ความ?รน 50°0/นาท 

ค). ท่ีชุณพภูมํ 1,550 °c  . 1 ร่ัวโมง. รัดราการให้ความ?รน 50°0/นาท 

ง). ท่ีธุณหภูมํ 1,750 °c  , 1 ร่ัวโมง. รัดราการให้ความ?รน 50°CMาท
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D I F F R A C T I O N  A N G L E  ( 2 0 )

เป ท ี่ 4.8 XRD pattern รอ ง  RHC2 ห & ปฐท ี!ยาไห โรไสช ํส

ก). ท ี่ช ุ(นพภ ูม ิ 1,310 °c 1 1 ช ั่วโมง, «ตราก ารไห ้ค วาม !อน  50°(7น าที 

ร). ท ี่อ ุพ พ ภ ูม ิ 1.410 °c . 1 ชั่วโมง, «ตราก ารให ้ค วาม !«น  50๐0/นาท ี 

ค). ท ี่ช ุณ หภ ูม ิ 1,550 °c , 1 ชั่วโมง, 3ตราก ารให ้ค วาม !«น  50°0 /น าท ี 

ง). ที่ชุ*น!พภูมิ 1,750 °c 1 1 ชั่วโมง, £ตราก ารไห ้ค วาม !«น  50°0 /น าท ี
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D I F F R A C T I O N  A N G L E  ( 2 0 )

j d ท ี่ 4.9 XRD pattern ร«ง RHA3 ห & ป ฐก ิ}ข าใพ โรไ เพ ส

ก). ที่ช ุ!ณ)!ภ ูม ิ 1,310 °c 1 1 'รั่วโนง. อ ัตราการให ้ความ}อบ  5 0 °0 พ า ท ี 

ร). ท ี่ธ ุณ พ ภ ูม ิ 1.410 °c 1 1 ■ร่ัวโมง. อ ัตราการให ้ความ}อบ  5 0 °c /u าพ 

ค). ท ี่ช ุ!นหภ ูม ิ 1,550 ๐C . 1 ร ั่วโมง. อ ัตราการให ้ความ}อบ  50°0 /บาท  

ง). ท ี่ช ุ!นหภ ูม ิ 1.750 °c , 1 ร ั่วโมง, อ ัตราการให ้ความ}อบ  50°0/นาท
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D I F F R A C T I O N  A N G L E  ( 2 9 )

*ปท ี่ A. 10 XRD pattern รอง RHC3  หอังป;)?ไ?ยาไทโรไอ?อ

ก). ท่ีอุณหภูม 1,310 °c . 1 ท่ีวโมง, อัคราการใฟ้ความ?อน 50°0/นาฑี 

ร). ท่ีอุณหภูมํ 1,410 °c . 1 ท่ีวโมง, อัคราการใฟ้ความ?อน 50°c/vารํไ 

ค). ท่ีอุณหภูมํ 1,550 °c , 1 ร่ทโมง, อัคราการใหัความ?อน 50๐0/นาท 

ง). ท่ีอุ!นพภูม 1,750 °c 1 1 ท่ีวน)ง, อัคราการใฟ้ความ?อน 50°0/นาท
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r f lU . 1 1  XRD pattern ฟ ? ย บ l ทยบการiftfเสารชํสิกอนคาf I u r f  Y in  RHA11 RHA2, 

น«ะ RHA3
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?ปท่ี 4.12 XRD pattern เป!ยบเทียบการ iff A สารชิสิกอนคาfiller จาก R H q . RHC2, 

แกะ RHC3
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ข. การาเคราะฟ ้กางเคม ี

ตารางท ี่ 4.3 แ ส ค งป }ม าณ  Sic ท ี่เ^ค รน  แ ส ะป }ม าณ ค า}บ อ น ท ี่เห ส ือ ส าก ป ฐ f i } ยาของ 

แกสบ R1

อุณหภูม ีไทโรไสเส ( ° 0 RHA1 RHC-J

%SiC %c %SiC %c
1,310 62.40 37.60 56.67 43.33

1,410 62.33 36.67 57.00 43.00

1,550 88.11 11.89 65.71 34.29

1,750 89.76 10.24 68.89 31.11

คารางท ี่ 4.4 แ ส ค งป }ม า ณ  Sic ท ี่ฟ ้ค ข น  แ ส ะป }ม าณ ค า}บ อ น ท ี่เห ส อ ส าก ป ฐ f i } ยาของ 

แกสบ ท2  •

อ ุEนหภูมีไพโรไสเส ( ° 0 RHA-, r h c 2

%SiC %c %SiC %c

1,310 63.33 36.67 54.00 46.00

1,410 64.29 35.71 55.00 45.00

1,550 87.50 12.50 66.67 33.33

1,750 88.00 12.00 70.00 30.00
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ดา»างท ี่ 4.5 แสดงป?มาณ  Sic ท ี่เส ิค ่ชน แสะป?มาณ ดา?บอนท ี่เหท ีอจากปฐส ิ?ยารอง 

แกสบ R3

อ ุเน ห ภ ูม !พ โ»ไสชส ( ° 0 r h a 3 r h c 3

%SiC % c %SiC % c

1,310 61.67 38.33 52.94 47.06

1,410 63.48 36.52 53.00 47.00

1,550 86.36 13.64 66.67 33.33

1,750 87.27 12.73 67.50 32.50

จ ะเป ็น ว ่าห ย ัJจาก เกดปฐส ิ?ยาไป เป ็น ?ส ิกอน คา?!บย ัแย ัวย ังมคา?บอน เห สออย ู่ ซึ่ง

คา?บอนน ี้สามา»ถถ ูกกำจ ัดออกไปใย ั โดยกา»นำเอาสา»?ส ิกอน คา?!บท ีท !ย ัหย ังจากผ ่าน

Hot Press มาเผาท ี่ช ุณ หภ ูม  700° เป ็น เวสา 3 ชม. ในบ»»ยากาคปกด

เม ึ่อนำสา»?ส ิกอนคา?!บย ัหย ังจากใส ่คา?บอนแย ัว ไปวิเค»าะห ์ย ัวยเคซ ึ่องเอกซ ์เ»ย'’

ท ีฟแฟ»กช ั่นจะไม ่ทบพคท ี่ 20 «  26°  ซ ึ่งเป ็นท ีครองคา?บอนอย ู่เสยซ ึ่งแสดงให ้เป ็นย ัง2ปท ี่ 4.13 

เป ็นกา»ฟ?ยบเท ียบ ผสว ํเค »าะป ็ ย ัวยเคซ ึ่องเอกจ ัเ»ย'ดฟแฟ»กช ่นรองสา»?ส ิกอนคา?เบยัที่ไยั

หย ังผ ่านกา»เผาย ัวย Hot Press แสะหย ังจากเผาไส ่คา?บอนแย ัวท ี่ช ุณ หภ ูม  1550°c ในทานอง 

เท ียวก ันสาห?บย ัวอย ่างอ ึ่นส ิสามา»ถท’าไย ัเช ่นเท ียวก ัน
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เป ท ี่ 4.13 XRD pattern ร อ ง ^ ก อ น ล า f ไบเโ 

ก) f ie นIผา'ไล ่คาf บอน  

ร) หล ่งIผาไล ่คาf บอน
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4.2.3. การคืกษาลักษณะจุลโครงสร้าง โดยใช้เครื่องจุลทรรศน์อีเลคตรอน ผลการวิเคราะห์ 
แสดงดังรูปท่ี 4.14 - 4.19

ลักษณะจุลโครงลร้างของ Sic ที่ได้จากการเผา RHA-เ โดยใช้สภาวะการเผาด้วยอัตราให้ 

ความร้อนเร็ว 50 ° c  ต่อนาที และใช้ soaking time 1 ชั่วโมง ดังรูปที่ 4.14 พบว่าการเผาที่

อ ุณภูมิต ํ่กว่า คือ 1310°c จะปรากฏลักษณะของ Sic วิสเกอรลัที่เป็นไฟเบอร์ ปะปนอยู่ก ับ 

อนุภาคขนาดเล็ก ซึ่ง'วิลเกอร์สที่1ได้มีปริมาณเล็กน้อย คือ ประมาณ 4% โดยวิธี image

analysis ส่วนอนุภาคที่เหลือนั้น บางส่วนจะเป ็น crystalline particle Sic และส่วนใหญ่จะเป็น Si02 

และคาร์บอนผลที่ได้จากการคืกษาโดย X-ray diffractometry เมื่อเพิ่มอุณหภูมิในการเผา จะพบ 

ว่า ปริมาณวิสเกอร์สดังกล่าวจะเพิ่มขึ้น โดยในช้วงแรกปริมาณการเพิ่มจะเป็นไปอย่างช้าๆ จนถึง 

อุณหภูมิ 1610°c ยังปรากฏจุลโครงสร้างของวิสเกอร์สอยู่เพียง 15% แต่เมื่อเพิ่มอุณหภูมิในการ 

เผาเป็น 1750°c ในช่วงนี้ การเกิดวิสเกอร์ส เป็นไปอย่างรวดเร็ว ซึ่งพบว่า สารที่ได้จากการเผาที่ 

อุณหภูมิ 1750°c มีปริมาณวิสเกอร์สถึง 75% นอกจากนี้ย ังพบว่าที่อ ุณหภูมิสูงวิสเกอร์สที่ได้มี 

ขนาดยาวต่อเนื่องกันเป็นส่วนใหญ่ โดยไฟเบอร์ที่เกิดขึ้นมีเลันผ่าดูนย์กลางประมาณ 0.03

ไมครอน แสดงว่าวิสเกอร์สดังกล่าวมีลักษณะเป็นเลันใยผลึกเดี่ยวของแต่ละอะตอมต่อเนื่องกัน

ผลการทดลองนี้ได้ผลที่แตกต่างจากผลการทดลองของผู้วิจัยอื่นที่ได้วิสเกอร์ที่อุณหภูมิสูง ในขณะ 

ที่ผลงานบางผลงานได้วิสเกอร์ที่อุณหภูมิตํ่าแต่บรรยากาศที่ใช้ในการเผานั้นแตกต่างกัน คือการใช้ 

บรรยากาศอาร์กอนในการทดลองนี้ ขณะที่การวิจัยอื่นได้ทํการทดลองในสูญญากาศ ซึ่งแสดงว่า 

อิทธิพลของบรรยากาศจะเป็นตัวแปรสำคัญตัวหนึ่งของการเกิดปฎิกริยา

สํหร์บลักษณะจุลโครงสร้างของชิลิกอนคาร์ไบด์ที่ได้จากการเผา rha2 และ rha3 จาก 
แหล่งนครราชสิมา และชัยภูมิ ตังแสดงในรูปท่ี 4.16 และ 4.18 นั้นแสดงผลที่คล้ายคลึงกับการใช ้
RHA3 คือปริมาณของวิสเกอร์เพิ่มขึ้นตามการเพิ่มของอุณหภูมิ และปริมาณวิสเกอร์ที่ได้จากการ 
เผา โดยใช้สภาวะเดียวกันมีปริมาณไม่แตกต่างกัน
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เมื่อเปลี่ยนสภาวะในการเผาโดยการเผาโดยใช้อัตราการให้ความร้อนเท่าเดิม แต่เพิ่มเวลา 

ในการ soak ที่อ ุณหภูมิสูง เป็น 2 ชั่วโมง ดัง profile ในรูปที่ 3.2 พบว่าการใช้เวลา soak นานข้ึนทำ 

ให้วิสเกอร์ที่ได้มีปริมาณน้อยลง เบต้าซิลิกอนคาร์ไบต์ส่วนใหญ่จะอยู่ในรูปของ crystalline particle 

โดยที่ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการเผาที่อุณหภูมิ 1750°c นั้นจะได้ซิลิกอนคาร์ไบด,วิสเกอร์เพียง

ประมาณ 10% ส่วนที่เหลือเป็น crystalline particle ของ'ซิลิกอนคาร์บอน ตามผลที่ปรากฏตามการ 

วิเคราะห์โดย X-ray diffractrometer แต่การเพิ่มปริมาณวิสเกอร์ตามการเพิ่มอุณหภูมิในการเผายัง 

ปรากฏอยู่ฟนเดียวกับการเผาโดย ใช้ soaking time ระยะสัน และพบว่าเมื่อเปลี่ยนสภาวะในการ 

เผาโดยให้อัตราการให้ความร้อนช้าลง คือประมาณ 10°0/นาที และใช้ soaking time 1 ชั่วโมง 

ปรากฏ1ว่าการเกิด'วิสเกอร์ฃองชิลิกอนคาร์บอนก็ลดลงด้วย ตามรูปที่ 4.21 และเมื่อใช้อัตราให้ความ 

ร้อนช้าและเพิ่ม soaking time เป็น 2 ชั่วโมง ตามจุลโครงสร้างในรูปที่ 4.22 จะเห ็นว่าปริมาณ 

วิสเกอร์ลดลงเหลือเพ ียงประมาณ 5% ของผลิตกัณฑ์ทั้งหมด โดยที่ขนาดของวิสเกอร์ขยายใหญ่ 

ขึ้นเมื่อใช้อัตราการให้ความร้อนช้าและ soaking time ระยะยาว แสดงว่าการควบคุมกระบวนการ 

เผาเพื่อให้เกิดวิสเกอร์ชิลิกอนคาร์ไบต์หรือ crystalline particle ชนิดใดชนิดหนึ่งหรือผสมกัน โดย 

การควบคุมสภาวะการเผานั้นลามารถทํได้ รวมทั้งการควบคุมให้ได้ขนาดขนาดอนุภาคที่ต้องการ 

สํหรับในการวิจัยนี้จะพบด้วยว่าอนุภาคของสารที่ผลิตได้มีขนาดละเอียดมาก ประมาณ 1 ท่เทา 

และ submicron ซึ่งนับว่าเป็นขนาดอนุภาคที่เหมาะสมในการนํไป ชิลิกอนคาร์ไบต์ที่ได้ไปผลิตชิ้น 

งานทางด้านวิศวกรรมต่อไป

สักษณะจุลโครงสร้างของชิลิกอนคาร์ไบต์ที่ได้จากการเผาถ่านแกลบ RHq, RHC2 และ 

RHC3 ดังแสดงในรูปที่ 4.15 4.17 และ 4.19 พบว่าที่อุณหภูมิตํ่าจะปรากฏวิสเกอร์ฃองชิลิกอ 

นคาร์ไบต์อยู่เพียง 1-2% ส่วนปริมาณของ crystalline Particle ซิลิกอนคาร์ไบต์นั้นไม่ซัดเจน เนื่อง 

จากผลการวิเคราะห์โดย XRD แสดงพีคของเบด้าซิลิกอนคาร์ไบต์ เท่านั้นไม่สามารถแยกปริมาณ 

วิสเกอร์และ crystalline particle ได้ และได้แสดงให้เห็นแล้วว่าปริมาณการเกิดซิลิกอนคาร์ไบต์ที่ 

อ ุณหภูม ิน ี้ม ีต ํ่ามาก จาก XRD-Peak ท่ี intensity ตํ่า ซึ่งก็นับว่าได้ผลสอดคล้องกันทั้งการวิเคราะห์โดย 

XRD และ SEM การเพิ่มปริมาณชิลิกอนคาร์ไบต์ตามการเพิ่มอุณหภูมิการเผาก็ปรากฏอยู่เช่น 

เดียวกัน และเมื่อเผาที่อ ุณหภูมิส ูงถึง 1750°c ก็จะเห็นว่าจุลโครงสร้างที่ได้ไม่แตกต่างจากการเผา 

เถ้าแกลบ คือมีปริมาณวิลเกอร์อยู่มาก และขนาดของอนุภาคและไฟเบอร์ของวิลเกอร์ก็มีขนาด 

ละเอียดเช่นเดียวกัน
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จากผลการสืกษ'าจุลโครงสร้างและ XRD ของผลิตภัณฑ์ที่ได้หลังการเผา 

pyrolysis สามารถสรุปได้ดังตารางที่ . . . ซึ่งพบว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้ในการเผาที่อุณหภูมิตํ่า 

1310°-14า0° จะมีชิลิกอนคารไบต์เกิด:ขึ้นบางส่วน แต่ซิลิกาและคาร์บอนส่วนใหโ]j ยังไม่เกิด 

ปฏิกริยาเป็นซิลิกอนคาร์ไบด์ นอกจากนี้ย ังมีการเปลี่ยนรุปของชิลีกาอลัณฐานที่เหลืออยู่เป็น 

ผลีกซิลิกาและคาร์บอนเกิดการ form เป็นกราไฟต์และคาร์บอนรุปอื่นบางส่วน สํหรันการเผาที่ 

อุณหภูมิสูงระหว่าง 1550๐-า 750° C นั้น ปฎิกริยาการเกิดซิลิกอนคาร์ไบด,’เป็นไปอย่างลมภูรณ ์ 

โดยที่เกิดส่วนผสมระหว่างชิลิกอนคาร์ไบด,วิลเกอร์และ polycrystal
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2ปที่ 4.14 ฟ ้กษ{นะอ ุสโครงส?าง ของช ํสกอนคา?นj f o ากการ{ผา RHA'], 

rate 50°0/นาท, soak 1 ชม.

ก). ท ี่ช ุณ หภ ูม ิ 1310°c ง). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1610°C

ช). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1410°c จ). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1750°c

ค). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1550°c
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2ปที่ 4.15 สักษ•{นะ,จ ุ«โครงt l f าง ของช ํส ิกอนคาf l u ส ัจากกาทผา RHC}, 

rate 50°0/นาท. soak 1 ชม.

ก). ที่ชุณหภูม 1310°C 

ข). ที่ชุณหภูมํ 1550°c 

ค). ท ี่อ ุผ ห ภ ูม ํ 1750°c
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รปท ี่ 4.16 ฟ ้กษณ ะจุลโครงส?าง ข องข ํล ิกอน คา?ไบ จากการเผ า RHA2, 

rate 50°0/นาท. eoak 1 ชม.

ก). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1310°c 
ข). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1550°c 
ค). ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 1750°c

*1
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?ปที่ 4.17 f in » tu ะ'จุล'โ«รงrtfาง ชองชรกอนคาflufivmnn»เผา RHC2 . 

rate 50°0/นาท, eoak 1 ชม.

ก). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ํ 1310°C  

ช). ท ี่ช ุณ ห ภ ูม ั 1 5 5 0 ° c  

ค). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ํ 1 7 5 0 ° c
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เป ท ี่ 4.18 £กษณ ะจ ุ«โครงส?าง ชองช ํส ิกอนคา?!ม rfจากการเผา RHA3 . 

rate 50°0/นาท, soak 1 ชม.

ก). ท ี่จ ุโนหภ ูม ํ 1310°C 

ซ). ท ี่อ ุณ หภ ูม ํ 1550°c 

ค). ท ี่อ ุโนหภ ูม ํ 1750°c
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2ปที่ 4.19 ส ์กษ ณ ะจ ุลโครงส !ๆง ของช ํลกอนคา?!บ*โจากเผา RHC3 , 

rate 50°0/นาท ี, soak 1 ชม.

ก). ทีธุ่ณหภมู 1310°C 

ข). ท่ีชุณหภูมํ 1550°c 

ค). ท่ีอุณหภูมํ 1750°c
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เมื่อเปรียบเทียบผลการวิเคราะห์ที,ได้ เมื่อมีการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ, เวลา, และ 

อัตราในการให้ความร้อน ในการเผาไพโรไลซิสโดยใช้ profile ต่างๆ กัน ตังรูปที' 3.2 พบว่า

ขนาดของทังวิสเกอร์สและอนุภาคคิวบิกของเบต้าชิลิกอนคาร์ไบต์และปริมาณของวิสเกอf  เพิ่มขึ้น 

ตามการเพิ่มอ ุณ ห ภ ูม ิ แสดงตังรูปที่ 4.20 - 4.22 และเมื่อใ ห ้อุณหภูมิการเผาไพโรไลชิสคงที่จะพบ 

ว่าการเผาด้วยอัตราการให้ความร้อนช้าและใช้เวลา soak นาน จะทํใเห้ปริมาณของวิสเกอร์สที่ 

เกิดขึ้นน้อยกว่าการใช้อัตราการให้ความร้อนเร็วและเวลา soak น้อยแสดงตังรูปที่ 4.23 - 4.25 

เนื่องจากในแกลบมีโครงสร้างที่เป็นเส้นใย ชึ่งทํหน้าที่เป็นสับสเตรทและนิวคลีไอสํหรับการ growth 

ของซิลิกอนคาร์ไบด'วิสเกอร์สให้เป็นเส้นต่อเนื่อง ตังนั้นเมื่อได้รับความร้อนเป็นเวลานานๆ โครง 

สร้างที่เป็นเส้นใยนี้จะเกิดการเปลี่ยนแปลง และเนื่องจากปริมาณของโครงสร้างสับสเตรทเหล่านี้ม ี 

อยู่จํกัดในแกลบทํใเห้ชิลิกาและคาร์บอนอิสระไม่สามาถสัมผัสกับสับสเตรทได้ดี ตังนั้นการเกิด

ว ิสเกอร ์สจ ึงม ี'ปร ิมาณ ท ี่จ ํก ัด  สอดคล้องกับผลการคิกษาของ M. Patel and p. Prasonna (1990) 

การ soak นานๆ ทํให้ได้ผลึก (crystalline aprticle) ตังนั้นปริมาณวิสเกอร์สจึงลดลง และ 

มีผลให้ขนาดของนั้งวิสเกอร์และอนุภาคคิวบิกของเบด้าชิลิกอนคาร์ไบต์เกิด grain growth

4.2.4 ผลของการค ิกษาอ ิทธ ิพลของต ัวแปร (parameters)
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?ปที่ 4.20 ล ักษณ ะจ ุสโครงส?าง ของชล ักอนคา?ไบล ัจากการเผา RHA-), 

rate 50๐C/นาท ี. soak 2 ชม.

ก). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 1310°C 

ร). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 1550°c 

ค). ท ี่อ ุณ ห ภ ูม ิ 1750°c
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2ปท ี่ 4.21 ส ักษณ ะจ ุ«โค»งส?าง ชอง?ส ักอนคา?ไบส ัรากกา»นท RHA1f 

rate 10°0/นาท, soak 1 ชม.

ก). ท่ีธุณหภูมํ 1310°c 

ร). ท่ี'จุณ!พภูมํ 1550°c 

ค). ท่ีชุณพภ ูม ํ 1750°c
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2ปท่ี 4.22 รกษ ณ ะๆ«โค รงสf าง รอ งชรกอนลา?1บรลากการเผา RHA-เ, 

rate 10๐0/นาท, soak 2 ซม.

ก). ที่ธุณหภูมํ 1310°c 

ร). ที่ชุณหภูมํ 1550°c 

ล). ท่ีชุณ1หภูมิ 1750°c
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2ปท่ี 4.23 tfrmณะๆลโครงสf าง รองชํ?๒ อน*า$ไบ^จากกาทผา RHAๅ ท่ี 1310°C

ก). rat» 50°0/นาท.ี soak 1 รม. ค). rate 10°c /นาที, soak 1 รม.

ร). rate 50°0/นาที, soak 2 ขม. ง). rate 10°0/นาท,ี soak 2 รม.
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1ปท๋ึ 4.24 สิกษณะจุ«โครงส?าง รอง?สิกอนคาfไบ*จากการเผา RHAt ท่ี 1550°c
ก). rat® 50°0/นาท1 aoak 1 ชม. ค). rat® 10°0/นาท, soak 1 ชม.
ร). rate 50°c/urô, aoak 2 ชม. ง). rate 10°c /นาท. aoak 2 รม.
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1ปท่ี 4.25 Armณะๆ«โครงf lf าง รองชรกอนคาflu rfV inกาทผา RHA1 ท่ี 1750°c

ก). rate 50°c/in9l, soak 1 ชม. ค). rate 10°c/inท, soak 1 ขม.

ร). rate 50°c/นาท, soak 2 ขม. ง). rate 10๐c/นาท, soak 2 ขม.
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