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 งานวิจยันี้ศึกษาการเตรียมสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด (Ti5Si3) จากผงไทเทเนียมและ

ผงซิลิคอน และสารประกอบไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด  (Ti3SiC2) จากผงไทเทเนยีม ผงซิลิคอน

และผงคารบอน โดยการเผาผนึก เพื่อศึกษาผลของสัดสวนสารตั้งตน อุณหภูมิ วธิีการขึ้นรูป และ 

ปริมาณคารบอน ตอการเกดิสารประกอบ โดยทาํการเตรียมสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด ที่ใชผง

ไทเทเนียมและซิลิคอน ในสดัสวนรอยละของอะตอมเทากับ 50:50, 55:45, 60:40, 65:35 และ 

70:30 และข้ึนรูปโดยใชการอัดข้ึนรูปแบบใหแรงทิศทางเดียวดวยแรงอดั 64  MPa ทาํการเผาผนกึ

แบบไมใชความดันที ่อุณหภมูิระหวาง 1100-1600°C พบวาที่สูตรสวนผสมจากไทเทเนยีมและ

ซิลิคอน 60:40 หลังการเผาผนึกที่ อุณหภมูิ 1100-1500°C เกิดสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด 

เพียงอยางเดยีว และเมื่ออุณหภูมิเผาสงูขึ้นเปน 1600°C พบวาเกิดสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด

และ ไทเทเนยีมคารไบด (TiC)  สูตรที่มีสวนผสม 70:30 หลังการเผาผนึกพบสารประกอบ Ti3SiC2 

เกิดรวมกับ Ti5Si3  และ TiC สําหรับการเตรียมสารประกอบไทเทเนียมซิลิคอนคารไบดจากผง

ไทเทเนียม ผงซิลิคอน และผงคารบอน เมือ่ทําการเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1200°C,1400°C,1600°C 

สูตรที่มีผงคารบอน 33.3 at% ผงไทเทเนยีม 50 at% และ ผงซิลิคอน 16.67 at% (3Ti-Si-2C)  เกิด

สารประกอบ Ti3SiC2 มากทีสุ่ด โดยทกุอณุหภูมิเกิด TiC รวมดวย และเมื่ออุณหภมูิเผาสูงขึน้

พบวา TiC  เกดิมากขึ้นตามลําดับ ที่อุณหภูมิ 1600°C เกิดสารประกอบ Ti3SiC2 และ TiC ใน

ปริมาณใกลเคยีงกนั นอกจากนี้ยงัพบวากรณีการเตรียมสารประกอบ Ti5Si3  จากสารตั้งตน 2 

องคประกอบโดยเพิ่มแรงอัดขึ้นรูปกอนการเผาผนกึโดยวธิี Cold isostatic press (CIP) ดวยความ

ดัน 200 MPa และโดยวิธ ีHot forging ดวยความดนั 648  MPa ไมชวยเพิ่มความหนาแนนของ

ชิ้นงานหลงัเผามากนกั ในขณะที่การเผาผนึกแบบใหความดันขณะเผา (Hot press)  24.24  MPa 

ชวยเพิ่มความหนาแนนของชิ้นงานไดมากถึง 93% และ 99% สําหรับการเตรียมสารประกอบ 

Ti5Si3  และ Ti3SiC2  ตามลาํดับ 
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            Titanium Silicide (Ti5Si3) and Titanium Silicon Carbide (Ti3SiC2) was prepared 

from Titanium-Silicon and Titanium-Silicon-Carbon  respectively. The parameter of 

starting material ratio, temperature, forming pressure and carbon content  were 

studied. Ti : Si with atomic percent of 50:50, 55:45, 60:40, 65:35 and 70:30 were 

mixed  and uniaxial pressed into pellet  at 64 MPa. The pressed pellets were 

sintered in Ar atmosphere at temperature range of 1100-1600°C. Only one 

compound of Ti5Si3 was found from Ti : Si ratio of 60:40 at sintering temperature of 

1100-1500°C. However, by increasing temperature to 1600°C, Titanium Carbide 

(TiC) occurred along with Titanium Silicide (Ti5Si3). For Ti : Si ratio  of 70:30, after 

sintering the compounds of Ti3SiC2, Ti5Si3  and TiC were  found. To synthesize Ti3SiC2  

compound, carbon was mixed with Titanium and Silicon then sintered at 

1200°C,1400°C,1600°C. The sample prepared from  composition of 33.3 at% 

carbon, 50 at% Titanium and 16.67 at% Silicon (3Ti : Si : 2C)  has the most 

significant amount of compound Ti3SiC2 together with minor compound of TiC. This 

TiC compound will increase  with increasing sintering temperature.In addition, the 

synthesis of Ti5Si3 from binary component, increasing  the forming pressure to 200  

MPa by Cold isostatic press (CIP) and 648  MPa by Hot forging have not affected 

much on density. On the other hand, sample prepared from binary (Ti5Si3) and 

ternary (Ti3SiC2) component sintered by hot pressing with 24.24 MPa results in high 

density of 93% and 99% respectively. 

Department : Metallurgical Engineering Student’s Signature  
Field of Study :  Metallurgical Engineering  Advisor’s Signature  
Academic Year : 2008 Co-Advisor’s Signature   



 

 

ฉ 

กิตติกรรมประกาศ 

วิทยานิพนธเลมนี้สําเร็จลุลวงไดดวยความชวยเหลืออยางดียิ่งของอาจารย ดร. 

ธาชาย เหลืองวรานนัท อาจารยที่ปรึกษาวทิยานพินธ อาจารย ดร.ศิริพร ลาภเกียรติถาวร อาจารย

ที่ปรึกษาวทิยานพินธรวม ที่ใหคําปรึกษา ความรู และ คําแนะนําตางๆที่เปนประโยชนอยางยิ่งใน

งานวิจยัตลอดมา ขอขอบพระคุณคณะกรรมการสอบวิทยานิพนธ รวมทัง้คณาจารยทุกทานใน

ภาควิชาวิศวกรรมโลหการทีใ่หคําแนะนําและขอคิดตางๆตองานวิจัยฉบับนี ้

ขอขอบคุณ ดร.จุน อิเคอุจิ ผูเชี่ยวชาญอาสาสมัครจากไจกา (JICA) เจาหนาที่

ฝายนวัตกรรมวัสดุ ศูนยพัฒนาและวเิคราะหสมบัตขิองวัสดุ สถาบันวิจัยวทิยาศาสตรและ

เทคโนโลยีแหงประเทศไทย โครงการภาคีบัณฑิตที่สนบัสนุนทนุวิจัย เครื่องมือ และสถานที่ในการ

ทดลอง 

สุดทาย ผูวิจัยขอขอบคุณ บิดา มารดา และครอบครัว ที่สนับสนนุทางการศึกษา 

จนกระทั่งสาํเร็จการศึกษา ในระดับปริญญามหาบัณฑติ ไดตามเจตนารมณ รวมถงึบุคคลรอบขาง

ที่คอยใหกําลงัใจและชวยเหลือตลอดมา 



  บทที่ 1 
บทนํา 

 

1.1 ความเปนมาและความสําคัญของปญหา 

  
ในอุตสาหกรรมการผลิตสําหรับแมพิมพ (mold, Die)  อุปกรณสําหรับกลึงไส เชน ใบตัด 

ใบมีดกลึง (cutting tool, blade, cutter)  ซึง่ตองรับภาระกรรม เชน แรงเฉือน แรงกระแทก แรงเสยีดสี 

ในการทํางาน จึงตองมีความแข็งสูง ทนทานการสกึหรอ ใชงานไดนานขึ้น วัสดุที่เลือกใชมักอยูในกลุม

ที่มีโลหะผสมกลุมเหลก็กลาเครื่องมือมีธาตุที่สามารถฟอรมคารไบดที่แข็งเชน ทงัสเตน  โคบอลต 

วาเนเดียม เปนตน เมื่อเติมโลหะผสมที่ทาํใหเกิดคารไบดที่แข็งสูงขึ้น ราคาจึงสงูขึ้นดวย  หรือ ใชวัสดุ

ผสมที่ประกอบดวย วัสดุในกลุมเหลก็กลาเครื่องมือเปนสวนที่ใชในการรับแรง และมีเหล็กกลา

คารบอนปานกลางหรือ เหลก็กลาผสมต่าํที่ผานการชุบแข็งแทรกเปนแผนรอง (backing) แลวทาํการ

เคลือบผิวเพื่อเพิ่มอายุการใชงาน 

 

 การเคลือบผิวทางวิศวกรรมมีหลายประเภท เชน  การเคลือบผิวโดยวธิีโครเมียมเพลทติ้ง 

(Hard chromium plating)  การเคลือบผิวนิเกิลเพลทติง้ ( Electroless nickel plating)  การเคลือบผิว

ดวยสเปรยรอน (Thermal spraying)  การเชื่อมพอกผวิแข็ง (Weld hard facing )  การเคลือบไอทาง

กายภาพ (Physical vapour deposition) และการเคลือบไอทางเคมี (Chemical vapour deposition) 

เปนตน ในการเคลือบผิวแตละวิธีมกีระบวนการ และขอจํากัดที่แตกตางกนั  กระบวนการเคลือบผิวที่

นิยมเปนการเคลือบไอทางกายภาพและการเคลือบไอทางเคม ี จุดประสงคของการเคลือบไอทั้งสอง

ประเภทเพื่อเพิ่มความตานทานการเสียดสีของเหล็กกลาเครื่องมือ หรือวัสดุผสมทีท่าํการเคลือบติด

ดวยสารประกอบคารไบด สารประกอบไนไตรด  ซึ่งมีหลายประเภทเชน  ไทเทเนยีมคารไบด หรือ 

ไทเทเนียมไนไตรด ซึ่งมีความแข็งสูงถงึ 3,000 กิโลกรัมตอตารางมิลลิเมตร แตยังพบปญหาวา ใชงาน

ไดที่อุณหภูมิจาํกัด เมื่ออุณหภูมิสูงเกนิคาทีส่ารประกอบคารไบดสามารถรับได  มีผลตอการสูญเสีย

คุณสมบัติทางดานความแข็ง จึงไดมีการศึกษาการเคลือบผิวดวยสารประกอบที่มีคณุสมบัติทางดาน

ความแข็ง และความแข็งแรงสูง ซึ่งมีคุณสมบัติทางกล และตานการเกดิออกซิเดชันที่อุณหภูมิสูงไดดี 
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 สารประกอบทีท่ําการศึกษาในงานวิจัยนี้คอื สารประกอบกลุม MAX คือสารประกอบที่เกิด

จากธาตุสามชนิดทีฟ่อรมตัวในกลุมที่มีสูตรโมเลกุลเปน M n+1 AXn ซึ่ง n คือ 1,2 หรือ 3   M  คือธาตุใน

กลุมทรานซิชนั  A คือธาตุในตารางธาตุตัง้แต IIB ถึงVIA  และ X คือ คารบอนหรือไนโตรเจน  ในกรณี

ของ n คือ 2  ตัวอยางเชนโลหะคารไบด คือ Ti3C2 และ A คือ ซิลิคอน  จะไดเปนสารประกอบ

ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) เปนสารประกอบทีร่วมคุณสมบัติที่ดีของโลหะ และเซรามิกไว

ดวยกนั เหมือนโลหะคือ สามารถกลงึตัดไส มีคาการนาํความรอนและมีการนาํไฟฟาที่สูงกวา 

ไทเทเนียม 2-3 เทา และเหมือนเซรามิกคอื คือ มีคุณสมบัติทางกลทีด่ีที่อุณหภูมิสูง ตานทานการเกิด

ออกซิเดชั่นที่อุณหภูมิสูงไดดี และเปนสารหลอล่ืนดวยตวัมันเอง (self lubrication) ชิ้นงาน Ti3SiC2 ทีม่ี

หลายผลกึ (Polycrystal)  จะเปราะที่อุณหภูมิหองเหมอืนเซรามกิอื่นๆ แตหากเปนผลึกเดียว (Single 

crystal)  จะมคีวามยืดหยุน (ductile) เพราะวามีการเสยีรูปในลักษณะคิงแบนด (Kink band) 

 

  จากคุณสมบัติที่ดีของ Ti3SiC2 ที่รวมสมบัติเดนของทัง้โลหะและเซรามิกเขาดวยกนั ใน

งานวิจยันี้จงึมคีวามสนใจ เพื่อศึกษาตวัแปรที่มีผลตอการสังเคราะหสารประกอบ Ti3SiC2 โดยทาํการ

ปรับอัตราสวนผสม ของสารตั้งตน ความดนัในการขึ้นรูป และอุณหภูมกิารเผา เพื่อใหทราบถึงสภาวะที่

มีผลตอการเกดิสารประกอบ  Ti3SiC2  

 

1.2 วัตถุประสงคของงานวิจัย 
 

1.2.1  เพื่อศึกษาการสังเคราะหไทเทเนยีมซิลิไซด (Ti5Si3 ) และไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด 

(Ti3SiC2 ) ใหไดปริมาณองคประกอบของเฟสที่สูง 

1.2.2  ศึกษาผลของอุณหภูมิ และอัตราสวนของผงไทเทเนยีม : ซิลิคอน และอัตราสวนของ ผง

ไทเทเนียม : ซลิิคอน : คารบอน ตอการเผาผนึกของสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด (Ti5Si3 ) และ

ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2 ) 

1.2.3  เพื่อศึกษาคุณสมบัตทิางกลของสารประกอบกลุม ไทเทเนียม : ซิลิคอน และไทเทเนยีม 

:ซิลิคอน : คารบอน คือ ความแข็ง และทางกายภาพ คือ ความหนาแนน และ โครงสรางจุลภาค 
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1.3 ขอบเขตของงานวิจัย  
 

การเผาผนึกผงโลหะโดยทดลองที่สัดสวน สององคประกอบ และ สามองคประกอบดังนี ้

1.3.1 ศึกษาอัตราสวนผสมของสารประกอบกลุม ไทเทเนียม : ซิลิคอนในสัดสวนอะตอม

เปอรเซ็นต 50:50 55:45 60:40 65:35 และ 70:30  และอุณหภูมิเผาผนึกที่ 1300°C, 1500°C และ 

1600°C เปนเวลา 2 ชม.ในบรรยากาศของอารกอน 

            1.3.2 ศึกษาอัตราสวนผสมของสารประกอบกลุมไทเทเนียม : ซิลิคอน : คารบอน  ( 3Ti : 2Si : 

C, 3Ti : SiC : C, Ti : Si : 2TiC, 2Ti : SiC : TiC , 2Ti : TiC: Si : C) โดยใช สัดสวนองคประกอบโดย

โมล และเผาผนึกที่ 1200°C, 1400°C และ 1600°C เปนเวลา 2 ชม.ในบรรยากาศของอารกอน                   

 1.3.3 วิเคราะหสมบัติของชิน้งานที่ได เพือ่หาชนิดของสารประกอบ  ความหนาแนน โครงสราง

จุลภาค และความแข็ง 

 
1.4  คําจํากัดความที่ใชในการวิจัย 
 
 1.4.1 ไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) 

  1.4.2 ไทเทเนยีมซิลิไซด (TiSi , TiSi2, Ti5Si4, Ti3Si, Ti5Si3 )  

 1.4.3 กรรมวิธโีลหวทิยาผง (Powder Metallurgy)  

 1.4.4 Hot Press  (HP)  

 1.4.5 Cold isostatic pressing (CIP) 

            1.4.6 Hot isostatic pressing   (HIP) 

 
1.5 ประโยชนที่คาดจะไดรับ 
 

1.5.1 มีความรูความเขาใจในการผลิตสารประกอบ Ti5 Si3 และ Ti3SiC2 โดยวธิีโลหะผง 

1.5.2 มีความรูความเขาใจเกี่ยวกับกลไกการเกิดปฏิกิริยาเคมีระหวาง Ti และ Si 

1.5.3 สามารถผลิตสารประกอบ Ti5 Si3 หรือ Ti3SiC2ใชไดเองภายในประเทศ เพื่อลดการ    

นําเขา 



บทที่ 2 
การศึกษาขอมูลเบ้ืองตน 

 
2.1 แนวคิดและทฤษฎ ี[1] 
 

โลหะวิทยาผง (Powder Metallurgy ) เปนกระบวนการผลิตชิ้นสวนหลายประเภท เชน งาน

โครงสราง แบร่ิง หรืออุปกรณสําหรับตัด (cutting tool ) โดยผานกระบวนการเผาผนกึที่เรียกวา 

sintering ประกอบดวย 4 ข้ันตอน คือการผลิตและเตรียมผงโลหะ การผสมผงโลหะ ( Mixing) การอัด

ข้ึนรูปผงที่ผสมแลวลงในแบบ (green compact) ซึ่งผงโลหะจะเกาะตัวกันจนมีความแข็งแรงมาก

พอที่จะเคลื่อนยายหรือการกลึงใหไดรูปรางที่ตองการ และทําการเผาผนึก (Sintering)   

 

2.1.1 การผลิตและเตรียมผงโลหะ แบงได 3 แบบ คือ วธิีทางกล วธิีทางฟสิกส และวิธีทางเคมี  

วิธีทางกล  มักใชกับผงเซรามิก เร่ิมจากขบวนการยอยวสัดุดวยการบดอัด (crusher) แบบ

ตางๆ จนถงึขั้นสุดทายเปนบอลมิล (ball mill)  เหมาะกบัวัสดุที่เปราะแตกงาย โลหะสามารถใชวธิีนี้ได 

เพราะโลหะจะเปราะขึ้นเมือ่ผานการบด การบดมีจุดมุงหมายหลายอยาง เชน ลดขนาดอนุภาค 

เปล่ียนรูปราง  ทาํใหเกดิอัลลอยดจากกระบวนการทางกล (Mechinical alloying)  เปล่ียนคุณสมบัติ

ของผงโลหะเชน ความหนาแนน  การสามารถในการไหล  และ ความแข็งที่ผิว (work hardening)  

นอกจากนีย้ังใชในการผสมวสัดุสองชนิดหรือมากกวาใหเขากันอยางสม่ําเสมอ เปนตน  

 กลไกการบดมี 3 ข้ัน คือ 

ข้ันที่ 1 เกิดการเปลี่ยนรูประดับจุลภาค (Microforging) โดยผงโลหะจะถูกบดและกระแทก

หลายๆครั้ง ผงโลหะเกิดเปลีย่นรูปจาก กลมเปนแบน  และเกิดความแข็งที่ผิว ทําใหโลหะเปลี่ยน

คุณสมบัติจากเหนียวเปนเปราะ 

ข้ันที่ 2 อนุภาคที่เปราะจะเริ่มเกิดการแตก จากรอยราวเล็กๆ ขยายตวัเปนรอยแตกทีม่ีขนาด

ใหญข้ึน และในที่สุดอนุภาคเกิดการแตกออกจากกัน 

ข้ันที่ 3 โลหะทีแ่ตกออก อาจเกิดเชื่อมติดกนัเปนกลุมกอน หรือล็อกติดกันดวยผิวที่ขรุขระ 

อุปกรณที่ใชในการบด เชน  tumbler  ball  mill, vibratory ball mill, attrition mill, cold stream 

impact process เปนตน 

วิธีทางฟสิกส กระบวนการทีสํ่าคัญคือ การทําใหแตกตัวเปนอะตอม (Atomization) โดยน้ํา

โลหะจะถูกพนออกมาเปนผงโลหะ ถาโลหะที่พนออกมาพบปญหาการเกิดออกซิเดชันสามารถควบคุม
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โดยการพนในสุญญากาศ หรือในบรรยากาศแกสเฉ่ือย คุณสมบัติของผงที่เตรียมดวยวิธกีารทาํใหแตก

ตัวเปนอะตอมมีหลายเทคนิค เชน  การใชน้ํา (water atomize) แกส (gas atomize) สุญญากาศ

(Vacuum atomize) และคลื่นอัลตราโซนิกในแกส (ultrasonic gas atomize) จะไดขนาดเฉลี่ยของผง 

และการกระจายตัวของขนาดอนุภาคที่แตกตางกันออกไป และรูปรางของอนุภาคม ี3 แบบคือ กลม  มี

รูพรุน และมีรูปรางที่ไมสม่ําเสมอ (irregular)  องคประกอบทางเคมีและโครงสรางจุลภาคที่ไดจะ

ตางกนั ซึง่มีผลตอคุณสมบัติคือ ความหนาแนน การไหลตัว ความแข็งแรงกอนเผา (green strength) 

ความสามารถในการอัดขึ้นรูป (compressibility) อัตราการเผาผนกึ   ความสามารถในการขึน้รูป 

(forge ability) และความแกรง (toughness) 

วิธีทางเคมี โดยใชปฏิกิริยาทางเคม ีใชไดทัง้โลหะและเซรามิก มี 5 แบบคือ การใชออกไซด 

การรีดิวซ  การใชกระบวนการตกตะกอนดวยสารละลาย การสลายตวัโดยใชความรอน  การใช

ปฏิกิริยาแกสและของแข็ง  และ การใชกระบวนการทางเคมีไฟฟา 

 

2.1.2 กระบวนการอัดขึ้นรูปผง ( powder compaction )  

การอัดขึ้นรูปผงโดยแรงจากภายนอกมี 4 วิธีหลกัคือ 

- การกดอัดผงโดยใชแมพิมพแข็ง (Rigid die) 

- การขึ้นรูปโดยใชแรงอัดแบบทุกทิศทาง (Isostatic pressing) 

- การรีดผานลกูกลิ้งใหเปนแผน (Roll compacting)  

- การรีดผานหวัแบบ (Extrusion)  

 

 2.1.3 การเผาผนึก (Sintering)  

การเผาผนึก คือ กระบวนการซึ่งผงอัดตัวแนนเปลีย่นเปนเนื้อเดียวกนั โดยผานการเชือ่มติดกัน

ของอนุภาคเกดิเปนคอ  การโตขึ้นของคอ และ การขจัดรูพรุน ดังภาพ 2.1  ผงที่อัดตวัแนนเกิดการ เผา

ผนึกที่อุณหภมูิสูง เนื่องจากมีพื้นที่ผิวมาก (Specific surface area)  การอบเผาชิน้งานที่อุณหภูมติ่ํา

กวาจุดหลอมเหลวในบรรยากาศที่ควบคุมปฏิกิริยาเคมี  ผงโลหะจะเชือ่มติดกันและแข็งแรงมากพอ 

ตอการใชงาน โลหะเชื่อมติดกันที่อุณหภูมติ่ํากวาจุดหลอมเหลวไดเพราะมีพลงังานเกิดขึ้นจากการ

ลดลงของพืน้ที่ผิว บางกระบวนการเกิดขัน้ตอน การอัดและการเผาผนึกเกิดพรอมกันที่อุณหภูมสูิง 

เรียกวาการอดัขึ้นรูปรอน (hot pressing หรือ Pressure sintering) ในระหวางการเผาผนึกจะเกิดการ

เปล่ียนแปลงคือ มีการเชื่อมติดกันระหวางอนุภาคและเกิดคอ  มีการลดลงของพืน้ที่ผิว มีการหดตัว 

และมีการเพิ่มข้ึนของความหนาแนน  ซึ่งอุณหภูมิในการเผาผนึกมีผลตอกลไกในการเกิดสารประกอบ 
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ถาอุณหภูมทิี่ใชในการเผาผนึกไมทําใหสารตั้งตนใดๆ อยูในสภาวะของเหลว เราเรียกสภาวะในการ

เกิดปฏิกิริยานัน้เปน Solid State sintering  แตถาอุณหภูมิที่ใชทาํใหสารตั้งตนตัวใดตัวหนึ่งอยูใน

สภาวะของเหลวเราเรียกสภาวะในการเกิดการปฏิกิริยานัน้วาเปนแบบ Liquid phase sintering 

 

 

 

Pore

Neck 

Grain boundary 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที ่2.1 ภาพจําลองลักษณะผงอนุภาค กอนเผาผนึก (ซาย) และขณะเผาผนกึ (ขวา) 

           เมื่อมกีารถายเทมวลสารของอนุภาคที่อยูตดิกนัขณะไดรับความรอน  [17] 

 

2.1.3.1 การเผาผนึกในสภาวะของแขง็ (Solid State sintering) แบงเปน 3 ข้ันตอน  

- ข้ันเริ่มตนของการเผาผนกึ (Initial stage sintering) ข้ันตอนนี้ชองวางมีความตอเนื่องและ

เปด แตมีรูปรางผิดปกติ มีการลดลงของพืน้ที่ผิว และอาจเกิดหรือไมเกดิการหดตัว หรือเพิ่มข้ึนของ 

ความหนาแนน โครงสรางจลุภาคมีคุณสมบัติใกลเคียงอนุภาคเริ่มตน 

- ข้ันกลางของการเผาผนึก (Intermediate stage sintering) ข้ันตอนนีช้องวางเปนรูป

ทรงกระบอก มีความตอเนื่องตามขอบของ เกรน มีการลดลงของพืน้ทีผิ่ว และพลังงานของขอบเกรน

โครงสรางจุลภาคมีลักษณะเปนเกรนมากกวาเปนอนุภาค 

- ข้ันสุดทายของการเผาผนกึ (Final stage sintering) ข้ันตอนนี้มีรูพรุนนอยกวา 8%  ชองวาง

รูปทรงกระบอกแตกออกเปนชองวางกลมที่ไมตอเนื่อง อยูตามขอบของเกรน มีการโตขึ้นของเกรน และ

การเผาผนึกเกดิขึ้นสมบูรณ 

กลไกของการเผาผนึกกําหนดโดยวิธทีางซึง่มวลถูกเคลื่อนยายเนื่องจากความแตกตางกนัของ

ศักยทางเคม ี(chemical potential) ที่จุดตางๆ กลไกม ี2 กลุมใหญคือ 
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1.กลไกการเคลื่อนที่ของอะตอมที่ผิว (Surface transport mechanisms) นําไปสูการลดลง

ของพื้นที่ผิว และโตขึ้นของรอยเชื่อมตอระหวางอนุภาคที่พืน้ผิว A และ B ดังภาพ 2.2  สามารถเกดิขึ้น

ไดในขั้นเริ่มตนของการเผาผนึกซึง่เปนไปได  3 แบบ และสามารถเกิดข้ึนพรอมกนัขึน้กับขนาดของ

อนุภาคคือ การกลายเปนไอ/ การควบแนน (Evaporation/Condensation)  การแพรที่ผิว( Surface 

diffusion)  และการแพรที่แลตทิซ  (Lattice diffusion) 

             ที่สภาวะเริ่มแรกของการเผาผนกึ กลที่เกิดเปนกลไกของการกลายเปนไอ/ การควบแนน  มี

ความสัมพันธกันตามสมการ 1.1-1.7 

 μ A-μB   =   γ Ω                                          (1.1) B

μ C-μD   =   RT ln (P/Po)                               (1.2) 

μ A= μB    และ  μ

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
              ภาพที่ 2.2 ภาพจําลองผิวอนุภาคที่มีคาความ 

             ตางศักยทางเคม ี(μ ) ตางกนั 

D 

B

C 

A
A  

B  C= μD                                           (1.3) 

μ A-μB  =  μ C-μD                                          (1.4) 

ดังนัน้ จากสมการ(1.3) จะได    

 RT ln (P/Po)      =   γ Ω ((1/r1)+(1/r2))            (1.5)  

และ         Ω       =       M/ρ                                               (1.6)    

ดังนัน้ 

 ln (P/Po)          =       (M /ρRT)((1/r1)+(1/r2))          (1.7)   

 
 

 

         ซึง่  P   คือ  equilibrium vapor pressure at C    Po คือ equilibrium vapor pressure at D  

              Ω  คือ  Molar volume of solid                     γ  คือ  specific surface energy of solid   

              r1 & r2   คือ   principle radii of curvature 

 

2. กลไกการเคลื่อนที่แบบทัง้ชิ้นงาน (Bulk transport: mechanisms) นําไปสูการหดตัว โดย

อาศัย การแพรที่ขอบเกรน (Grain boundary diffusion)  การแพรที่แลททิต (Lattice diffusion) และ 

การหนืด (Viscous Flow) 

 

2.1.3.2 การเผาผนึกในสภาวะของเหลว (Liquid phase sintering) เปนวิธีสําคัญในการผลิต

เซรามิกที่มี density สูง ขอดีของวิธีการนี ้คือ เพิม่ Kinetic ของการเผาผนึก   ปรับปรุงคุณสมบัติดาน 
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ความแข็ง ความแข็งแรง แตขอเสียคือ รูปทรงอาจบิดเบีย้วไดงาย และ การควบคุมการเผาผนกึยากขึ้น 

เพราะมเีฟสของเหลวเปนตัวแปร  การใชงานที่อุณหภูมสูิงไมได เงื่อนไขของการเกิดการเผาผนึกใน

สภาวะของเหลว คือตองมีของเหลวเกิดทีอุ่ณหภูมิเผาผนึก ตองมีมุมเปยก (Wetting angle)  ที่ดคีือมี

มุมเปยกระหวางของแข็งและของเหลวต่ํา และ ตองมีความสามารถในการละลายของเฟสของแขง็ใน

ของเหลวพอสมควร กลไกในเกิดสารประกอบมี 3 ข้ันตอน คอื  

• การจัดเรียงตวั (Rearrangement) เร่ิมแรกจะเกิดการหลอม เกิดมุมเปยก เกิดการ

แพรกระจาย และการกระจายตัวของเฟสของเหลวขึน้ตอเนื่องกัน  ทั้งของแข็งและ

ของเหลวจะเกดิการจัดตัวใหม เพราะการไมสมดุลของแรงแคปปลารี (Capillary 

force) รอบๆอนุภาค จะหยุดเมื่ออนุภาคกลายเปนแบบบรรจุชิดกัน (close pack) 

• การตกตะกอนของ สารละลาย (Solution precipitation) เกิดที่ผิวสมัผัสระหวางเกรน 

ความสามารถในการละลายจะเปนสัดสวนกับแรงดึง เนื่องจากแรงแคปปลารีของตัว

ถูกละลายจะแพรผานของเหลว และไปตกตะกอนบนผิวอนุภาคในบริเวณที่ไมถกูบด 

การเคลื่อนตัวของวัสดุจะทําใหการหดตัวลดลง และพืน้ทีสั่มผัสเพิ่มข้ึน กระบวนการ

ทั่วไปม ี2 แบบ คือ กลไกทีค่วบคุมโดย การแพร (Diffusion  control) และ ควบคุม

ดวยปฏิกิริยาที่ผิวสัมผัส (Interfacial reaction control) 

• การกําจัดรูพรุน จะขึ้นกับความเครียดเปนแรงขับเคลื่อน (driving stress) เพื่อปดรู

พรุน เปนไปตามความสัมพนัธตามสมการที่ 1.8 ถารูพรุนมารวมกนั คา Rp จะเพิ่ม 

และ  σp ทีเ่พิม่ข้ึนจะทําใหเกิดการโตของรูพรุน และความหนาแนนลดลง 

 
Driving stress      =   (2γ iv/ Rp)-σp                                     (1.8)  

 

                        ซึง่ σp คือ  vapour pressure        และ          Rp  คือ รัศมีของรูพรุน 
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2.2 สารประกอบไทเทเนยีม-ซิลิคอน (Ti-Si ) [11,12] 

 

    สารประกอบของซิลิคอนเรยีก สารประกอบซิลิไซดจัดเปนสารในกลุมสารประกอบกึ่งโลหะ  

(Intermetallic compound) เปนสารประกอบที่นยิมในวสัดุโครงสรางที่ใชงานที่อุณหภูมิสูงเชน  

นําไปใชเปนชิน้สวนยานอวกาศ  ตัวใหความรอนในเตา (heating element) หรือใชัเปนผิวเคลือบที่ทน

ตอการใชงานที่อุณหภูมิสูง  

สารประกอบซลิิไซดที่สนใจในงานเคลือบผิวไดแก สารประกอบของ ไทเทเนยีม-ซิลิคอน 

เรียกวา ไทเทเนียมซิลิไซด (titanium silicide) ทนตอความรอน เนื่องจากมีอุณหภูมิสลายตัวที่อุณหภูมิ

สูง ประกอบดวย 5 เฟส เปนไปตามเฟสไดอะแกรมดังภาพที ่2.3 ไดแก TiSi2 สลายตัวที ่อุณหภูมิ 

1480°C  TiSi มีการสลายตวัที่อุณหภูมิ 1570°C  Ti5Si4 มีการสลายตวัที่อุณหภูมิ 1920°C  Ti5Si3 มี

การสลายตวัทีอุ่ณหภูมิ 2130°C และ Ti3Si มีการสลายตัวที่อุณหภูม ิ1170°C  

 

  

 
ภาพที ่ 2.3 แผนภูมิสมดุล ไทเทเนยีม-ซิลิคอน  [11, 12 ]  
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สารประกอบซลิิไซด Ti5Si3  คือสารประกอบที่เสถยีรที่สุดมีโครงสรางผลึกดังภาพที ่ 2.4  ซึง่

เหมาะทีจ่ะนาํไปพัฒนาเพื่อใชงาน อันเนื่องมาจากการมอุีณหภูมิสลายตัวสูงดงักลาวขางตน มีความ

หนาแนนต่ําคอื  4.32 g/cm3  ความแข็งสงู 11.3 GPa  ซึ่งสัมพนัธกับ คายังโมดูลัส (Young’s 

modulus)  225 GPa  และมรีายงานจากการทดลอง พบวา Ti5Si3  เปนอินเทอรมีเดยีทเฟส ในการ

สังเคราะห สารประกอบไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2)  

 

 
 

ภาพที ่2.4  โครงสรางผลึก Ti5Si3 [13 ] 

 

2.3 สารประกอบไทเทเนยีม-ซิลิคอน-คารบอน (Ti-Si-C) [2] 

 

         สารประกอบไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) มีโครงสรางผลึกเปนหกเหลีย่ม (hexagonal ) 

ที่ประกอบไปดวยระนาบของซิลิคอน ที่เชือ่มตอโครงสรางออกตะฮีดรอลของไทเทเนยีมคารไบด 

(octahedral) ที่แยกกนัอยูใกลกับ close pack  ของชั้นไทเทเนียม  ดงัภาพที ่2.5  
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   [ 9 ]             [ 15 ] 

                           (ก)                                                                           (ข) 
ภาพที ่2.5 โครงสรางผลึกของไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2)   

    

  โครงสรางจุลภาคของภาคตัดขวางชิน้ตัวอยางที่ กัดกรดดวยสารละลายของกรดไฮโดรฟลูออ

ริกและกรดไนตริก โดยกลองจุลทรรศนอิเล็คตรอนแบบสองกวาด ดังภาพที ่2.6 ก และภาพ 2.6 ข เปน

ภาพแสดงกาํลังขยายที่สูงขึ้น แสดงลักษณะโดยธรรมชาติของชั้น สารประกอบไทเทเนยีมซิลิคอนคาร

ไบด และ ภาพ 2.6  ค แสดงลักษณะรอยแตกแบบ cleavage plane 

 

   (ก)   

    
                                                  (ข)                                                        (ค) 
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 ภาพที่ 2.6 (ก) ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบสองกวาดของสารประกอบไทเทเนยีม

ซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) หลังการขัดผิวและกัดกรด (ข) ภาพขยายสงูขึ้นแสดงลักษณะเกรนและชัน้

ของวัสดุ (ค) ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบสองกวาดแสดงผิวแตกของวัสดุ  [2] 

        

  สารประกอบ Ti3SiC2 มีจุดหลอมเหลว สูงกวา 3000°C ความหนาแนนทางทฤษฎเีทากับ 4.53 กรัม/

ลูกบาศกเซนติเมตร คายังโมดูลัสเทากับ  320 GPa คาความแข็งที่ไดจากการทดลองอยูในชวง 4- 8 

GPa [14]  การนําไปใชงานนิยมใชเปนสารเคลือบผิวตานทานการเสียดสีและการเกดิออกซิเดชันที่

อุณหภูมิสูง สารประกอบไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด เปนสารประกอบในวัสดุกลุมเซรามิก ที่อยูในเฟส  

“ Mn+1 AXn” `ซึ่ง  M เปนธาตุในกลุมแรกของธาตทุรานซชิัน  (สวนมากอยูในกลุม IIIA และ IVA) และ X 

เปนไดทั้ง คารบอนและไนโตรเจนเปนธาตทุี่นกัวทิยาศาสตร และนักฟสิกสใหความสนใจ เพราะมี

คุณสมบัติที่พิเศษของ โลหะและเซรามิกผสมกัน คือมีทัง้คุณสมบัติการนําไฟฟาและการนาํความรอน     

           คุณสมบัติทางความรอน และ ความจุความรอนจําเพาะของ Ti3SiC2 ที่มีความหนาแนนเทากับ  

4.48 กรัมตอลูกบาศกเซนติเมตรที่ 27 องศาเซลเซียสมีคา 43 W/ m.K  (588 J / kg.K) ซึ่งใกลเคียงกับ

คุณสมบัติการนําความรอน และความจุความรอนจาํเพาะของไทเทเนยีมคือ 31 W/ m.K ( 523 J/ 

kg.K)  มีคาคลาดเคลื่อนทีย่อมรับไดกอนจะเกิดความเสียหาย  (damage tolerant)  มพีรอมทัง้

คุณสมบัติความสามารถในดานการกลงึไสดวยเครื่อง ( machineability) ซึ่งสามารถเปนสารหลอลื่น

ในตัวเอง เชน การเจาะรูสําหรับทําเกลยีวสามารถใชเครื่องมือทัว่ไปทีท่าํจากเหล็กกลาเครื่องมือแบบ

รอบสูง ( high speed)  โดยไมตองใชสารหลอล่ืน รองเกลียวที่ไดจากการเจาะมีขนาดแมนยาํ และไมมี

ครีบจากการเจาะ ดังภาพที ่2.7   
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ภาพที ่2.7   ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบสองกวาดของภาคตัดบริเวณรองเกลียวขึ้น

รูปโดยใชดอกสวานที่มีอยูทัว่ไป และไมใชสารหลอล่ืน [ 2 ] 

 

  นอกจากนี้สารประกอบ Ti3SiC2 ยังมีคุณสมบัติตานทานการเกิดความเสียหายจากการเปลี่ยน

อุณหภูมิสูงโดยฉับพลนั (Thermal schock resistance)  มีความหนาแนนสัมพัทธต่าํ (relative 

density )  เสถียรที่อุณหภูมิสูงถึง 1700°C ในบรรยากาศของแกสเฉ่ือย และสุญญากาศ สารประกอบ

ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบดมีคายังโมดูลัสที่วัดดวยเทคนคิเรโซแนซ ฟรีเควนซ ี (resonance frequency 

Technique)  เทากับ 320  GPa มีคาความแข็งวัดในหนวยวกิเกอรเปน 4 GPa  ซึ่งใกลกับคาต่ําสดุที่

เคยทาํการทดลองได ซึ่งอาจเปนผลจากความบริสุทธิ์ของตัวอยาง คาความแข็งแรงตอแรงดัด 

(Flexural strength) หรือ MOR  จากการทดสอบแรงดัดโคงแบบแรงกด 4 จุดมีคา 260 ± 20 MPa  ซึง่

ไมสูงมาก ซึง่ในทางทฤษฎีคาดวาถาขนาดเกรนมีความละเอียดขึ้นจะมผีลทําใหคา MOR สูงขึ้น 

ความแข็งแรงในการรับแรงกดของสารประกอบไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบดที่อุณหภูมิ  1300 

°C จากตัวอยางขนาด 2.7 มม.×1.8 มม. ×4.3 มม. ดวยเครื่อง EDM โดยใชอัตราการกด 0.0033 

มม./วินาท ีและไมลดแรงเสียดทานระหวางตัวอยางกับหวักดมีคาเทากบั  260 ± 5 MPa   จากภาพที ่

2.8  แสดงความสัมพันธ ระหวางการเปลีย่นรูปและน้าํหนกักด ซึง่แสดงคา substantial yield  ซึ่งสูง

กวา โลหะผสมพิเศษ (superalloy)  ที่มีอยูในปจจุบนั 

 

 
Displacement (mm.) 

 

ภาพที ่2.8  กราฟแสดงความสัมพนัธ ระหวางการเปลีย่นรูปและภาระกรรมที่อุณหภมู1ิ300 °C [ 2 ] 
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       คาสัมประสทิธการขยายตัวทางความรอนที่วัดที่อุณหภมูิ 25-1000°C คือ (10±1)×10-6 C-1    

คานี้ต่ํากวาไทเทเนียมบริสุทธเล็กนอย ความตานทานทางไฟฟาที่อุณหภูมิหองมีคาเทากับ 4.5×10 6 

Ω -1 m-1  และสูงขึ้นเมื่ออุณหภูมิต่ําลง  คาสัมประสิทธของอุณหภูมติอความตานทานคือ 0.019° C-1 

ที่อุณหภูมิ 50-300 K และพบวาคาการนําไฟฟาของไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบดสูงกวาไทเทเนียมบริ

สุทธ   (2.3×10 6 S/m) หรือ ไทเทเนียมคารไบด (1.6×10 6S/m  )    

 
2.4  วรรณกรรมปริทรรศน 
 

D.P.Riley, C.P. Oliver และ E.H. Kisi [11]  ไดศึกษาการเตรียมสารประกอบ Ti5Si3จาก

ไทเทเนียมและซิลิคอน ดวยเทคนิค self propagating high –temperature synthesis (SHS) โดย

เตรียม Ti-Si สัดสวน Ti 5 โมลและ Si 3 โมล ผสมในอารกอน (Ti 99.98% ขนาดอนภุาค 325 mesh 

และ กอน Si 99.9% ที่ผานการบด 1ชม.จนไดไดขนาดอนุภาคเล็กกวา  50 ไมครอน  อัดเม็ด 2 

ตัวอยาง  แยกวางแตละตัวอยางตรงกลางในทอซิลิกาที่รองดวยอลูมนิา และ ไทเทเนยีม ที่อยูบนฐาน  

เพื่อแยกความรอน และ ปฏิกิริยาเคม ีเผาในเตาสุญญากาศวาเนเดียม ความดัน 10-2 mbar ใหความ

รอนจากอุณหภูมิหองถงึ 673 K อัตราการใหความรอน 30 K min-1  คงอัตรานี้ไวระหวางอุณหภูม ิ673 

ถึง 1123 K  บนัทกึดวยนิวตรอนดิฟแฟรคชันเปนเวลา 5 วนิาท ีและเพิม่อัตราการใหความรอนเปน 

100°C/min ในระหวาง 1123-1323 K โดยศึกษาจุดหลอมเหลวของ Ti5Si3 บันทึกดวยรูปแบบดิฟ

แฟรคชัน  ที่มคีวามละเอยีดของเวลาเปน 0.9 วนิาท ีระหวางการใหความรอน > 100K/s  ผลการ

เปรียบเทยีบเฟสเริ่มตนและเฟสทีเ่กิดระหวางปฏิกิริยาดงัภาพที่ 2.9 ซึง่แสดงกลไกปฏิกิริยาพบวา มี

การเปลี่ยนจาก  ไทเทเนียมแอลฟา สู เบตา ซึง่เริ่มจากการแพรระหวางกนั และกระตุนดวยการเผาไหม

แบบคายความรอนเกิด  SHS และการฟอรม Ti5Si3 เกิดขึ้นโดยตรงจากปฏิกิริยาของ เบตา-ไทเทเนยีม 

และ ซิลิคอน เปนไปตามปฏกิิริยาดังนี ้

 

                         α -  Ti                  β- Ti 

  α-  Ti    +   Si                  Ti5Si3

          β- Ti    +   Si                  Ti5Si3
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  ภาพที ่2.9 Rietveld analysis patterns สําหรับ (a)  เฟสสารตั้งตน  (b)  pre – reaction phase 

  (c) เฟสผลิตภัณฑ [11] 

 

     Jeitschko Nowotny [2] ไดทําการสังเคราะหไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด ข้ึนเปนครัง้แรก จาก

ปฏิกิริยาของ ไทเทเนียมไฮไดรด ( TiH2 )  ซิลิคอน และ กราไฟท ที่อุณหภูมิ  2000 °C  แตมีขอจํากัด

เนื่องจากสงัเคราะหไดเฉพาะในระดับหองปฏิบัติการ  
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             Sun Zhimei, Zhang Yi และ Zhou Yanchun [3 ] ไดสังเคราะห ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด 

(Ti3SiC2)  จาก Ti-Si-C ดวยปฏิกิริยาแบบ solid-liquid reaction  โดยผสมผงไทเทเนียม  (99% ,ขนาด

อนุภาค 40 ไมครอน)   ซิลิคอน( 99.8%ขนาดอนุภาค 80ไมครอน)  กราไฟท ( 99.5%ขนาดอนุภาค 10 

ไมครอน)   ดวยอัตราสวน  0.42 : 0.23 : 0.35 โดยเลือกจากเฟสไดอะแกรม และ เติมโซเดียม

ฟลูออไรด  4% โดยน้าํหนกัเพื่อชวยใหเกิดเฟสของเหลว นําผงผสมวางโบรอนไนไตรดคลูซิเบิล เผาใน

ทอSiC ที่ควบคุมบรรยากาศแกสอารกอน ดวยอัตราการใหความรอน 10°C/min เผาผนึกที ่1200-

1300°C 2 ชม.ตรวจสอบดวย  XRD พบวาอุณหภูมิ 1250  °C เกิดพคี  Ti3SiC2  สูงสุดถึง 80%   ภาพ 

2.10 เปรียบเทียบการสังเคราะหโดยใช  ปฏิกิริยา แบบ solid-solid reaction และ solid liquid 

reaction 

  

 
 

ภาพที ่2.10  รูปแบบผล XRD เปรียบเทยีบของ Ti3SiC2 ที่ไดจากการสงัเคราะห (a ) ปฏิกิริยา แบบ 

solid-solid reaction (b) solid liquid reaction [3] 

 

Tamer El-Raghy และ Michel W.Barsoum [4]  เตรียมไทเทเนียมซลิิคอนคารไบด Ti3SiC2 จาก 

Ti:SiC:C ดวยการเผาผนึกแบบใชแรงดันทกุทิศทาง (HIP) ที่อุณหภูม ิ1200-1600°C  เปนเวลา 0-24 

ชม. ไดทําการศึกษาปฏิกิริยาที่เกิดขึ้น และโครงสรางจุลภาคระหวางเกิดปฏิกิริยา ตรวจสอบดวย XRD  
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ผลดังภาพที่  2.11  ที่อุณหภูมิ 1200°C พบอินเตอรมีเดียทเฟส คือ  TiCx  และ Ti5Si3Cx  มีความ

หนาแนนสูง และเกิดเฟสเดียว ที่อุณหภูม ิ1450- 1700 °C ไดโครงสรางจุลภาคที่ประกอบดวยเกรน 2  

ขนาด ขนาดเกรนเล็ก 3-5 ไมครอน และขนาดเกรนใหญ  200  ไมครอน 

 

 
ภาพที ่ 2.11  XRD ของปฏิกิริยาผลิตภัณฑที่อุณหภูมิและเวลาตางๆ [4]  

 

พบโครงสรางจุลภาค Ti3SiC2  เสถยีรที่อุณหภูมิ 1600° Cในสุญญากาศ และในบรรยากาศอารกอน

เปนเวลา 24 ชม. พบวาเฟส TiC ที่เหลืออยูชวยยับยัง้เกรนโต ในลักษณะแอนไอโซทรอปกคือในทิศ

แกน c และ  a   

    

Erdong Wu และErich H.Kisi รวมกับ Shane J. Kenedy และ Andrew [5]  ศกึษาการสังเคราะห

ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) จากผงผสมไทเทเนียม / ซิลิคอนคารไบด  / คารบอน (Ti/SiC/C) 

ction  ในบรรยากาศอารกอน และอัดขึ้นรูปเย็นในแมพมิพ จากนั้นเผาผนึกที่อุณหภูมิ 800-1600°C   

โดยใหความรอนแบบไดนามิก ภายใตสภาวะแบบไมใชความดันพบเริม่เกิดเฟส คือ TiCx และ Ti5Si3Cx  

(x <1)  ที่อุณหภูม ิ800°C อัตราการเกิดเปน Ti3SiC2 นัน้ต่ํากวา TiCx    การเกิดเปน Ti3SiC2 เร่ิมเกดิที่ 

1200 °C  และอัตราการเกดิปฏิกิริยาสูงข้ึนตั้งแตอุณหภูมิ  1300-1600 °C  ควบคุมกลไกโดยการแพร  
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การเกิดนิวเคลียสของ Ti3SiC2  เกิดจากการแพรของ  TiCx บน Ti5Si3Cx  โดยมีขอมลูสนับสนนุจาก

งานวิจยัของ El-Raghy และ Barsoum กลาววาการพบ TiC บน Ti3SiC2  เปนผลเสยี คือจะไปเรงให

เกิดการสลายตัว ของ Ti3SiC2  มาเปน TiC   และ Si ในภาวะแกส  ที่อุณหภูมิสูงกวา 1400°C จากนั้น

เขาไดทําการทดลองใหมรวมกับ Ronald I. Smith และ คณะ  [6 ] ดวย เทคนิคเดิม โดยศึกษาอนิเตอร

มิเดียทเฟสที่เกิดขึ้นระหวาง ปฏิกิริยาเผาผนึกของ 3 Ti/SiC/C พบวาเกิดชั้นสารประกอบ Ti3SiC2 โดย

สังเคราะหในชวงอุณหภูมิ  25 ถึง 1600°C  เกิดกลไกคอืเร่ิมเกิดไทเทเนียมแอลฟาและไทเทเนียมเบตา 

ที่อุณหภูมิ 882°C และ 900-1000°C ตามผลการวิเคราะหดวย XRD ดังภาพที่ 2.12  เร่ิมมีอินเตอรมิ

เดียทเฟส TiCx และ Ti5Si3Cx  (x<1)   และเกิดสมบูรณทีอุ่ณหภูมิในชวง 1500-1600 °C กอนจะเกดิ

สารประกอบ Ti3SiC2 และนอกชวงอุณหภมูิทดลองพบคารบอนอิสระ และ สารประกอบ Ti3SiC2  ข้ึน 

กลไกของปฏิกริิยาเคมีคือ 

 
 

 

 

 

                               3Ti +  SiC +  C                    4/3 TiC +  1/3 Ti5Si3C +  1/3 C 
       4/3 TiC+ 1/3 Ti5Si3C +  1/3 C                    Ti3SiC2             
     
หรือ 
 
                             3 Ti5Si3C+  7 C                     5Ti3SiC2 +  4Si 
                                   12TiC + 4 Si                   4 Ti3SiC2 +  4C 
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ภาพที ่2.12  TOF neutron diffraction pattern ที่อุณหภูมิทดลอง แสดงเฟสตางๆ [6 ] 

(�) C , (×) SiC, (Δ)α-Ti, (∇) β-Ti, (■) TiCx, (•) Ti5Si3Cx,( ) Ti3SiC2

 
Songlan Yang, Zheng Ming Sun, Hitoshi Hashimoto [7] ทําการทดลอง โดยสงัเคราะห 

Ti3Si C2 จาก ผงผสม Ti : Si: TiC และผงผสม 2Ti: 2Si: 3 TiC (Ti  99.9% ขนาดอนภุาค 10 ไมครอน , 

Si 99%, ขนาดอนุภาค 2-3 ไมครอน, TiC  99% ขนาดอนุภาค 2-5 ไมครอน) ผสมและส่ันในเครื่อง
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ผสมในบรรยากาศของอารกอน 24 ชม. เผาผนึกหลายชวงอุณหภูมจิาก 700 ถึง 1200 °C ดวยอัตรา

การใหความรอน15°C/ นาที  ตรวจสอบเฟสดวย XRD และ SEM พบวาอนิเตอรมิเดียทเฟสที่เกิด

ระหวางการใหความรอนคอื Ti5Si3 , TiC  และ Si  และมีผลตอการฟอรม Ti3SiC2  และพบวานวิเคลียส

ของ  Ti3SiC2  นั้นเกิดบน  TiC 

 

                                   Ti5Si3 + 10TiC+ 2Si                    5Ti3SiC2  

 

Zheng Ming Sun,Aitishi Hashimoto ทาํการสังเคราะหผง Ti3SiC2 จาก 3 การทดลอง 

 การทดลองที1่ [8] การสังเคราะหผง Ti3SiC2โดยปรับสวนผสมหลายอัตราสวนผงผสม Ti , Si และ 

TiC  (Ti  99.9% ขนาดอนุภาค 10 ไมครอน, Si  99%, ขนาดอนุภาค 2- 3ไมครอน TiC 99% ขนาด

อนุภาค  2 -5ไมครอน) ผสมและสั่นในเครือ่งผสมในบรรยากาศอารกอน 24 ชม. ศึกษาการเผาผนกึที่ 

อุณหภูมิ1100-1400°C ในสุญญากาศ ใชอัตราการใหความรอน 15 °C/ นาที  และตรวจสอบดวย 

XRD พบวา อุณหภูมิ 1250 -1300°C เกิดเฟสของ Ti3SiC2  เปนปริมาณที่สูงกวา 99%  สําหรับ

สัดสวนผสม Ti/ 1.10Si/ 2TiC และ Ti/1.15Si/2TiC เกิดอินเตอรมิเดียทเฟสคือ Ti5Si3 และพบนิวเคลียส

ของ Ti3SiC2  ซึ่งเกิดจาก Ti5Si3 และพบการโตของ Ti3SiC2 จากอนุภาคของ TiC โดยมีปฏิกิริยาที่เกดิคือ  

  

                                    Ti5Si3 + TiC + Si                          Ti3SiC2   

  

การทดลองที ่2 [9] เตรียมจากการผสมผง Ti/Si/TiC ในอัตราสวน 1:1:2 และ 2:2:3, ผสมผง

Ti/SiC/C ในอตัราสวน 3:1:1และ 5:2:1,  ผสมผง Ti/Si/C ในอัตราสวน 3:1:2 และ 5:2:3  ใน

บรรยากาศอารกอน 24 ชม. เผาผนกึในชวงอุณหภูม ิ1573-1773 K  ในสุญญากาศ และในอารกอน

เปนเวลา 2-6 ชม. พบวาความหนาแนนของ Ti3SiC2  ที่เผาผนึกในบรรยากาศของอารกอนหนาแนน 

กวาในสุญญากาศ มีความหนแนนสูง 97% คือในสวนผสมผง Ti/SiC/C ในสัดสวน 3:1:1  มีอินเทอรมี

เดียทเฟสคือ Ti5Si3  และพบวาเกิดเฟสของเหลว ระหวางการเผาผนกึ 
 

      การทดลองที3่ [10] เตรียมจากการผสมผง 1Ti/ (1+x) Si/ 2TiC ในอัตราสวน 1:1+x :2   

(x=0,0.5,0.10,0.15) โดยเผาในสุญญากาศ ในชวงอุณหภูมิ 1100-1300°C เปนเวลา 2 ชม. และ

ตรวจสอบดวย XRD และ SEM ทําการศึกษาผลของซิลิคอน พบวาสามารถสังเคราะห Ti3SiC2 ใน
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ปริมาณที่สูงขึ้นเมื่อปริมาณซิลิคอนเพิ่มขึน้ ไดสารประกอบ Ti3SiC2 ที่สังเคราะหไดสูงถึง 99 wt% โดย

ใชสัดสวน Ti/Si/TiC เทากับ 1/1.1/2 และ1/1.15/2  ภายหลงัอบชุบช้ินงานที ่1250-1300°C 2 ชม. 

พบวากลไกความเสียหายและการเปลี่ยนรปูระดับไมครอน  ของ ผลึก Ti3SiC2  [14 ]  พบวา

สารประกอบ Ti3SiC2 ที่เตรียมจากหลายวิธีเชน SHS, HIP, solid –liquid sintering เมื่อทดสอบแรงอัด 

(compression test) แรงดึง (tension)  แรงดัดโคง( bending) ที่อุณหภูมิหองและอณุหภูมิสูงพบวามี

คุณสมบัติที่ดี  และการเตรียมดวยการเผาผนึกที่อุณหภมูิต่ํา ที่เรียกวา  pulse discharge sintering 

(PDS) พบวากลไกความเสยีหายที่ไดจากการรับแรงอัด และการกดความแข็ง ทดสอบไดในชวงกวาง

ในหลายๆภาระกรรม 

ผลการทดสอบความแข็งวิกเกอร ของสารประกอบ Ti3SiC2 ข้ึนกับแรงที่ใช ที่ไดจาก

กระบวนการตางๆ [14] กรณีใชแรงสูงกวา 10 นิวตันคาเฉลี่ยจากการวัดจํานวน  20 จุดมีคาความแข็ง

ประมาณ 4 GPa การทดสอบความแข็งในผลึกเดี่ยวขนาดเล็กที่เตรียมโดยเทคนิคเคลือบไอทางเคมี 

(CVD)  วัดความแข็ง  knoop ที่ระนาบปกติเทากับ 12-15 GPa และที่ basal plane เทากบั 3-4 GPa 

การทดสอบความแข็งตวัอยางที่เตรียมดวย hot press โดยมีการเติมเฟสที่แข็ง  วัดความแข็งได

ประมาณ  6 GPa  การทดสอบความแขง็ตัวอยาง Ti3SiC2 ที่ม ีTiC รวมดวยมีคาความแข็งประมาณ 4 

GPa การทดสอบความแข็งตัวอยาง Ti3SiC2  ที ่98%  มคีาความแข็งประมาณ 4 GPa และกลไกการ

เปล่ียนรูปของรอยกดมีลักษณะ เปนแบบการเปลี่ยนรูปแบบคืนรูป ( ductile )  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



บทที่ 3 
วิธีดําเนินการวิจัย 

 
3.1 วัสดุและสารเคมีทีใ่ชในการทดลอง 
 

3.1.1 ผงไทเทเนียมบริสุทธ 99.7% ขนาดผง < 45 ไมครอน  

      3.1.2 ผงซลิิคอนบริสุทธ 97% ขนาดผง < 45 ไมครอน   

      3.1.3 ผงคารบอนบริสุทธ 99 % ขนาดผง 1 ไมครอน  

      3.1.4 ผงไทเทเนยีมคารไบด 99.999% < 45 ไมครอน 

      3.1.5 ผงซลิิคอนคารไบด 99 %  ขนาดผง 1 ไมครอน  

3.1.6 แกสอารกอน,แกสฮีเลียม 

3.1.7 แผนคารบอนบริสุทธ (graphite sheet) 

 
3.2 เครื่องมือและอุปกรณที่ใชในการทดลอง 
 
      3.2.1 เครื่องชั่งน้ําหนกั ยี่หอ Mettler Toledo AB 304-S ความละเอียด 4  ตําแหนง และ  

               Mettler Toledo PJ 3000 ความละเอียด 2  ตําแหนง 

      3.2.2 ลูกบดซิลิคอนคารไบด เสนผานศูนยกลาง 5 มิลลิเมตร 

      3.2.3 หมอบดสาร (ball mill)  

      3.2.4 ถุงเตรียมสารแบบควบคุมบรรยาากาศ (glove bag) 

      3.2.5 แมพิมพขนาดเสนผานศูนยกลาง ∅ 13 มม. สําหรับอัดเม็ดตัวอยางกอนเผาผนึก 

      3.2.6 เครื่องอัดไฮดรอริก (TMC Hydraulic Presses No.1136)  ขนาด 10 ตัน 

      3.2.7 เตาเผาผนกึแบบอัดความดัน (hot press) บริษัท FUJIDEMPA KOGYO CO.LTD 

                Furnace  Model High-multi 5,000 FVPHP- R-5 FRET-20 

                Gas pressure 9.5 kgf/cm2 (0.95 Mpa)   Vacuum degree 5x10-5 torr (6.65x10-3 Pa) 

                Time for temp rise 60 min RT∼ 2200°C 

      3.2.8 เครื่อง X-ray Diffractometer (XRD) (ยี่หอ SHIMADZU  รุน model XRD6000) 
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      3.2.9   กลองจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบสองกวาด (Scaning Electron Microscope)(ยี่หอ JEOL     

      รุน JSM-5410LV) 

      3.2.10 เครื่องขัดชิ้นงาน (ยี่หอ Buehler รุน Metaserve) 

      3.2.11 เครื่องวัดความแข็ง (ยี่หอ Buehler รุน Model  HV0.3-20 Kgf) 

      3.2.12 กลองจุลทรรศนแสง (ยี่หอ Ziess รุน inverted microscope model 405) 

      3.2.13 เครื่อง Hot forge (ยี่หอ ENOMOTO MACHINE CO.LTD. Model 100200) 

      3.2.14 โถดูดความชื้น 

      3.2.15 ครกบดสาร 

          
3.3 ขั้นตอนการเตรยีมชิน้งาน 
 
      3.3.1 การเตรียมและการตรวจสอบคุณลักษณะจากผงผสมที่มสีององคประกอบ และ สาม     

       องคประกอบ 

3.3.1.1 เตรียมผงผสมในสัดสวนตางๆ ตามตารางที ่ 3.1 และ 3.2 ทําการบดโดย Ball      

Milling เปนเวลา 2 ชม. โดยใชลูกบดซิลิคอนคารไบด 

 

          ตารางที ่  3.1 สัดสวนองคประกอบระหวางไทเทเนยีม - ซิลิคอน   

 

สัดสวน

องคประกอบ 

Ti:Si 

อัตราสวน ปริมาณ ( กรัม) 

70:30 2.33 : 1 20 

65:35 1.86 : 1 20 

60:40 1.50 : 1 20 

55:45 1.22 : 1 20 

50:50 1 : 1 20 
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ตารางที ่  3.2  สัดสวนองคประกอบระหวางไทเทเนยีม – ซิลิคอน - คารบอน   

 

สารตั้งตน อัตราสวน ปริมาณ ( กรัม) 

Ti : Si : C 3 : 1 : 2 20 

Ti : SiC : C 3 : 1 : 1 20 

Ti : Si : TiC 1 : 1 : 1 20 

Ti : SiC : TiC 2 : 1 : 1 20 

Ti : TiC: Si : C 2 : 1 : 1 : 1 20 

 

 ทาํการชัง่สารในสัดสวนตามตารางที่  3.1 และ 3.2 ภายในถงุเตรียมสารแบบควบคุม     

 บรรยากาศ ซึง่ควบคุมบรรยากาศดวยกาซฮีเลียม  เนื่องจากไทเทเนียมและซิลิคอนเปนธาตทุี่     

 งายตอการออกซิไดซในอากาศ โดยแตละสัดสวนเตรียมในปริมาณ 20  กรัม  บรรจลุงในขวด 

 พลาสตกิที่บรรจุเม็ดลูกบดประมาณ 100 กรัม ปดฝาสนิท จึงนําออกจากถงุเตรียมสารแบบ    

 ควบคุมอากาศ 

3.3.1.2  นําขวดผงผสมวางบนรางบด (Ball mill)  เปนเวลา  20 ชม. 

3.3.1.3  เก็บผงตัวอยางตองทําในถุงเตรียมสารแบบควบคุมบรรยากาศ ใสขวดปดฝาแลวเก็บ     

ในโถดูดความชื้น 

3.3.1.4  ทําการอัดขึ้นรูปเยน็ดวยเครื่องอัดไฮโดรลิก ดวยแรงอัด 1 ตัน (64  MPa) ไดชิ้นงาน 

ขนาดเสนผานศูนยกลาง 13 มม.  

3.3.1.5  หอเมด็สารตัวอยางที่ตองการเผาผนึกดวยแผนคารบอน (graphite sheet) ที่มีความ 

            บริสุทธสูง กอนเผาผนึกในเตาสญุญากาศ การหอดวยแผนกราไฟทเพื่อปองกันสารประกอบ      

            ของคารบอนที่อาจเกิดไดจากภาชนะกราไฟทระหวางเผาผนกึ (sintering) มารวมทําปฏิกิริยา    

           ในสารตัวอยาง 

3.3.1.6 การเผาผนึก (sintering) ของชิ้นตัวอยางชนิด 2 องคประกอบที่อุณหภูมิ  

1100, 1200, 1300, 1500 และ1600 °C และ การเผาผนึกชิน้ตัวอยางชนิด 3  

องคประกอบที่อุณหภูม ิ1200, 1400, 1600°C ในเตาสุญญากาศทีค่วบคุมบรรยากาศ 

อารกอนเปนเวลา 2 ชม. 
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3.3.2 แผนผังแสดงขัน้ตอนการทาํการวิจยั การเตรียมและการตรวจสอบคุณลักษณะจากผงผสม 2 

องคประกอบและ 3 องคประกอบ 

 

 

 

 
ผสมผง ไทเทเนียม-ซิลิคอน และ ไทเทเนยีม-

ซิลิคอน-คารบอน ที่อัตราสวนตางๆ ใน

บรรยากาศแกสอารกอน ในขวดผสม 

บดผสมในขวดพลาสติกที่บรรจุลูกบดซิลิคอน

คารไบดเปนเวลา 20 ชม. 

อัดเม็ดดวยแรง  24.24  MPa  64 MPa 200 MPa และ  648  MPa 

เผาผนกึในบรรยากาศอารกอนที่อุณหภูมิ 1100 - 1600 °C 
 

วิเคราะหสมบัติของชิ้นตัวอยาง 

• ชนิดสารประกอบ (XRD) • ความหนาแนน (วิธีอารคีมิดิส ) 

•โครงสรางจลุภาค (SEM)    • ความแข็ง (วิกเกอร) 

 

 

ภาพที ่3.1 แผนผังข้ันตอนการดําเนนิงาน 
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3.4 การวิเคราะหชิ้นงานหลังเผา 
 

3.4.1 การวิเคราะหสารประกอบดวยเครื่อง X-Ray Diffractometer ( XRD) นาํชิน้งานหลัง

การเผาผนึกมาขัดผิวดวยกระดาษทราย เล็กนอยแลวเปาแหง วิเคราะหชิ้นงานดวย XRD เพื่อ

ตรวจสอบหาสารประกอบ ไทเทเนียม และ ซิลิคอนในรูปของไทเทเนยีมซิลิไซด (Ti5Si3) และ

ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) 

3.4.2 การวิเคราะหโครงสรางจุลภาค ดวยกลองจุลทรรศนแสง กลองจลุทรรศนอิเลคตรอน 

และวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวย EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) เตรียม

ผิวชิ้นงานหลงัการเผาผนึกดวยการขัดหยาบดวยกระดาษทราย ขัดละเอียดจนถงึ1 ไมครอน 

ทําการกัดกรดเพื่อวิเคราะหโครงสรางจุลภาคดวยกลองจลุทรรศนแสง และกลองจุลทรรศน

อิเลคตรอนแบบสองกวาด  เพื่อศึกษาการกระจายตวัและเปอรเซ็นตของธาตุในแตละเฟสดวย 

EDS 

3.4.3 การทดสอบความแขง็วิกเกอร นําชิน้งานที่เตรียมผิวในหัวขอ 3.4.2 มากดความแข็งโดย

การใชแรง 300 กรัม และ 500 กรัม วัดคาเสนแทยงมมุ และคํานวณหาคาความแข็ง 

     3.4.4 การหาความหนาแนนดวยวิธีอารคิมิดิส โดยนําชิน้งานทดสอบมาอบเพือ่ไลความชื้น ชั่ง     

     น้ําหนักแหง แลวนําไปตมในน้าํเดือดนาน 2 ชั่วโมง หลังจากนัน้แชน้ําทิ้งไว 24 ชั่วโมง และ 

     นํามาทดสอบโดยการชัง่น้ําหนกัดวยชดุอุปกรณการทดสอบการดดูซมึน้ําแลวนาํคาที่ไดไป   

     คํานวณคารอยละโดยน้าํหนกัที่เปลีย่นแปลงตามสมการโดยบนัทกึน้ําหนกัดังนี ้

     บนัทกึน้าํหนักแหง (D) กอนทาํการทดลอง บนัทกึน้าํหนกัอิ่มตัว(S) ภายหลังจากแชน้ําทิ้งไว     

     นาน 24 ชั่วโมง บนัทกึน้าํหนักชิน้งานที่ชั่งในน้าํ (I) แลวนํามาคํานวณตามสมการ 

     คํานวณคาการดูดซมึน้าํ (Water absorption) แสดงเปนเปอรเซ็นตของความสัมพันธน้าํหนัก 

     ของน้ําซึ่งถูกดูดซับตอน้าํหนักแหงของตัวอยาง 

 

                        Water absorption       =        (S-D/D) x 100 

 

          คาํนวณ bulk density ในหนวยกรมัตอลูกบาศกเซ็นต หาไดจากการหารน้าํหนักแหงตอ 

          ปริมาตรภายนอก รวมทั้งรูพรุน  

 

                                    bulk density          =          (D/(S-I)) 
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       คํานวณ Apparent specific gravity ในสวนของตวัอยางทีน่้าํเขาไปไมถึง 

 

                         Apparent specific gravity     =        (D/ (D-I)) 

 

 คํานวณ Apparent porosities แสดงเปนเปอรเซ็นตความสัมพนัธของปริมาตรรูพรุนเปดของ 

 ตัวอยางตอปริมาตรภายนอก 

 

                         Apparent porosities               =        ((S-D)/(S-I)) x 100 

 

 

 

 

 

 

 



บทที่ 4 
ผลการทดลองและอภิปรายผลการทดลอง 

 
4.1 ผลการวิเคราะหวัตถุดิบ 
 

                      วัตถุดิบที่ใชในการเตรียมสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด (Ti5Si3)  และ

ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด (Ti3SiC2) ที่ใชในงานนี้ไดแกผง Ti, Si,  SiC และ TiC ถูกนํามาทํา

การวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยวิธี XRF (X-ray Fluorescent)  เพื่อศึกษาความ

บริสุทธิ์กอนการใชงานและผลการวิเคราะหแสดงวาวัตถุดิบที่ใชทั้งหมดมีความบริสุทธิ์มาก

กวา 97% ดังรายละเอียดในตารางที่ 4.1 นอกจากวัตถุดิบขางตน ยังมีการใชผงคารบอนที่มี

ความบริสุทธิ์ 99.99%  

 

  ตารางที่ 4.1 องคประกอบทางเคมีของวัตถุดิบ 

 

         วัตถุดิบ 

สวนผสม 

ผง Ti ผง Si ผง SiC ผง TiC 

Ti (wt%) 99.24 0.0848 - - 

Al (wt%) 0.046 0.889 - - 

Si (wt%) 0.0538 98.87 - - 

SiC (wt%) - - 99.91 - 

TiC (wt%) - - - 97.95 

Ba (wt%) 0.458 - - 0.406 

Fe (wt%) 0.0833 - - - 

Mn (wt%) 0.038 0.031 - - 

Zr (wt%) - 0.0127 - 0.0157 

K (wt%) - 0.088 - - 

W (wt%) - - - 1.4 

Co (wt%) - - - 0.0651 

Cr (wt%) - - - 0.044 

Se (wt%) - - - 0.0174 
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     ผลการวิเคราะหลักษณะทางกายภาพของสารตั้งตนจากภาพถายโครงสราง

จุลภาคพบวารูปรางของผงอนุภาคไทเทเนียมมีรูปรางที่ไมแนนอน (irregular shape) และ

มีการกระจายขนาดในชวง 1-50 ไมครอน ขนาดอนุภาคซิลิคอนมีรูปรางเปนแบบหลาย

เหลี่ยม (angular) และมีการกระจายขนาดในชวง 1-40 ไมครอน  อนุภาคผงไทเทเนียม

คารไบดมีรูปรางคลายทรงกลมไมสม่ําเสมอ (nodular) และมีการกระจายขนาดในชวง 1-

10 ไมครอน  อนุภาคของผงซิลิคอนคารไบดมีรูปรางเปนเข็มละเอียด (accicular) และมี

ขนาดต่ํากวา 5 ไมครอน  อนุภาคของผงคารบอนมีรูปรางคลายเสนใย (Fibrous) และมี

การกระจายขนาดในชวง 1-36 ไมครอน ดังภาพ 4.1  ก,ข,ค,ง และ จ ตามลําดับ 

 

ก)                                                                             ข) 

               
ค)                                                                             ง) 
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                                    จ) 

 
 

ภาพที่ 4.1 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบสองกวาด (SEM)  

ก) ผงไทเทเนียม ข) ผงซิลิคอน ค) ผงไทเทเนียมคารไบด ง) ผงซิลิคอนคารไบด จ) ผงคารบอน 

 
4.2 ผลการศึกษาการเตรียมสารประกอบไทเทเนียม-ซิลิคอน 
 

4.2.1 ผลการปรับอัตราสวนระหวางไทเทเนียมและซิลิคอน  

            หัวขอนี้ศึกษาการเกิดสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด จากการเผาผนึกสวนผสมไทเทเนียม

และซิลิคอนแบบไมใชความดันที่อุณหภูมิ 1300°C เปนเวลา 2 ชม.  ทําการปรับสวนผสม 

ไทเทเนียมตอซิลิคอนในอัตราสวนรอยละของอะตอมเทากับ 50:50, 55:45, 60:40, 65:35, 70:30  

ชวงของสัดสวนที่ทําการศึกษาเลือกจากแผนภูมิสมดุลจากภาพที่ 2.2 ซึ่งเปนชวงที่ สามารถเกิด

ไทเทเนียมซิลิไซด  (Ti5Si3) ที่เสถียร  ผลการวิเคราะหดวย XRDเปนไปตามภาพ  4.2  และ สาร

ประกอบที่สังเคราะหไดถูกสรุปตามตารางที่ 4.2  
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25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
Diffraction Angle ( 2θ )

In
te

ns
ity

TiSi Ti5Si3 Ti5Si4
TiSi2 TiC Ti3SiC2

          Ti:Si 50-50

   Ti:Si  55-45

       Ti:Si  60-40

   Ti:Si  65-35

    Ti:Si  70-30

 
  

ภาพ 4.2 ผลการวิเคราะหดวย XRD ภายหลังการเผาผนึกที่ 1300°C เปนเวลา 2ชม.โดยมีการ

เปล่ียนแปลงสวนผสมระหวางไทเทเนียมและซิลิคอน 

 

ตารางที่ 4.2 สารประกอบที่สังเคราะหไดจากการเผาผนึกที่ 1300 °C เปนเวลา 2 ชม. 

 

Ti:Si ratio (at%) อัตราสวนโดยโมล (Ti:Si ) สารประกอบที่พบ 

50:50 1 : 1 Ti5Si3,Ti5Si4 ,TiSi, TiSi2

55:45 1.22 : 1 Ti5Si3,Ti5Si4 ,TiSi, TiSi2

60:40 1.50 : 1 Ti5Si3
65:35 1.86 : 1 Ti5Si3,Ti3SiC2,TiC 

70:38 2.33 : 1          Ti5Si3,Ti3SiC2,TiC 
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จากการวิเคราะหสารประกอบที่เกิดขึ้นพบวาทุกสัดสวนผสมเกิดสารประกอบไทเทเนียมซิ

ลิไซด Ti5Si3 และที่สัดสวน Ti:Si เทากับ 60:40 พบ สารประกอบ Ti5Si3 เพียงเฟสเดียว ในขณะที่ 

สัดสวน Ti:Si เทากับ 50:50 และ  55:45 พบสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซดหลายชนิดคือ 

Ti5Si3,Ti5Si4 , TiSi2  และ TiSi สวนสัดสวน Ti:Si เทากับ 65:35 และ70:30 นอกจากพบสาร

ประกอบไทเทเนียมซิลิไซด Ti5Si3 ยังพบสารประกอบ Ti3SiC2 และ TiC รวมดวย  เนื่องจากสัดสวน 

Ti:Si เทากับ 60:40 ใหพีคสารประกอบ Ti5Si3 ที่มากที่สุดและสัดสวน 70:30 เกิดสารประกอบ 

Ti5Si3 รวมกับ Ti3SiC2 จึงเลือก 2 สัดสวนนี้เพื่อศึกษาผลของอุณหภูมิในการเผาผนึกตอไป 

จากแผนภูมิสมดุลของ Ti และ Si ดังภาพที่ 2.3 ซึ่งถูกสรางขึ้นที่สภาวะสมดุลสภาวะหนึ่ง 

แสดงเฟสและองคประกอบตางๆ ที่เกิดขึ้น เมื่อเปอรเซ็นตอะตอมของไทเทเนียมเปลี่ยนไปกับ

อุณหภูมิที่มีผลตอการเปลี่ยนแปลงเฟส จะพบวาเมื่อระบบเขาสูสภาวะสมดุลแลว สัดสวน

ไทเทเนียมตอซิลิคอนเทากับ 60:40 เกิด Ti5Si3 เปนเฟสหลักซึ่งตรงกันกับผลการทดลอง สวนอัตรา

สวน Ti:Si เทากับ 50:50 ควรจะเกิดเฟสหลักคือ สารประกอบ TiSi  สัดสวน Ti:Si เทากับ 55:45 

ควรจะพบ สารประกอบ Ti5Si4  และสัดสวน Ti:Si เทากับ 60:40 ควรจะพบ สารประกอบ Ti5Si3  

สัดสวน Ti:Si เทากับ65:35 และ 70:30 ควรจะพบสารประกอบ Ti3Si   

 

จากผลการทดลองของสัดสวน Ti:Si  เทากับ 60:40  ซึ่งเปนชวงใกลเคียงกับการเกิด Ti5Si3 

ตามแผนภูมิสมดุลนาจะเกิด  Ti5Si4 รวมดวยแตพบวาเกิด Ti5Si3 เพียงเฟสเดียว  สวนในสัดสวน 

Ti:Si เทากับ 50:50 และ  55:45 สารประกอบหลักที่ควรจะเกิดขึ้น TiSi และ Ti5Si4 ตามลําดับ และ

จากผลการทดลอง ก็พบ TiSi และ Ti5Si4 เชนเดียวกัน นอกจากนี้ยังเกิดสารประกอบ Ti5Si3 และ

TiSi2 รวมดวย เปนไปไดวาอุณหภูมิการเ กิดปฏิกิริยา ที่ 1300°C ซึ่งต่ํากวาจุดหลอมเหลวของ 

ไทเทเนียม และซิลิคอน เปนชวงของ solid-solid reaction ซึ่งกลไกที่ควบคุมปฏิกิริยาคือการแพร

ในสภาวะของแข็ง และยังไมเขาสูภาวะสมดุลปฎิกิริยายังดําเนินไปไมส้ินสุด ซึ่งการจะเกิดสาร

ประกอบตัวใดตัวหนึ่งนั้นจะขึ้นกับปริมาณและการกระจายตัวของไทเทเนียมและซิลิคอนในแตละ

บริเวณ ทําใหเกิดสารประกอบซิลิไซดตัวอ่ืนๆดวย  สวนอัตราสวน Ti:Si เทากับ 65:35 และ 70:30 

เมื่อทําปฎิกิริยาเกิดเปน Ti5Si3 แลวยังมีไทเทเนียมเหลืออยู ไทเทเนียมสวนเกินนาจะทําปฏิกิริยาตอ

กับคารบอนที่มาจากแหลงอื่นจนเกิดเปน TiC ซึ่งเปนอินเตอรมีเดียทเฟสของการเกิด Ti3SiC2  ทํา

ใหพบวาหลังการเผาผนึกทั้งสองสัดสวนนี้เกิด Ti5Si3 Ti3SiC2 และ TiC  อยูรวมกัน  ซึ่งสอดคลอง

กับรายงานผลการทดลองของ Songlan Yang, Zheng Ming Sun, Hitoshi Hashimoto [7] วา 

TiC และ Ti5Si3 เปนอินเตอรมิเดียทเฟสระหวางการใหความรอนที่1100-1300 ° C และเกิดเปน 

Ti3SiC2 ในสัดสวนที่มีไทเทเนียมเกินจาก Ti:Si เทากับ 5:3  และแมวาไมไดเติมคารบอนลงไปใน

สารผสมนั้น แตคาดวานาจะมาจากภาชนะบรรจุตัวอยางที่ทําจากกราไฟท ซึ่งการเผาผนึกในชวง
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1300° C เกิดคารบอนอิสระไปจับตัวกับไทเทเนียมที่เหลือเพียงพอในตัวอยางจึงเกิด Ti3SiC2 และ 

TiC ข้ึนได แมวาจะทําการปองกันโดยการหอดวย แผนกราไฟทที่มีความบริสุทธสูงเพื่อปองกัน

คารบอนจากแหลงอื่นเขารวมทําปฏิกิริยาก็ตาม ดังนั้นสัดสวนสูตรที่นาสนใจที่จะเลือกมาศึกษาผล

ของอุณหภูมิในหัวขอถัดไปคือ Ti:Si เทากับ 60:40 ซึ่งเปนสูตรที่เกิด Ti5Si3 สูงสุด และสัดสวน 

70:30  เพราะนอกจากเกิดสารประกอบ Ti5Si3 แลวพบวามี Ti3SiC2 และ TiC รวมดวย ซึ่ง Ti3SiC2 

เปนสารประกอบที่สนใจในการวิจัยนี้  

 

  4.2.2. ผลของอุณหภูมิเผาผนึกตอการเกิดสารประกอบของอัตราสวน Ti:Si เทากับ 60:40 และ  

70:30   

  

ทําการผสม Ti และ Si ที่รอยละของอะตอม 60 และ 40 อัดเม็ดแลวเผาผนึกที่ชวงอุณหภูมิ 

1100, 1200, 1300, 1500 และ 1600 °C เปนเวลา 2 ชม. เพื่อศึกษาผลของอุณหภูมิตอสาร

ประกอบที่เกิดขึ้น ภาพ 4.3 แสดงผล x-ray diffractogram ของตัวอยางหลังเผาผนึก พบวา

อุณหภูมิเผาผนึกระหวาง 1100 ถึง 1300 °C พบพีคของ Ti5Si3 เพียงอยางเดียวและเริ่มลดต่ําลง

เมื่อเผาผนึกที่อุณหภูมิระหวาง 1500  และ 1600 °C  พรอมกับมีการเกิดสารประกอบ TiC ที่

อุณหภูมิ 1600 °C   
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ภาพ 4.3 ผลการวิเคราะห XRD ภายหลังการเผาผนึกสารที่มีสวนผสมระหวางไทเทเนียมและ

ซิลิคอนเทากับ 60:40 ที่อุณหภูมิระหวาง 1100°C ถึง 1600°C เปนเวลา 2 ชม. 

 

             จากผล XRDชิ้นงานที่เผาผนึกที่อุณหภูมิตางๆของสัดสวนไทเทเนียมตอซิลิคอนเทากับ 

60:40 ทุกอุณหภูมิเกิด Ti5Si3 ซึ่งสอดคลองกับแผนภูมิสมดุลระหวางไทเทเนียมและซิลิคอน  

อุณหภูมิที่เกิดสารประกอบ Ti5Si3 มากที่สุดคือ 13000C และเริ่มเกิดไทเทเนียมคารไบดที่อุณหภูมิ 

1600°C  

กลไกในการเกิดปฏิกิริยาเปนไปไดวามีการเปลี่ยนจาก  ไทเทเนียมแอลฟาสูเบตา ซึ่งตามเฟส

ไดอะแกรม α -  Ti  เปล่ียนไปเปน β- Ti  ที่อุณหภูมิประมาณ 1173 K ( 900°C)  ซึ่งเริ่มจากการ

แพรระหวางกันเมื่อไดรับความรอนในการเผาผนึก และทําปฎิกิริยาตอกับ Si เกิด Ti5Si3 ข้ึน ซึ่งสอด

คลองกับผลการทดลองของ D.P.Riley, C.P. Oliver และ E.H. Kisi  [11]  ที่ศึกษาการเตรียมสาร
ประกอบ Ti5Si3จากไทเทเนียมและซิลิคอน ดวยเทคนิค self propagating high –temperature 

synthesis (SHS) กลไกปฏิกิริยาดังนี้ 

 

 

 

 
α -  Ti       P~ 1173 KP           β- Ti 

α-  Ti    +   Si                         TiB 5BSiB3B

    β- Ti    +   Si                        TiB5BSiB3B

 
 

 
 

สําหรับสูตรไทเทเนียมและซิลิคอน ในอัตราสวนรอยละของอะตอม 70 และ 30 เมื่อทําการ

เผาผนึกที่ชวงอุณหภูมิ 1100, 1200, 1300, 1500  และ 1600 °C เปนเวลา 2 ชม. ผลของอุณหภูมิ

ตอสารประกอบที่เกิดขึ้น แสดงดังภาพ 4.4 ผล x-ray diffraction ของตัวอยาง พบวาที่อุณหภูมิ 

1100 ถึง1600 °C เกิดสารประกอบ Ti5Si3 และ Ti3SiC2   ที่อุณหภูมิ1100 และ 1200°C สาร

ประกอบ Ti5Si3 เกิดขึ้นใกลเคียงกันและที่อุณหภูมิสูงขึ้นสารประกอบ Ti5Si3 คอยๆลดลงขณะที่สาร

ประกอบ  Ti3SiC2  เกิดเพิ่มข้ึนและสูงสุดที่ 1600 °C  นอกจากนี้พบวาเกิด TiC ในชวงอุณหภูมิ 

1100 - 1300 °C และหายไปที่อุณหภูมิ 1500 และ 1600 °C  

             จากผล XRDของไทเทเนียมและ ซิลิคอนเทากับ 70:30 พบวาทุกอุณหภูมิเกิดสาร

ประกอบ Ti5Si3 และ Ti3SiC2  และเกิดไทเทเนียมคารไบดที่มีความเขมพีคสูงสุดที่ 1600°C เมื่อนํา

ผล
จาก XRD มาเขียนกราฟความสัมพันธระหวาง relative intensity ดังภาพที่ 4.5 (วิธีการหา 



 35

relative intensity ตามภาคผนวก ข)  จะเห็นวาสารตั้งตนไมมีการเติมธาตุคารบอนลงไป ดังนั้น

เปนไปไดวาคารบอนที่เขารวมทําปฏิกิริยามาจากภาชนะกราไฟทซึ่งแมไดมีการหอหุมเม็ดตัวอยาง

ขณะเผาผนึกดวยแผนกราไฟทที่มีความบริสุทธิ์สูง 99.% แสดงถึงปริมาณไทเทเนียมที่สูงมากพอ

ทําใหเกิดปฏิกิริยากับคารบอนเกิด TiC และสามารถทําปฏิกิริยาตอกับสารประกอบ Ti5Si3 เกิดเปน

สารประกอบ Ti3SiC2    
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ภาพ 4.4 ผลการวิเคราะห  XRD ภายหลังการเผาผนึกสารที่มีสวนผสมระหวางไทเทเนียมซิลิคอน 

70:30  โดยการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิที่ 1100°C-1600°C เปนเวลา 2 ชม. 

 

กลไกในการเกิดปฏิกิริยาที่ 1100°C -1300°C เปนไปไดวา 

                                                C 

                        2.3  Ti + Si                   Ti5Si3 + TiC + Ti3SiC2     (1100°C -1300°C) 

 

เมื่ออุณหภูมิเผาผนึกสูงถึง 1500°C และ 1600°C พีค  XRD ของ Ti5Si3 ลดลง เปนไปไดวา Ti5Si3
บางสวนทําปฏิกิริยากับ TiC  ซึ่ง Ti5Si3 และ TiC เปน intermediate phase  ของการเกิดสาร

ประกอบ Ti3SiC2 จึงพบวาเกิด Ti3SiC2สูงขึ้นและ Ti5Si3ลดลง 
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                        Ti5Si3 + 6TiC                               3 Ti3SiC2

 

สูตรของไทเทเนียมและซิลิคอน ที่มีสัดสวนรอยละของอะตอม 70 และ 30 เปนตัวที่นาสนใจในการ

นําไปศึกษาตอ แตจําเปนตองทดลองเพิ่มเติมเพื่อหาปริมาณคารบอนที่เหมาะสม และตองหาวิธี

ปองกันไมใหคารบอนจากอุปกรณที่ไมสามารถควบคุมไดมารวมทําปฏิกิริยาดวย ดังนั้นในการ

ทดลองตอไปในสวนของการเตรียมสารประกอบไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด จึงไดทําการศึกษาผล

ของปริมาณคารบอนตอการเกิดสารประกอบ 
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ภาพที่ 4.5  Relative Intensity ของสารประกอบที่เกิดจากการเผาผนึก Ti:Si เทากับ 70:30 ที่เกิด

ข้ึนที่อุณหภูมิ1100-1600 °C 

 

4.2.3 ผลของการขึ้นรูปดวย HF, CIP กอนเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1300°C 2 ชม.ตอความหนา

แนน 

 

  หวขอนี้ศึกษากระบวนการขึ้นรูปกอนการเผาผนึก โดยเปรียบเทียบความหนาแนนของ

ชิ้นงานที่ไดในแตละวิธี โดยทําการเลือกผงผสมไทเทเนียมและซิลิคอนที่สัดสวนเทากับ 60:40 และ 

70:30 มาขึ้นรูปดวยแรงอัดที่แตกตางกัน 3 วิธีคือ 
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วิธีที่1 อัดเม็ดผงผสมโดยใชแมพิมพแข็งขนาดเสนผานศูนยกลาง 13 มม. โดยเครื่องอัด

ไฮโดรลิกทิศทางเดียว ดวยแรงอัด  63.69 MPa  

วิธีที่2 นําเม็ดสารที่ผานการขึ้นรูปจากวิธีที่1 มาอัดตอดวยแรงดันทุกทิศทางดวยเครื่องอัด 

CIP ดวยแรง 200 MPa   

วิธีที่3 อัดเม็ดผงผสมดวย แมพิมพแข็งขนาดเสนผานศูนยกลาง 34  มม. โดย  เครื่องอัด

ไฮโดรลิกทิศทางเดียวดวยแรง  500 ปอนด/นิ้ว2 แลวนําไปใหความรอนใน furnace tube ที

อุณหภูมิ 500°C แลวขึ้นรูปรอนดวย HF ดวยแรง 3 จังหวะ คือ 648 MPa  270 MPa และ 270 

MPa  ตามลําดับ  

ทําการเผาผนึกแบบไมใชความดันที่อุณหภูมิ 1300 °C เปนเวลา 2 ชม. จากนั้นนําตัว ตัว

อยางมาหาความหนาแนนดวยวิธีการอารคีมิดิส ผลของความหนาแนนปนไปตามตารางที่ 4.3 พบ

วาชิ้นงานที่ข้ึนรูปดวยวิธี HF ที่ใชแรงอัดสูง ใหคาความหนาแนนหลังเผาที่สูงกวา ในขณะที่ชิ้นงาน

ที่ข้ึนรูปดวยการ CIP ที่ใชแรงอัด 200 MPa และชิ้นงานที่ข้ึนรูปดวยแรงอัดทิศทางเดียวดวยแรงอัด 

63.69 MPa ไมแสดงคาความแตกตางของความหนาแนนมากนัก อยางไรก็ตามการขึ้นรูปดวยแรง

อัดที่ตางกัน 3 วิธี มีผลนอยมากตอคาความหนาแนนของชิ้นงานหลังเผาแบบไมใชความดันที่

อุณหภูมิ 1300 °C เปนเวลา 2 ชม. เมื่อเปรียบเทียบระหวาง Ti:Si 2สัดสวน ความหนาแนนของชิ้น

งานหลังเผาที่เตรียมจากสัดสวนเทากับ 70:30 ใหคาความหนาแนน สูงกวา 60:40 ในทุกกระบวน

การขึ้นรูป ดังนั้นในการทดลองตอไปจึงเลือกศึกษาในสัดสวน70:30 ดวยการเผาผนึกแบบใชดวาม

ดัน  

 

ตารางที่ 4.3 ความหนาแนนของสัดสวน 60:40 และสัดสวน 70:30 หลังการเผาผนึกที่ 

1300 °C 2 ชม. จาก 3 วิธีการขึ้นรูป 

 

Bulk density Apparent density 

density 

(Bulk density/Apparent 

density density) x100 

Ti:Si 

60:40 70:30 60:40 70:30 60:40 70:30 
Uniaxial 

press 

(63.69 MPa) 

1.89 2.49 4.37 4.35 43.24 57.24 

CIP  
( 200 MPa ) 

1.79 2.33 4.27 4.36 41.92 53.44 

HF  2.38 2.63 4.31 4.40 55.22 59.77 
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( 648MPa ) 

 
 

4.2.4 ผลของการเผาผนึกแบบ Hot press กับอัตราสวน Ti: Si เทากับ 70: 30 at% ที่อุณหภูมิ

1600°C 

 

            ชิ้นงานที่เตรียมจากสูตรสวนผสมของไทเทเนียมและซิลิคอนในสัดสวนรอยละ 70: 30 ทํา

การขึ้นรูปแบบเผาผนึกและใหความดันในเวลาเดียวกัน (Hot press) ที่อุณหภูมิ 1600°C เมื่อนํา

มาหาความหนาแนนดวยวิธีอารคีมิดิส และเปรียบเทียบกับแบบไมใชความดันขณะเผา (Uniaxial 

press) ดังผลแสดงในตารางที่ 4.4 พบวา การเผาผนึกที่ใหความดันในขณะเผาดวยใหความหนา

แนนสูงถึง 98% ทั้งนี้เนื่องจากการใหแรงอัดจากภายนอกขณะเผาจะชวยลดชองวางระหวาง

อนุภาคไดดีกวาการเคลื่อนยายของอนุภาคและเกิดการหดตัวของชิ้นงานในกลไกการเผาดวยตัว

เองโดยไมมีแรงจากภายนอก  นอกจากนี้ยังทําการหาปริมาณรูพรุนที่ผิวชิ้นงานที่เผาผนึกและให

ความดันขณะเผาดวย โดยวิธีการ Image analyzer  กับภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเลคตรอน

แบบสองกวาดแสดงตามภาพที่ 4.6 พบวาใหคารอยละของรูพรุนเทากับ 6.88 ซึ่งใหคาที่ตางจากวิธี

อารคีมิดิส เปนไปไดวาวิธีอารคีมิดิสเปนการหาปริมาณรูพรุนโดยไมรวมรูพรุนปดของทั้งชิ้นตัวอยาง 

แตการนับปริมาณรูพรุนดวย Image analyzer เปนการหาปริมาณรูพรุนที่ผิวหนาที่รวมทั้งรูพรุนเปด

และรูพรุนปด 

 

ตารางที่ 4.4 ความหนาแนนของสัดสวน 70:30 หลังการเผาผนึกที่ 1600 °C 2 ชม.เปรียบเทียบ 

แบบ Uniaxial press และ Hot press 

 

Ti:Si Bulk 

density 

Apparent 

density 

(Bulk density/ 

Apparent  density) 

x100 

% pore ดวยวิธี 

อารคีมิดิส โดยไม

รวมรูพรุนปด 

Uniaxial press 
( 63.69 MPa ) 

3.70 4.31 85.84 14.16 

Hot press 
( 24.24 MPa ) 

4.34 4.40 98.63 1.37 
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ภาพที่ 4.6 ภาพถายผิวชิ้นตัวอยางไทเทเนียม และซิลิคอน ในสัดสวน 70:30 หลังเผาผนึกแบบ 

Hot press จากกลองจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบสองกวาด  ที่กําลังขยาย 1000x ที่ผานการวัด 

รอยละของรูพรุนดวย Image analyzer 

  

เมื่อนําชิ้นงานหลังเผาที่ 1600°C ดวย Hot press 5 ton 2 ชม. มาทําการวิเคราะหดวย  XRD ผล

การวิเคราะหแสดงตามภาพที่ 4.7 พบวามีพีคสารประกอบหลายชนิด โดยพีคหลักคือ Ti5Si3 พรอม

กับพบ Ti3SiC2 จํานวนเล็กนอยเกิดรวมดวย ชิ้นงานถูกนําไปทํา mapping เพื่อดูการกระจายตัว

ของ ไทเทเนียม ซิลิคอน และ คารบอน ผลที่ไดเปนดังภาพที่ 4.8 (กอน mapping) และ 4.9 ( หลัง 

mapping )  
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ภาพ 4.7 ผลการวิเคราะห XRD ภายห

ซ

     แบบ Hot press 5 ton ที่อุณหภูมิ1600°
 

 

ภาพ 4.8 โครงสรางทางโลหะวิทยา ที่กําล

ตําแหน
50 55 60 65 70 75 80

ction angle (2 Theta)

Ti5Si3

Ti3SiC2

 
 

ลังการเผาผนึกสารที่มีสวนผสมระหวางไทเทเนียม 

ิลิคอน 70:30 

C เปนเวลา 2 ชม. 

      

ตําแหนง 1 
ตําแหนง 2 

ตําแหนง 3 

 

ังขยาย 1000 X กอนทํา mapping และลูกศรแสดง

ง 1-3 เพื่อทํา EDX 
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       (a)                                                                      (b) 

       
    

                                       (c) 

 
 

 

ภาพ 4.9   โครงสรางทางโลหะวิทยา ที่กําลังขยาย 1000 X หลังทํา mapping 

a) Ti   (b) Si และ  (c) C 

 

ภาพ 4.9 จะเห็นวา Mapping Ti และ Mapping Si มีลักษณะการกระจายตัวสม่ําเสมอ 

ใกลเคียงกัน แสดงวาสารที่เกิดขึ้นจากการเผาผนึกเกิดเปนสารประกอบ คาดวานาจะเปน Ti5Si3 

ซึ่งสอดคลองกับพีคหลักของ XRD ดังภาพที่ 4.7 สวน Mapping Carbon มีการกระจายตัวเล็ก

นอย ซึ่งนาจะอยูในรูป Ti3SiC2 ซึ่งปรากฏพีคเล็กๆตามผลของ XRD ดังภาพที่ 4.7 เชนกัน  

ภาพ 4.8 แสดงตําแหนงที่ 1-3 ในการทํา EDS และตารางที่  4.5 แสดงผล EDS ซึ่งแสดงองค

ประกอบของธาตุที่แตละตําแหนงใน 2 คอลัมนแรก โดย 6 คอลัมนถัดมาแสดงการเปรียบเทียบ

ปริมาณของ Ti และ Si ในสัดสวนรอยละโดยน้ําหนักของสารประกอบตางๆ  จะเห็นวา ตําแหนงที่ 

1 แสดงคาใกลเคียงกับสารประกอบ Ti5Si3 และตําแหนงที่ 2 และ 3  ปริมาณของ Ti และ  Si ใกล

เคียงกับสารประกอบ Ti3SiC2 แตไมพบ C ข้ึนที่ตําแหนง 2 และ 3 ทั้งนี้เนื่องจากการตรวจวัด
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คารบอนโดยใช EDS ใหคาคลาดเคลื่อนสูง จึงเปนวิธีที่ไมเหมาะสมในการใช EDS สําหรับวัดคา

ปริมาณคารบอน และเมื่อทําการวิเคราะห EDS ของผิวชิ้นงานที่มีสวนผสมระหวางไทเทเนียมและ

ซิลิคอนเทากับ 70:30  เผาที่อุณหภูมิเดียวกันแตไมใชความดัน (ผลวิเคราะหตามภาคผนวก ง) 

แสดงคาที่ตางไปจากสารประกอบ Ti5Si3 จึงสรุปไดวาการเผาแบบใชความดันไดผลการวิเคราะหที่

ดีกวา     

 

ตารางที่  4.5 ผล EDS ของตําแหนงที่ 1-3 ในภาพ 4.8 และเปรียบเทียบปริมาณของ Ti และ Si ใน

สัดสวนรอยละของน้ําหนักของสารประกอบ 

 

ผล EDS  

(% 

นน.อะตอม) 

Ti Si % 

นน.อะตอม 

Ti:Siในรูป 

 Ti5Si3

% นน

อะตอมTi:Si 

ในรูป TiSi2

% 

นน.อะตอม

Ti:Si ในรูป 

TiSi 

% 

นน.อะตอม

Ti:Si ในรูป 

Ti5Si4

% 

นน.อะตอม

Ti:C ในรูป 

TiC 

% 

นน.อะตอม

Ti:Si:C ใน

รูป Ti3SiC2

ตําแหนงที่ 

1 

73.35 24.09 

ตําแหนงที่ 

2 

68.49 10.28 

ตําแหนงที่ 

3 

68.14 21.23 

 

74:26 

 

46:54 

 

62:37 

 

68:31.9 

 

80:20 

 

73:14:12 

 

 การสังเคราะหสารประกอบไทเทเนียมซิลิไซด (Ti5Si3) จากไทเทเนียม-ซิลิคอน  โดยผลของ

ปริมาณสัดสวนของสารตั้งตน อุณหภูมิ และการขึ้นรูปตอการเกิดสารประกอบ โดยการเตรียมจาก

ผงไทเทเนียมและผงซิลิคอน ในชวง 50:50 ถึง 70:30 การเผาผนึกแบบไมใชความดันที่ 1100-

1600°C พบวาที่สัดสวน TI : Si เทากับ 60:40 เกิดสารประกอบ Ti5Si3  เพียงเฟสเดียว ที่ 1100-

1500°C และ Ti5Si3 สลายตัวที่อุณหภูมิ 1600°C เกิด TiC ข้ึน ถาสารตั้งตนมีไทเทเนียมเพียงพอที่ 

70:30  พบวาหลังเผาเกิดสารประกอบ Ti5Si3  TiC และ Ti3SiC2  อยางไรก็ตามการเพิ่มแรงอัดชิ้น

งานกอนเผาไมสามารถแกปญหาในเรื่องความหนาแนนหลังเผาได แตการเผาผนึกแบบใหความ

ดันขณะเผา (hot press) ที่อุณหภูมิ 1600°C ชวยเพิ่มความหนาแนนของชิ้นงานไดอยางมีนัย

สําคัญสูงถึง 93% 
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4.3 ผลการศึกษาสารประกอบกลุมไทเทเนยีม ซิลิคอน และคารบอน ตอการสังเคราะห
สารประกอบไทเทเนยีมซิลิคอนคารไบด 

 

4.3.1 ผลของอัตราสารตั้งตนจากสารประกอบในกลุมสวนไทเทเนียม ซิลิคอน และคารบอน 

สารตั้งตนที่ใชเปนแหลงของธาตุเตรียมจากสารประกอบใน กลุมไทเทเนียม ซิลิคอน และ

คารบอน ในการทดลองนี้คอืไทเทเนียม ซลิิคอน คารบอน ไทเทเนียมคารไบด และซิลิคอนคารไบด 

ตามสูตรในตารางที ่3.2 ผสมผง อัดเม็ด และเผาผนึกดวยเทคนิคแบบไมใชความดนั ที่อุณหภูมิ 

1400°C ผลการวิเคราะหดวย XRD เปนไปตามภาพ 4.10 และตารางที่ 4.6 พบวาสตูรที่มี

สวนผสม 3Ti-Si-2C  Ti-Si-2TiC  และ  2Ti-TiC-Si-C  เกดิสารประกอบ Ti3SiC2  Ti5Si3 และ TiC 

 

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Diffraction angle ( 2θ )

In
te

ns
ity

Ti5Si3
TiC
Ti3SiC2
Ti

      3Ti-Si-2C

   3Ti-SiC-C

   Ti-Si-2TiC

      2Ti-TiC-SiC

     2Ti-TiC-Si-C

 
ภาพ 4.10  ผลการวิเคราะห  XRD ภายหลังการเผาผนึกสารที่มีสวนผสมระหวางไทเทเนียม 

ซิลิคอน คารบอน 5 สูตร  เผาผนึกที ่1400°C เปนเวลา 2 ชม. 

 

สวนสูตร 3Ti-SiC-C และ 2Ti-TiC-SiC เกดิพีคหลักคือ Ti5Si3 และ TiC   ซึ่ง TiC ในสูตร 3Ti-SiC-C 

พบนอยกวาในสูตร2Ti-TiC-SiC นอกจากนี้ยงัพบพีคTi เหลือ เพียงเล็กนอย สําหรับสูตร 3Ti-Si-2C   
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และ 2Ti-TiC-Si-C เกิดพีค Ti3SiC2 ที่มีความเขมใกลเคยีงกนั แตสูตร 3Ti-Si-2C สารตั้งตนไมได

เติม TiC ดังนัน้ TiC ที่เกิดขึน้มาจากการทาํปฏิกิริยาระหวาง Ti กับ C สวนสูตรที่สารตั้งตนมี TiC 

อยูแลวนัน้อาจเปนไปไดวา TiC ที่เกิดขึน้มาจากปฏิกิริยา และสวนทีเ่หลือจากสารตั้งตนรวมกัน  

 จากเอกสารทีไ่ดมีการตีพิมพในรายงานผลการทดลองของ  Songlan Yang, Zheng Ming 

Sun, Hitoshi Hashimoto [7]  และ Zheng Ming Sun, Aitishi Hashimoto [8]  กลาววาการที่จะ
เกิดสารประกอบ Ti3SiC2ไดนั้นจะตองมีอินเตอรมิเดียทเฟสเปน Ti5Si3  Si และ TiC  เปนไปตาม

สมการ 

                                  Ti5Si3 +  TiC + Si                       Ti3SiC2

 

การเกิดสารประกอบ Ti3SiC2 ในสูตร 3Ti-Si-2C Ti-Si-2TiC และ 2Ti-TiC-Si-C สอดคลองกับการ

รายงานของ Songlan Yang, Zheng Ming Sun, Hitoshi Hashimoto [7]  และ Zheng Ming 

Sun,Aitishi Hashimoto [8]  สําหรับสูตรที่ไมพบสารประกอบ Ti3SiC2 เกิดขึ้นหลงัการเผาผนกึที ่

1400°C คือสูตร 3Ti-SiC-C และ  2Ti-TiC-SiC ทัง้นี้อาจเนื่องมาจากสตูรทั้งสองไมม ีSi อิสระเปน

สารตั้งตน แตใช SiC เปนเปนสารตั้งตนแทน ซึ่งการทําปฏิกิริยาระหวาง SiC กับ Ti หรือ TiC 

เพื่อใหได Ti3SiC2 นัน้ อาจเกดิขึ้นยากกวาในกรณีที่ใช Si อิสระเปนสารตั้งตน และ SiC เปน

สารประกอบทีม่ีพันธะแข็งแรง การที่จะสลายพนัธะเพื่อใหได Si ทาํไดยาก ดังนั้นจงึมีผลทําใหสูตร

ที่ใช SiC เปนสารตั้งตนโดยไมมี Si อิสระไมพบสารประกอบ Ti3SiC2 หลังการทาํปฏิกิริยาที ่

1400°C เมื่อทําการเปรียบเทียบความเขมของพีค Ti3SiC2 ที่เกิดขึน้ พบวาสูตร 3Ti-Si-2C ใหคาสงู

ที่สุด และเกิด TiC เหลือนอยกวาสูตรอื่น จงึไดเลือกสูตรนี้เพื่อนําไปศึกษาในหัวขอตอไป 

  

ตารางที่ 4.6 สารประกอบที่สังเคราะหไดจากการเผาผนกึไทเทเนียม-ซิลิคอน-คารบอนที่ 1400 °C 

 

สูตรที่ Ti:Si:C ratio 

 

1400°C 

1 3Ti-Si-2C Ti3SiC2 ,TiC, Ti5Si3

2 3Ti-SiC-C Ti5Si3, TiC 

3 Ti-Si-2TiC Ti3SiC2, TiC, Ti5Si3  

4 2Ti-TiC-SiC Ti5Si3, TiC 

5 2Ti-TiC-Si-C    Ti3SiC2, TiC, Ti5Si3
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         4.3.2 ผลของอุณหภูมกิารเผาผนึกตอการสังเคราะหสารประกอบไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด   

 

            สารตั้งตนตามสูตร 3Ti-Si-2C ถูกนํามาอัดขึ้นรูป และทาํการเผาผนึกที่อุณหภูมิ  1200 °C 

1400 °C และ 1600 °C ผลการวิเคราะหดวย XRD กอนการเผาผนกึ (green compact) และหลงั

การเผาผนึกเปนไปตามภาพ  4.11   พบวาที่อุณหภูมิ 12000C  เกิดสารประกอบ Ti5Si3 และ TiC  

สวนที่อุณหภมูิ 14000C และ 16000C เกิดพีคของสารประกอบ Ti3SiC2และ TiC  เพิ่มข้ึนตาม

อุณหภูมิ สารประกอบที่เกิดขึ้นแสดงตามตารางที่  4.7 

 

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Diffraction angle ( 2θ )

In
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C Si
Ti Ti3SiC2
TiC Ti5Si3

          16000C

 
             14000C

                                     
                  12000C

                               green compact

   

 
ภาพ 4.11 ผลการวิเคราะห  XRD ภายหลงัการเผาผนึกสารที่มีสวนผสมระหวาง 3Ti-Si-2C กอน

เผาผนกึ (green compact) และเผาผนึกที่ 1200°C 1400°C 1600°C เปนเวลา 2 ชม. 

 

ผลจากการเผาผนึกทัง้ 3 อุณหภูม ิสารประกอบที่เกิดขึ้นเมื่อเทียบกับ สารตั้งตนที่ใชพบวาสารตั้ง

ตนทาํปฏิกิริยาหมดทั้ง 3 อุณหภูมิ เมื่อนาํผลจาก XRD มาเขียนกราฟความสัมพนัธระหวาง ความ

เขมของพีคกับอุณหภูมิเพื่อดูแนวโนมของสารประกอบที่เกิดเพิ่มข้ึนหรอืลดลงตามอณุหภูมิ ดัง

ภาพ 4.12 พบวาที่ 1200°C เร่ิมเกิด TiC และ Ti5Si3 เมื่อเพิ่มอุณหภูมเิปน 1400°C เกิด Ti3SiC2 

สูงสุด  และเกดิ TiC รวมดวย สวนที1่600°C เกิด Ti3SiC2 ต่ํากวาอุณหภูม1ิ400°C เล็กนอยแต 

TiC สูงขึ้น ถาเทียบดูแลวการเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1400°C เปนอุณหภูมิที่นาสนใจนําไปทดลองตอ 
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ซึ่งจากการทดลองของ Tamer El-Raghy และ Michel W.Barsoum  [4]  ไดรายงานวา Ti3SiC2 

เสถียรที่อุณหภูมิ 1600° C และพบ TiC เกิดรวมดวย ซึง่สารประกอบ TiC ที่เกิดรวมนี้ สามารถ

ยับยั้งเกรนโตของ Ti3SiC2 ดังนัน้จึงเลือกอณุหภูมิ1600°C นี้มาเพื่อทดลองตอโดยการปรับปริมาณ

คารบอน 

 

ตารางที่ 4.7 สารประกอบที่สังเคราะหไดจากการเผาผนกึ 3Ti-Si-2C ที่ 1200°C, 1400°C และ 

1600 °C 

 

Ti:Si:C ratio 1200°C 1400°C 1600°C 

3Ti-Si-2C Ti5Si3 , TiC Ti3SiC2 ,TiC, Ti5Si3 Ti3SiC2 ,TiC, Ti5Si3

 

 

0
0.2
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0.6
0.8

1200 1400 1600

Temperature ( oC )

IT
C/

I,I
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/I,
IT

S
C/

I

TiC
Ti5Si3
Ti3SiC2

 
 

ภาพที ่4.12 Relative Intensity ของสารประกอบ 3 Ti-Si-2C ที่เกิดขึ้นที่อุณหภูม1ิ200°C, 1400°C 

และ1600°C 

 

 4.3.3 ผลของปริมาณคารบอน ตอการสังเคราะห ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด  

 

สารตั้งตนที่เตรียมจาก Ti 3 โมล Si 1 โมล และ ปรับปริมาณการเติม C ที่ 0.5, 1 และ 2โมล ข้ึนรูป

และเผาผนกึแบบไมใชความดันที่ 1600 °C ผลการวิเคราะห ดวย XRD เปนไปตามภาพ  4.13  และ

สารประกอบทีสั่งเคราะหไดเปนไปตามตารางที ่ 4.8  
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25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
Diffraction angle ( 2θ )
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Ti5Si3 TiC

Ti Ti3SiC2

        3Ti-Si-0.5C

          3Ti-Si-1C

          3Ti-Si-2C

 
ภาพ 4.13  ผลการวิเคราะห  XRD ภายหลังการเผาผนึกสารที่มีสวนผสมระหวาง Ti 3 โมล Si 1 

โมล และ ปรับสัดสวน C 0.5, 1 และ 2 โมล ตามลําดับ เผาผนึกที ่1600°C เปนเวลา 2 ชม. 

 

          เมื่อปริมาณคารบอน 0.5  และ 1 โมล สารประกอบหลักคือ Ti5Si3 และ TiC  ซึ่ง TiC สูงขึ้น

ตามปริมาณคารบอนทีเ่พิ่มข้ึน ขณะที่คารบอนตํ่า 0.5 โมลพบวายงัมพีีคหลักของ Ti เหลืออยู

เล็กนอยและหมดไปเมื่อเพิ่มคารบอนเปน1โมล พีคสารประกอบ TiC สูงขึ้นเมื่อเพิ่มคารบอนเปน 2 

โมลและ Ti5Si3 ลดลงเกิด Ti3SiC2 เปนพีคหลักและ TiC เกิดรวมดวย  

 

ตารางที่ 4.8 สารประกอบที่สังเคราะหไดจากปรับปริมาณคารบอน และการเผาผนึกที ่1600 °C 

 

Ti:Si:C ratio 3Ti-Si-0.5C 3Ti-Si-1C 3Ti-Si-2C 

1600°C Ti5Si3, TiC, Ti Ti5Si3, TiC Ti3SiC2 ,TiC, Ti5Si3

 

4.3.4 ผลของการเผาผนึกแบบใชความดนั (Hot press) 

          สูตร 3Ti-Si-2C ถูกเตรียมโดยการเผาผนกึแบบใหความดันขณะเผาที่อุณหภมูิ 1600 °C ใน

บรรยากาศอารกอน ชิน้งานหลังเผาถกูขัดผิวและนาํมาหาความหนาแนนโดยวิธกีารอารคีมิดิส ผล

ของความหนาแนนเปรียบเทยีบกับช้ินงานสูตรเดียวกัน และเผาที่อุณหภูมิและบรรยากาศเดียวกนั
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ระหวางชิน้งานที่เผาผนกึแบบไมใชความดันกับช้ินงานที่อัดใหความดันขณะเผา ผลความ

หนาแนนแสดงดังตารางที่ 4.9 พบวาชิน้งานที่เตรียมจากการเผาผนึกแบบใหความดัน มีความ

หนาแนนสูงถงึ 99.5% ซึ่งมคีาสูงกวาความหนาแนนของชิ้นงานที่เตรียมจากการเผาแบบไมใช

ความดันที่อุณหภูมิเดียวกันถึงสองเทาตัว จะเหน็วาคาความหนาแนนของชิ้นงานที่เผาผนึกแบบใช

ความดัน มีคาใกลเคียงกบัคาความหนาแนนทางทฤษฎขีองสารประกอบไทเทเนียมซิลิคอนคาร

ไบด (Ti3SiC2)  4.49 g/cm3

 

ตารางที่ 4.9 ความหนาแนนของสัดสวน 3Ti:Si:2C หลงัการเผาผนกึที่ 1600 °C 2 ชม.   

เปรียบเทยีบ แบบ Pressureles และ Hot press 

   

3Ti:Si:2C Bulk  

density 

Apparent 

density 

(Bulk density/Apparent     

          density) x 100 

% pore ดวยวธิี 

อารคีมิดิส โดย

ไมรวมรูพรุนปด 

% pore 

ดวย image 

analyzer 

Pressureless 

 

2.05 4.51 45.45 54.55 59 

Hot press  

5 ton 2hr. 

4.54 4.56 99.56 0.44 0.8 

 

ชิ้นงานที่เตรียมจากการเผาผนึกแบบใชความดนัถูกนํามาตรวจสอบโครงสรางทางโลหะ

วิทยา โดยการขัดผิวละเอียดและกัดกรดดวย กรดไนตริก : กรดไฮโดรคลอริก : น้ํา ในสัดสวน 1:1:1 

ไดผลตามภาพที ่4.14 (a), (b) 2 บริเวณ  เมื่อเปรียบเทยีบกับโครงสรางจุลภาคที่เตรียมโดย Linh 

H.Ho-Duc [ 16 ] จาก Drexel university  ของตัวอยาง Ti3SiC2 ทีเ่ตรียมจากสารตั้งตน

ไทเทเนียมไฮไดรด  แอลฟาซิลิกอนคารไบด และกราไฟท และเผาผนกึแบบใหความดัน ( HIP ) ที่

อุณหภูมิ 1500 °C และ 1600 °C แสดงดังภาพ 4.15 (a) และ (b) ตามลําดับ พบวาลักษณะ

โครงสรางจุลภาคชองชิ้นงานที่เตรียมได มีลักษณะใกลเคียงกับช้ินงานที่เตรียมโดย Linh H.Ho-

Duc [ 16 ]  ซึง่แสดงไดวา Ti3SiC2 มีลักษณะรูปรางเปนแทง ในขณะที ่TiC มีลักษณะกระจายตัว

เปนกลุมกอน แสดงดังภาพ 4.16 ลักษณะโครงสรางจุลภาคสอดคลองกับชนิดของสารประกอบที่

เกิดขึ้น จากการวิเคราะหโดย XRD ซึ่งยืนยันการพบพีคหลักของ Ti3SiC2 รวมกับพีคของ

สารประกอบ TiC ดังภาพ 4.17 เมื่อทาํการวิเคราะหหาปริมาณสารประกอบ Ti3SiC2 และ TiC ที่

เกิดขึ้นในชิน้งาน โดยการวิเคราะหจากลักษณะโครงสรางจุลภาคที่แตกตางกันจากสารประกอบทัง้ 

2 ชนิด และแสดงคาในรูปของรอยละของพื้นที่ พบวาสตูร 3Ti-Si-2C ที่เผาผนึกแบบใหความดันที่
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อุณหภูมิ 1600 °C มีปริมาณของ Ti3SiC2 และ TiC เทากับรอยละ 87 และ 11.88  ของพืน้ที่

ทั้งหมดตามลาํดับ  

 

 
(a) 

 
(b) 

 

ภาพที ่4.14 โครงสรางจุลภาคทางโลหะวทิยาจาก ตัวอยางเผาผนึกโดยใช  hot press ดวย 

optical microscope หลังการกัดกรด 2 บริเวณที่กาํลังขยาย 500X 
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( a ) 

 
( b ) 

 

ภาพที ่4.15 โครงสรางทางโลหะวทิยาดวยกลองจุลทรรศนแสงของตัวอยาง Ti3SiC2 ที่เตรียมจาก

สารตั้งตน TiH:α SiC:C เผาผนึกแบบใหความดนั ( HIP ) ที่ ( a ) อุณหภูมิ 1500 °C และ (  b ) 

1600 °C 
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TiC 

   Ti3SiC2 TiC 

   Ti3SiC2

   Ti3SiC2

 

ภาพ 4.16 โครงสรางจุลภาคทางโลหะวทิยาจาก ตวัอยางเผาผนกึโดยใช hot press ดวย กลอง

จุลทรรศนแสง หลงัการกัดกรด ที่กําลังขยาย 500X 

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Diffraction angle ( 2θ )

In
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Ti3SiC2

TiC

 
ภาพ 4.17 ผลการวิเคราะห XRD ภายหลงัการเผาผนึก Ti3SiC2  แบบ Hot press 5 ton ที่อุณหภ

1600°C เปนเวลา 2 ชม. 
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ชิ้นตัวอยางถูกนําไปทาํ mapping  เพื่อดูการกระจายตัวของ ไทเทเนยีม ซิลิคอน และ คารบอน ผล

ที่ไดเปนดังภาพที ่4.18 (กอน mapping ) - 4.19 ( หลัง mapping )  

 

 

ตําแหนง 3 

ตําแหนง 2 

ตําแหนง 1 

 

ภาพ 4.18 โครงสรางทางโลหะวทิยา ที่กาํลังขยาย 2000 X กอนทาํ mapping และลูกศรแสดง

ตําแหนง 1-3 เพื่อทาํEDS 

(a)                                                                     (b) 

    
( c) 
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ภาพ 4.19  โครงสรางทางโลหะวทิยา ที่กาํลังขยาย 2000 X หลังทํา mapping 

(a) Ti   (b) Si และ (c) C 

 

จากภาพ 4.19 จากภาพการ Mapping จะเห็นวา Ti มีลักษณะการกระจายตัวสม่ําเสมอ และ Si มี

บางสวนของพืน้ที ่ที่ซ้าํกับ Ti แสดงวาสารที่เกิดขึ้นจากการเผาผนกึเกดิเปนสารประกอบที่มทีั้ง Ti 

และ Si เปนองคประกอบ ซึ่งอาจเปน Ti3SiC2 ซึ่งสอดคลองกับพีคหลักของ XRD ดังภาพที ่4.17 

สวน C มีการกระจายตวัทัว่ไปแตบางกวา  

 จากภาพ 4.18  แสดงตําแหนงที่ 1-3 ในการทํา EDS ตารางที ่ 4.10 แสดงผล EDS ของแตละ

ตาํแหนงใน 3 คอลัมนแรก โดย 2 คอลัมนถัดมาแสดงการเปรียบทยีบรอยละสัดสวนของธาตุ Ti:C 

ของสารประกอบ TiC และ Ti:Si:C ในรูปสารประกอบ Ti3SiC2 จะเหน็วาตําแหนงที่ 1 มีรูปรางเปน

กอน EDS แสดงพีคของ Ti เปนหลกัและรองลงมาคือ C แตปริมาณสัดสวนของ Ti:C เทากับ 

94.39 : 0.11 ซึ่งผิดไปจากสารประกอบ TiC คอนขางมาก แตการวเิคราะหคารบอนดวยวิธ ีEDS 

ใหคาที่ไมถูกตองนักเนื่องจากคารบอนเปนธาตุเบาสวนตาํแหนงที่ 2 และ 3  ปริมาณสดัสวนของ 

Ti : Si :C ใกลเคียงกนัคือมี Ti ประมาณ 80% และ  Si ประมาณ15% ถาไมพิจารณาคารบอน ก็

ถือวามีแนวโนมใกลเคียงสารประกอบ Ti3SiC2  ซึ่งสามารถยืนยนัจากพีค XRD ได 

 

ตารางที่  4.10 ผล EDS ของตําแหนงที ่1-3 ในภาพ 4.17 และการเปรยีบเทยีบปริมาณของธาต ุ

Ti:Si:C ในสัดสวนรอยละของน้าํหนักสารประกอบ 

 

ผล EDS  

(% นน.อะตอม) 

Ti Si C % นน. อะตอม Ti:C 

ในรูป TiC 

% นน. อะตอม  

Ti:Si:C ในรูป Ti3SiC2

ตําแหนงที ่1 94.39 1.34 0.11 

ตําแหนงที ่2 80.95 15.64 0.12 

 

80 : 20 

 

73 :14 :12 
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ตําแหนงที ่3 82.49 15.50 0.04 

 

 

 

 

 

 

4.3.5 ผลการทดสอบคุณสมบัตทิางกลโดยการทดสอบความแข็ง และเปรียบเทยีบกับความ

หนาแนนทางทฤษฏีของสารประกอบกลุม Binary และ Ternary compound 

 

ตารางที่ 4.11 เปรียบเทยีบความแข็งและความหนาแนนทฤษฏีกับคาทีไ่ดจากการทดลองของ 

Binary compound 

 

คุณสมบัติ Ti5Si3  [11]   Ti5Si3 70:30 

5 ton 1600oC 

Hardness 11.3 GPA ( 11300  N/mm2) 978.86 HV (  9592 N/mm2)  

        

        Densities (g/cm3) 

4.32 

(ความหนาแนนทางทฤษฎี) 

4.02 (ความหนาแนนโดยวิธ ีImage Analyzer) 

4.32 (Archemedis Method) 

    

 ตารางที ่4.12 เปรียบเทียบความแข็งและความหนาแนนทฤษฏีกับคาที่ไดจากการทดลองของ      

                    Ternary compound 

 

        Properties Ti3SiC2 [14]   3Ti/Si/2C 5 ton 1600°C 

        Hardness 4-8 GPA  

(4000-8000 N/mm2) 

516.81 HV  

(  5064.73  N/mm2) 

  Densities (g/cm3)  

        at  27 °C 

4.53 

(ความหนาแนนทางทฤษฎี) 

4.49 (ความหนาแนนโดยวิธ ีImage Analyzer) 

4.49 (Archemedis Method) 

 

 

                   ชิ้นงานที่เตรียมจากสูตร Ti 70 at% และ Si 30 at% เมือ่เผาผนกึแบบใหความดันที่อุณหภูม ิ  

 1600°C ใหคาความหนาแนน  4.02 และความแข็ง  9592 N/mm2 และชิ้นงานที่เตรยีมจากสูตร Ti    
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 50 at%  Si 16.7 at% และ C 33.3  at% ใหคาความหนาแนน  4.49 และความแข็ง  5064.73   

N/mm2 ซึ่งใกลเคียงกับสมบัติของสารประกอบ Ti5Si3 และ Ti3SiC2 แสดงดังตารางที่  4.11 และ 4.12 

ตามลําดับ 

 

 

 



บทที่ 5 
สรุปผลการทดลอง 

 
การเตรียมสารประกอบ Ti5Si3
 

ผลการปรับอัตราสวนรอยละอะตอมระหวางไทเทเนียมและซิลิคอนตอการเกิดสารประกอบ

หลังการเผานึกแบบไมใชความดัน สัดสวนที่เกิด Ti5Si3 เพียงเฟสเดียวคือสัดสวนเทากับ 60:40 

ขณะที่เมื่อไทเทเนียมสูงขึ้นเปน 70 และซิลิคอนเปน 30 พบวาเกิด Ti3SiC2 และ TiC รวมดวย 

ผลของอุณหภูมเิผาผนึกตอการเกิดสารประกอบ สัดสวนระหวางไทเทเนียมและซิลิคอนเทากับ 

60:40 เกิดพีค สูงสุดที่อุณหภูมิ 1300°C และ สัดสวนระหวางไทเทเนียมและซิลิคอนเทากับ 70:30 

พบพีค Ti3SiC2   สูงที่อุณหภูมิ 1600°C   

การเพิ่มความดันในการขึ้นรูปชิ้นสวน และเผาแบบไมใหความดันขณะเผาไมชวยเพิ่มความ

หนาแนนของชิ้นงาน Ti5Si3
การเผาผนึกแบบใชความดันขณะเผาที่อุณหภูมิ 1600°C ชวยเพิ่มความหนาแนนถึง 93%

 

การเตรียมสารประกอบ Ti3SiC2 

 

      สารประกอบ Ti3SiC2 ที่เตรียมไดสูงสุดจากการเผาแบบไมใชความดันที่ 1400°C คือสูตร

ไทเทเนียม ซิลิคอน และคารบอนในสัดสวนเทากับ 3:1:2  

       อุณหภูมิที่เกิดสารประกอบ Ti3SiC2  และมี TiC  รวมดวยสูงสุดที่อุณหภูมิ 1600°C  

       ผลการปรับปริมาณคารบอน ปริมาณคารบอน  0.5 และ 1 โมล หลังการเผาผนึกที่อุณหภูมิ 

1600°C พบเพียงสารประกอบ Ti5Si3 แตเมื่อคารบอนสูงถึง  2 โมล จึงเกิด Ti3SiC2 ข้ึน 

       การเผาผนึกแบบใหความดันขณะเผาชวยเพิ่มความหนาแนนถึง 99%  

 

 



บทที่ 6 
ขอเสนอแนะ 

 
ในการทดลองศึกษาการเตรียมสารประกอบไทเทเนียม-ซิลิคอน และการศึกษาสาร
ประกอบกลุมไทเทเนียม ซิลิคอน และคารบอน ตอการสังเคราะหสารประกอบ
ไทเทเนียมซิลิคอนคารไบด ในขั้นตอไปคือ 
 
1. ศึกษาการเผาผนึกโดยไมใชภาชนะที่ทําจากคารบอน เพื่อควบคุมปริมาณคารบอนใหมา

จากสารตั้งตนที่ใสไปเทานั้น 

2. ศกึษาปริมาณของซิลิคอนตอการเกิดสารประกอบ 

 



 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
                                        
 

ภาคผนวก



     
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ภาคผนวก ก 
ขอมูลของสารประกอบ จาก PCPDFWIN V.201 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



     
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ภาคผนวก ข 
การคํานวณ Relative Intensity from XRD results. 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



     
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ภาคผนวก ค 
การคํานวณความหนาแนนดวยวิธี อารคีมิดิส 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



     
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ภาคผนวก ง 
ผลวิเคราะห EDS ช้ินตัวอยาง Ti:Si เทากับ 70:30 ที่อุณหภูมิ  

          1600°C แบบไมใชความดันขณะเผา 
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