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งานวิจัยนี้มจุีดประสงคเพื่อสังเคราะหวัสดุเซรามิกผสม Al2O3-SiC จากดินขาว (แหลงจังหวัด
ระนอง) โดยวธิีปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน และศึกษาตวัแปรที่มีผลกระทบตอการสังเคราะห คือ เวลาใน
การบดสารตั้งตน (1-48 ช่ัวโมง) อุณหภูมกิารสังเคราะห (1400 – 1600oC) อัตราสวนเชิงโมลของสาร
ต้ังตนคารบอนตอดินขาว (6-10)  เวลาในการอบสังเคราะห (30 – 60 นาท)ี และอัตราการไหลของแกส
อารกอน (1-5 LPM) เพื่อวิเคราะหและเสนอแนวทางที่ดีท่ีสุดในการสังเคราะห Al2O3-SiC จากดินขาว  

 การทดลองเริ่มจากการตวงสารตั้งตนดินขาวและถานกมัมันตตามสัดสวน บดผสมสารตั้งตน 
นําอนุภาคผสมไปวางในเตาอบที่บริเวณกึ่งกลางเตา ภายหลังจากปดหนาแปลนฝาทอของเตาอบ
เรียบรอยแลว จึงเปดชุดควบคุมการไหลของแกสอารกอนใหแกสอารกอนไหลปกคลมุระบบภายในเตา
อบ หลังจากนั้นปรับชุดควบคุมอุณหภูมิใหเริ่ม การทําความรอนภายในเตาอบ โดยมีขัน้ตอนการทํา
ความรอนคือ จากอุณหภูมิหองสู 1500oC เพิ่มขึ้นดวยอัตรา 10oC min-1 และจาก 1500oC สู 1600oC 
เพิ่มขึ้นดวยอตัรา 5oC min-1 และใหรักษาอุณหภูมไิวที่ 1600oC หรืออุณหภูมิที่จะศึกษาตามเวลาที่
ตองการ หลังจากนัน้ชุดควบคมุอุณหภูมิก็จะตัดการทาํงาน เพ่ือใหเตาอบเย็นตัวลงจนเขาสู
อุณหภูมิหอง อนุภาคผสมทีไ่ดจากการสังเคราะหถกูนาํไปวิเคราะหดวยวิธี XRD และ SEM เพื่อศึกษา
หาชนิดของสารประกอบ และลักษณะโครงสรางพ้ืนผิวของอนุภาคผสม 

จากการทดลองศึกษาผลกระทบของตัวแปรตางๆ พบวาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ และสามารถ
สังเคราะหวัสดุผสม Al2O3-SiC จากดินขาว เมื่อบดสารตั้งตนดวยอัตราสวนเชิงโมลของคารบอนตอดิน
ขาว เทากับ 6 นาน 6 ช่ัวโมง นําไปสังเคราะหที่ 1600oC เปนเวลา 1 ช่ัวโมง ภายใตบรรยากาศของแกส
อารกอนที่อัตราการไหล 1 LPM 

 
คําหลัก :     วัสดุเซรามิกผสม  Al2O3-SiC  ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอล รีดักชัน  ดินขาว 
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Abstract 
Project Code: MRG 4680024 
Project Title: Synthesis of Al2O3 -SiC Ceramic Composite Materials from Kaolin 
Investigator: Asst. Prof. Dr. Sutham Niyomwas 
E-mailAddress: sutham.n@psu.ac.th 
Project Period: July 1, 2003 to October 31, 2006 
 

The objective of this research project is to synthesize Al2O3-SiC composites by 
carbothermal reduction of kaolin (Ranong based). The research intends to study the effects 
of process parameters to the synthesized products. The studied process parameters are 
the reactants milling time (1-48 hr.), synthesized temperature (1400 – 1600oC), carbon to 
kaolin mole ratio (6-10), soaking time at synthesized temperature (30 – 60 min.) and argon 
gas flow rate (1-5 LPM). The results were characterized and the best condition to synthesize 
Al2O3-SiC from kaolin was presented.  

Kaolin and activated carbon were weighted as of studied molar ratio and milled in 
planetary ball-milled. This mixed powder was loaded into alumina crucible and placed it in 
the middle of the tube furnace. The furnace was heated in a programmed manner from 
room temperature to 1500oC at 10oC min-1 and 1500oC to 1600oC at 5oC min-1. Soaking at 
the final temperature for 1 hr or as of studied, then the furnace was turned off, allowing the 
products cool in the furnace. The product powders were characterized using XRD (PHILIPS 
with Cu Kα radiation) and SEM (JEOL, JSM-5800 LV) analyses.  

From the experimental results we found that the complete reaction to synthesis Al2O3-
SiC composites from kaolin can be achieved via process conditions as carbon to kaolin 
mole ratio of 6, milling time of 6 hr., synthesized temperature of 1600oC at soaking time of 60 
min. and argon gas flow rate of 1 LPM.  

 
Keywords : Al2O3-SiC ceramic composite, carbothermal reduction reaction, kaolin 
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วัสดุเซรามิก มีบทบาทสาํคัญตอการผลิตชิ้นสวนในอุตสาหกรรมเนื่องมาจากสมบัติท่ีดีหลาย

ประการของเซรามิกเชน ความทนทานตอความรอน  มีความแข็งและความแข็งแรงสูง มีสัมประสิทธิ์
การขยายตัวทางความรอนต่าํ มีความหนาแนนต่าํ ทนการสึกหรอ  และการกัดกรอนของสารเคมีไดดี  
แตประสิทธิผลของวัสดุเหลานี้ ยังไมสามารถนาํไปใชประโยชนอยางเต็มที่ในการใชงานที่อุณหภมูิสูง
เนื่องจากมีความเหนียวต่ํา เกิดการแตกหักงาย การปรับปรุงความเหนยีวของวัสดุเซรามิกไดรับ
การศึกษาอยางกวางขวางและพบวาการเสริมแรงดวยเสนใยเซรามิกสามารถเพิ่มความเหนียวใหเซรา
มิกไดหลายเทา เชนระบบ Al2O3-SiCw [1] 
 วิธีการสังเคราะหหรือผลิตวัสดุเซรามิกผสมเสริมแรง ดวยเซรามิกคารไบด  ทําไดสองแนวทาง
ใหญ ๆ คือ ทางกายภาพ ซ่ึงใชการผสมกนัโดยตรง และการสังเคราะหทางเคมี โดยระบบวัสดุเซรามิก
ผสมท่ีมีการศึกษา และรายงานผล เชน Al2O3 – ZrO2 – SiCw ,  ZrO2 – SiCw , TiO2 – SiCw และ Al2O3 
– ZrO2 – SiCw  ผลิตโดยวิธกีารทางกายภาพที่มีการผสมกันระหวางโลหะออกไซดกับอนุภาคชนดิเสน
ของซิลิกอนคารไบด  ซ่ึงมีราคาสูงกวาและมีประสิทธิผลตํ่ากวาการสงัเคราะหอนุภาคเซรามิกผสมโดย
วิธีการสังเคราะหทางเคมี เชน ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน  

ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน คือปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูง และใชคารบอนเปนตัวทาํปฏิกิริยา  
ปฏิกิริยานี้ใชไดผลดีกับการลดรูปโลหะออกไซดหลายชนิดไปสูโลหะบริสุทธิ์ และรวมถึงโลหะคารไบด
หรือออกซีคารไบด โดยปกติปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชันจะถูกศึกษาในบรรยากาศของแกสเฉื่อย 
ของอารกอน (Ar) หรือไนโตรเจน (N2) เพื่อปองกันคารบอนทําปฏกิริิยากับออกซิเจนในอากาศ จาก
รายงานของ Bechtold และ Cutler  [2]  ซึ่งศึกษาการแยกสินแรดินเหนียว เพ่ือใหไดอะลูมนิา โดย
ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน และในกระบวนการ พวกเขาก็สามารถสังเคราะหอนุภาคซิลิกอนคาร
ไบดชนิดเสน ออกมาดวย  
 จากการทดลองในยุคแรกเริ่ม ซ่ึงยังไมทราบวานี่คือการผลิตวัสดุเซรามิกผสม โดยกระบวนการ
ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน  ทาํใหตอมามีกลุมวิจัยอ่ืน ๆ นําเอาระบบนี้ไปสังเคราะหวัสดุเซรามิก
ผสมของ  Al2O3 – SiCw [3-11] โดยการใชดินขาวและอนุภาคคารบอนเปนสารตั้งตนราคาถกู 
 เนื่องจากผลการสังเคราะหของกลุมวิจัยขางตนไดรับผลกระทบโดยตรงจากคุณภาพของสาร
ต้ังตน  ในการวิจัยนี้จึงตองการศึกษาถึงการนาํดินขาวจากแหลงจังหวัดระนองมาสงัเคราะหเพื่อใหได
วัสดุเซรามิกผสม  Al2O3 – SiCw  และศึกษาผลกระทบจากตัวแปรที่อาจสงผลตอผลลัพทดวย เชน 
เวลาในการบดผสมสารตั้งตน  อัตราสวนผสมเชิงโมลของดินขาว-คารบอน อุณหภูมิของปฏิกิริยา  และ
เวลาในการอบ 



 2

วัตถุประสงคของโครงการวิจัย 
 
1.  เพื่อสังเคราะหวัสดุเซรามิกผสม Al2O3 – SiC จากดินขาว โดยวิธีปฏิกิริยาคารโบเทอรมอล

รีดักชัน 
2.  เพื่อศึกษาตัวแปร เวลาในการบดผสมสารตั้งตน อัตราสวนผสมเชิงโมลของดินขาว-คารบอน 

อุณหภูมิของปฏิกิริยา  และเวลาในการอบ ที่มีผลกระทบตอการสังเคราะห Al2O3 – SiC 
3.   เพื่อวิเคราะห และเสนอแนวทางที่ดีทีสุ่ดในการสังเคราะห Al2O3 – SiC จากดินขาว 
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วิธวีิจัย 
 

การวิเคราะหทางอุณหพลศาสตร 
 ในงานวิจัยนี้ดินขาว (Kaolin : Al2O3*2SiO2*2H2O)   และถานกัมมนัต (activated carbon : 
C)  ถูกนํามาใชเปนสารตั้งตน  สําหรับปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน  ซ่ึงสามารถเขียนใหอยูในรูป
ของสมการปฏิกิริยาเคมีรวมวา 
 
  Al2O3*2SiO2*2H2O (s)  +  6C(s)  →  Al2O3(s) + 2SiC(s) + 4CO(g) + 2H2O(g)   (1) 
 
 กอนที่จะเกิดปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน  ดินขาวจะคายน้าํ (dehydroxylates) ไปเปน 
เมตะเกาลิน (metakaolin)  ท่ีอุณหภูมิประมาณ 500oC ที่อุณหภูมิสูงขึ้น   แกมมา-อะลูมินาชนิดผลึก
ไมสมบูรณ (γ-alumina) และมัลไลต (mullite) จะกอตัวเกิดขึ้น  เฟสของสารที่อุณหภูมิสูง เชน    
มัลไลตและคริสโตบอลไลต(cristobalite) จะเกิดขึ้นที่อุณหภูมิ 1350oC  อุณหภูมิชวง 1500 – 1600oC 
ซิลิกาอิสระ (amorphous silica, cristobalite) และซิลิกาที่มีพันธะอยูในมัลไลตจะทําปฏิกิริยากับ
คารบอน โดยปฏิกิริยาแกส-ของแข็ง [2] ดังเชน 
 
  SiO2 (s) + C(s) →  SiO(g) + CO(g)                     (2) 
  SiO2 (s) + CO(g) →  SiO(g) + CO2 (g)                    (3) 
  C (s) + CO2 (g) →  2CO(g)                     (4) 
  SiO (g) + 2C(s) →  SiC(s) + CO(g)                    (5) 
 
ดังนั้นปฏิกิริยาที่จะทาํใหผลลัพธเปนวัสดุเซรามิกผสมของ Al2O3 – SiC จากสวนผสมของดินขาวและ
คารบอน ภายใตบรรยากาศของอารกอน โดยการใหความรอนสามารถเขียนไดวา  
 
 3(Al2O3*2 SiO2*2 H2O(s))             →           Al6Si2O13 (s) + 4SiO2(s) + 6H2O(g)     (6) 

  
Al6Si2O 13(s) + 4 SiO2(s)  + 12C(s)         →        Al6Si2O13(s) + 4SiC(s) + 8CO(g)     (7) 
 
Al6Si2O 13 (s)         →          3Al2O3 (s) + 2SiO2(s)           (8) 

> 1350oC 

500 – 1200oC 

> 1500oC 
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Al2O3 (s) + 2SiO2 (s) + 6C(s)        →          3Al2O3 (s) + 2SiC(s) + 4CO(g)       (9) 
 
จากการวิเคราะหทางอุณหพลศาสตร โดยอาศัยหลักการของ พลังงานกิบสตํ่าสดุ (Gibbs 

energy minimization) จะมีความเสถียรทางอุณหพลศาสตรสูงที่สุด นําไปคํานวณเปรียบเทียบ
ปฏิกิริยาที่มีความเปนไปได แลวแสดงผลในรูปของกราฟความสมดลุของสวนผสมในระบบที่อุณหภูมิ
ตางๆ ดังแสดงในรูปที่1 พบวา ที่ประมาณ >1500 oC  SiO2 ทําปฏิกิริยากับ คารบอน เปน SiC แทบ
ทั้งหมด โดยที่สารเสถียรในรูปของแข็งอ่ืน มีเพียง Al2O3 ทําใหสามารถสังเคราะห Al2O3-SiC ที่ 
อุณหภูมิประมาณ 1500 - 1750 °C และเมื่อปลอยใหเย็นตัวลงก็จะไดเซรามิกผสม Al2O3-SiC ตาม
ตองการ เนื่องจาก Al2O3 และ SiC เปนสารเสถียรไมทําปฏิกิริยายอนกลับในที่อุณหภูมิดังกลาว 
 
 
วิธีการทดลอง 

วัตถุดิบ   
           ดินขาวจากแหลงจังหวัดระนอง (จากบรษิัท MRD Co. Ltd.) และอนุภาคถานกัมมันต 
(charcoal activated decolorizing PDR : Ajax Finechem)  ถูกนํามาใชเปนสารตั้งตนของปฏิกิริยา
คารโบเทอรมอลรีดักชัน เพ่ือสังเคราะหอนุภาคเซรามิกผสม  ดินขาวเปนสินแรท่ีมีองคประกอบหลัก 
คือ อะลูมิโนซลิิเกต (Aluminosilicate) ทีม่ีราคาถูก  และผลจากการวเิคราะหองคประกอบทางเคมีของ
ดินขาวที่นํามาทดลอง โดยวิธีวิเคราะหแบบ XRF (X-ray fluorescence spectrometer : PHILIPS, 
PW2400)  ดังแสดงในตารางที่ 1 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

> 1500oC 
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รูปที ่1 กราฟความสมดุลของสวนผสมในระบบ (Al2O3*2 SiO2*2 H2O(s) + 6C(s)) ในบรรยากาศ    
ของ แกสอารกอน ที่ อุณหภูมิตางๆ 

 
ตารางที่ 1  องคประกอบทางเคมีของดินขาวที่ใชเปนสารตั้งตนของปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน 
 

สารประกอบ Conc.% 
Al2O3 38.86 
SiO2 53.18 
K2O 5.28 

FeeO3 2.43 
MnO2 0.20 

Rb 0.04 
Trace Elements : Mg S Ti Cu Zr Sn W  - 
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 จากการวิเคราะหโดยวิธี XRD (X-ray Diffractometer : PHILIPS, X’Pert MPD with Cu Kα 
radiation) ในการจาํแนกชนิดของสารทีม่ีอยูในวัสดุ และวิเคราะหโครงสรางพ้ืนผิวของวัสดุโดย SEM 
(Scanning Electron Microscope : JEOL JSM-5800LV)  พบวา ดินขาวทีน่ํามาใชในการทดลองมี
ลักษณะเปนแผน และกานเรียวขนาดสัน้ ดังแสดงในรูปที่ 2(ก) สวนถานกมัมนัต แสดงอยูในรูปที ่2(ข) 
โดยผลทีไ่ดจากการวิเคราะห XRD ทําใหทราบวาสารประกอบดวยผลึกของสารประกอบตาง ๆ ดัง
แสดงในตารางที่ 2 และแสดงพีคในรูปที่ 3  
 
ตารางที่ 2  ผลึกของสารประกอบที่พบในดินขาวจากการวิเคราะหโดยวิธี XRD 
 

Chemical Name Chemical Formular 
Kaolinite Al2Si2O5(OH)4 

Vermiculite (Mg,Al)3(Si,Al)4O10(OH)2*4H2O 
Muscovite (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1Al0.9)O10(OH)2 
Halloysite Al2Si2O5(OH)4*2H2O 

 
 
 
 
 
 
 
 
          (ก)            (ข) 
            รูปที่ 2   ลักษณะโครงสรางพื้นผิวของสารกอนผสม จากการวิเคราะหแบบ SEM   

  (ก)  ดินขาว  (ข) ถานกัมมันต 
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         รูปที ่3 แสดงพีคของผลึกของสารประกอบที่พบในดินขาวจากการวิเคราะหโดยวิธี XRD 
 
 อุปกรณและเครื่องมือ 
 อุปกรณหลักทีใ่ชในการวิจัยประกอบดวย   

1)   เคร่ืองบดผสมชนิดพลังงานสูง (Planetary ball-milled : Fritsch GMBH, Pulverisette 6) 
2) ชุดเตาอบควบคุมบรรยากาศอุณหภูมสูิง  (High Temperature Tube Furnace : 

Carbolite , CTF 18/75/600)  ดังแสดงในรูปที่ 4  เตาอบนี้สามารถทําความรอนภายในเตาไดสูงถึง 
1800oC  ทอของเตาอบทํามาจากมุลไลท และควบคมุอุณหภูมิของเตาอบดวยชุดควบคุมอุณหภูมิ 
Carbolite 2408 การควบคุมบรรยากาศภายในเตาทําไดโดยการผานแกสอารกอน เขาสูเตาที่อัตรา
การไหลคงที่ เพ่ือใหภายในเตาอบมีความดันสูงกวาบรรยากาศเพียงเล็กนอย 

 
ขัน้ตอนการทดลอง 
 การเตรยีมสาร 
 การตวงสารตั้งตนของปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน จะใชอัตราสวนเชิงโมลของดินขาวตอ
ถานกัมมนัต เทากบั 6 : 1  ซ่ึงเปนอัตราสวนเชิงโมลของสมการปฏิกิริยาเคมีรวม ดังสมการที่ (1)  
สวนผสมที่ตวงไดถูกนาํไปบดผสมดวยเครื่องบดที่ความเร็วถวยบดหมนุเทากับ 250 rpm และ
อัตราสวนน้ําหนกัลูกบดตอสาร เทากับ 39.26  โดยใชเวลาในการบดตาง ๆ กัน เทากับ  1  2  3  6  12  
24  และ 48 ชั่วโมง 
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  (ข)              (ค) 
รูปที ่4  แสดงอุปกรณที่ใชในการวิจัย (ก) ระบบที่ใชในการสังเคราะห (ข) ชุดเตาอบควบคุม

บรรยากาศอณุหภูมิสูง (ค) เครื่องบดผสมชนิดพลังงานสูง 
 
 การสังเคราะห 
 ภายหลังการบดผสมสารตั้งตนที่เวลาการบดตาง ๆ กัน  นําอนุภาคผสมที่ได ใสลงในเบา
หลอมทีท่าํมาจากอะลูมนิา แลวนําไปวางในเตาอบที่บริเวณกึ่งกลางเตาเพื่อใหสารตั้งตนไดรับความ
รอนที่สม่าํเสมอ  ภายหลังจากปดหนาแปลนฝาทอของเตาอบเรียบรอยแลว จึงเปดชุดควบคุมการไหล
ของแกสอารกอนใหมีอัตราการไหลเทากับ 3 LPM  หลังจากนั้นปรับชุดควบคุมอุณหภูมิใหเริ่ม การทํา
ความรอนภายในเตาอบ  โดยมีขัน้ตอนการทําความรอนคือ จากอุณหภูมิหองสู 1500oC  เพ่ิมขึ้นดวย
อัตรา 10oC min-1  และจาก 1500oC สู 1600oC เพ่ิมขึ้นดวยอัตรา 5oC min-1  และใหรักษาอุณหภูมิไว
ที่ 1600oC  เปนเวลา 1 ชั่วโมง หลังจากนัน้ชุดควบคุมอุณหภูมิก็จะตดัการทํางาน เพ่ือใหเตาอบเย็นตัว
ลงจนเขาสูอุณหภูมิหอง อนุภาคผสมทีไ่ดจากการสังเคราะหถกูนาํไปวิเคราะหดวยวิธี XRD และ SEM  
เพื่อศึกษาหาชนิดของสารประกอบ และลักษณะโครงสรางพื้นผิวของอนุภาคผสมตอไป 

(ก) 
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ผลการวิจัยและการวิเคราะหผล 

ผลกระทบของเวลาในการบดตอขนาดและโครงสรางทางเคมีของสารต้ังตน 
   ขอมูลของขนาดอนุภาคที่เวลาในการบดผสมตาง ๆ กัน ไดจากการวิเคราะหการกระจายตัวของ
ขนาดอนุภาคดวยลําแสงเลเซอร (Laser Particle Size Analyzer : COULTER LS230) ถูกแสดงไวใน
ตารางที่ 3 และรูปที่ 5 พบวา คาเฉลี่ยของขนาดอนุภาคลดลงอยางรวดเร็วเมื่อเพิ่มเวลาในการบดจาก 
1 ช่ัวโมง สู 3 ช่ัวโมง  หลังจากนั้นการลดลงของขนาดเฉลี่ยมีเพียงเล็กนอย  แตมขีอแตกตางที่เดนชัด
คือ ขนาดอนภุาคที่เล็กที่สุดจะลดลงคอนขางมาก  เมื่อเวลาในการบดเพิ่มจาก 6 ช่ัวโมง เปน 12 
ช่ัวโมง  เมื่อพิจารณาควบคูกับผลการวิเคราะหดวย SEM ซ่ึงแสดงในรูปที่ 6 และ XRD ซ่ึงแสดงในรูปที ่
7 พบวา เวลาในการบดอนภุาคที่เพิ่มขึ้นทําใหรูปรางของอนุภาคมีลักษณะกลมมนมากขึน้  อนุภาคที่มี
ลักษณะเปนเสนหายไป  เมื่อใชเวลาในการบด 1-4 ชั่วโมง  พีคของสารที่แสดงอยูในผลการวิเคราะห 
XRD เหลือเพียงผลึกของ Kaolinite และ Muscoviteสวนผลึกของ Vermiculite และ Halloysite กวาง
ขึ้นเล็กนอย และหายไปในทีสุ่ด  เม่ือใชในการบดที่ 12 ช่ัวโมง ผลึกของ Kaolinite และ Muscovite 
หายไป แตปรากฏผลึกของซิลิกา (SiO2) ขึ้นแทนที่  เมื่อใชเวลาในการบดเพิ่มสูงขึ้นเปน 24 ช่ัวโมง และ 
48 ช่ัวโมง  อนุภาคผสมแปลงผันเปนสารอสัณฐาน (amorphous)  ซ่ึงไมแสดงพีคของผลึกของสารใด 
ๆ 

 
ตารางที่ 3  ขนาดอนุภาคทีไ่ดจากการบดผสมดินขาวและถานกัมมันตที่เวลาบดตาง ๆ กัน 

 
การทดลอง เวลาในการ ขนาดของอนภุาค (µm) 
 บด (ชม.) Mean S.D. Min. Max. 

M1 
M2 
M3 
M4 
M5 
M6 
M7 

1 
2 
3 
6 

12 
24 
48 

16.46 
16.97 
13.57 
11.64 
11.33 
11.52 
7.688 

11.41 
12.25 
9.565 
9.210 
11.93 
12.21 
8.375 

0.496 
0.375 
0.375 
0.375 
0.040 
0.040 
0.040 

69.61 
69.61 
57.77 
63.41 
69.61 
76.42 
52.62 
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รูปที ่5  แสดงขนาดของอนภุาคดินขาวผสมถานกัมมันตที่เวลาบดตาง ๆ กัน 

 
 ปรากฎการณดังกลาวสามารถอธิบายไดวา อนุภาคเมื่อถูกนาํไปบดผสมไดรับพลังงานสะสม
ในรูปของแวแคนซี (vacancy)  ดิสโลเคชั่น (dislocation)  ขนาดเกรน (grain) ทีเ่ล็กลง และความไร
ระเบียบ (disordering) ของโครงสรางผลึกที่เพิ่มขึ้น [12] สงผลใหสารมีพลังงานเพียงพอที่จะเอาชนะ
อุปสรรคทางเทอรโมไดนามกิ (thermodynamic barrier) และแปลงผันจากสถานะผลึกไปสูสถานะอ
สัณฐาน 
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รูปที ่6  ผลวิเคราะหโครงสรางพ้ืนผิวของอนุภาคผสมที่เวลาในการบดตางกัน โดย M1 = 1 ชม.       

M2 = 2 ชม.   M3 = 3 ชม.   M4 = 6 ชม.   M5 = 12 ชม.   M6 = 24 ชม.   M7 = 48 ชม. 
 
 
 
 

M1 M2 

M7 

M5 

M4 M3 

M6 
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รูปที ่7  ผลวิเคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของตัวอยางดินขาว หลังการบดผสม 
             ที่เวลาตาง ๆ 
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ผลกระทบของเวลาในการบดอนภุาคผสมตอการสังเคราะหเซรามิกผสม 
 การทดลองทั้งหมดตามตารางที่ 4 เกิดปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน และไดผลลัพทเปน
อะลูมินา และซิลิกอนคารไบด ดังแสดงในรูปที่ 8 แตในการทดลองที่ S1 ถึง S3 ปรากฎมีซิลิกอน
บริสุทธิ์ ที่ยังไมทําปฏิกิริยากับคารบอนเหลืออยูในระบบ  ทั้งนี้การทดลอง S1 ถึง S3 ซึ่งใชอนุภาคสาร
ต้ังตนจากการบดที่ 1 ช่ัวโมง ถึง 3 ช่ัวโมง และมขีนาดอนุภาคเฉลี่ยสูงกวาการทดลอง S4 ถึง S7 ที่ใช
สารตั้งตนจากการบดที่ 6 ช่ัวโมง ถึง 48 ช่ัวโมง ผลท่ีเกิดขึ้นนี้อาจสามารถอธิบายไดวา สารตั้งตนของ
การทดลองที่ S1 ถึง S3 ซ่ึงมีขนาดอนุภาคใหญกวาและมีพ้ืนที่ผิวในการทาํปฏิกิริยานอยกวา  รวมทั้ง
เวลาในการบดที่นอยกวาทาํใหพลังงานสะสมในรูปของแวแคนซี และความไรระเบียบของผลึกมีนอย
กวา การทดลองที่ S4 ถึง S7  จึงสงผลใหการทําปฏิกริิยาคารโบเทอรมอลรีดักชันของ ซิลิกา และ
คารบอนไมสมบูรณ 
 
ตารางที่ 4  สัญลักษณที่ใชในการสังเคราะหสารตั้งตนที่ใชเวลาในการบดตาง ๆ 
เวลาที่ใชในการบด (ช.ม.) 1 2 3 6 12 24 48 
การบด M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 
การสังเคราะห S1 S2 S3 S4 S5 S6 
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         รูปที ่8  ผลวิเคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของตัวอยางทีสั่งเคราะหที่อุณหภูมิ 1600oC 

ภายใต บรรยากาศของอารกอน โดยมีสารต้ังตนจากการบดที่เวลาตางๆ 
 
 โดยธรรมชาตขิองปฏิกิริยาคารโบเทอรมิค ซ่ึงแสดงอยูในสมการที่ (2) ถึง (5) พบวา ปฏิกิริยา
หลักจะเปนปฏิกิริยาในสถานะแกส (vapor phase reaction) ซ่ึงสงผลใหเกิดการกอรูปของ ซิลิกอน 
คารไบดในรูปของเสนใย (whiskers)  พบวา นอกจากอนุภาครูปรางเปนเสน ซ่ึงคือ ซิลิกอน คารไบด
แลวยังมีผลึกเปนแผน (plate) และกลุมเสนใย (fibrous cluster) ซึ่งมีลักษณะคลายอนุภาคพรุน (รูปที่ 
9)  ซ่ึงอนุภาคกลุมเสนใยนีเ้กิดจากการทีโ่ลหะซึ่งปนอยูในดินขาว (เหล็กและโปแตสเซียมจากตารางที่ 
1) ละลายที่อุณหภูมิสูง ทําใหเปนตัวดึงดูดอะตอมของซิลิกอนและคารบอนจากแกสท่ีปกคลุมอยู และ
เปนตัวเรง (catalysts) ในการกอรูปของเสนใยซิลิกอนคารไบด [3]   เมื่ออะตอมเหลานี้อ่ิมตัวในตัวเรง
ที่หลอมเหลว ทําใหเกิดการนิวคลีเอทในทศิดานขาง (side branched nucleation) สงผลใหเกิดเปน
โครงสรางกลุมเสนใย  สวนอะลมิูนาไมทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมนิี้จึงยังคงลักษณะของผลึกไว และมี
ลักษณะเปนแผน 
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รูปที ่9  ผลวิเคราะหโครงสรางพื้นผิวดวยเครื่อง SEM ของผลิตภัณฑที่สังเคราะห จากสารตั้งตนที่
ใชเวลาในการบดผสมเทากบั (S1) 1  (S3) 3  (S5) 12  และ (S7) 48 ช่ัวโมง  

 
 

S5 S7 

S3 S1 
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ผลกระทบของอุณหภูมิการสังเคราะหที่มีตอผลิตภณัฑเซรามิกผสม 
จากการทดลองสังเคราะหอนุภาคสารตั้งตน M3 ที่อุณหภูมิ 1400oC 1500oC และ 1600oC 

ภายใต บรรยากาศของแกสอารกอน เปนเวลา 1 ชั่วโมง พบวาเกิดปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน 
และไดผลลัพทเปนอะลูมินา และซิลิกอนคารไบด ที่อุณหภูมิการสังเคราะห 1500oC และ 1600oC ดัง
แสดงในรูปที่ 10 แตในการทดลองที่อุณหภูมิการสังเคราะห 1400oC ปรากฎมีเฟสมัลไลต (Al6Si2O13) 
อยูรวมกนักับ อะลูมินา และซิลิกอนคารไบด ซ่ึงสอดคลองกับปฏิกิริยาในสมการที ่ (6) และ (7) โดย
ปฏิกิริยาการรวมตัวกันของเฟสอะลูมินา และซิลิกาในดินขาวเปนมัลไลตดังสมการที่ (6) ในชวง
อุณหภูมิ 500-1200oC โดยปลดปลอยใหมีซิลิกาอิสระเหลืออยูในระบบ และทาํปฏิกิริยาคารโบเทอร
มอล รีดักชันกบัคารบอน ท่ีอุณหภูมิมากกวา 1350oC ทําใหเกิดการกอรูปของ ซิลิกอนคารไบด สวนที่
อุณหภูมิการสงัเคราะห 1500oC มัลไลตเริ่มทําปฏิกิริยากับคารบอน ไดผลิตภัณฑเปน อะลูมินา และ
ซิลิกอนคารไบด และเกิดขึ้นไดเร็วขึ้น ที่อุณหภูมิ 1600oC ดังจะเห็นไดจากสัดสวนของพีค SiC ตอ 
Al2O3 ที่สูงขึ้นที่อุณหภูมิการสังเคราะหสูงขึ้น 

จากภาพพื้นผวิของอนุภาคที่ไดจากการสงัเคราะห ดังแสดงในรูปที่ 11 พบวา ท่ีอุณหภูมิการ
สังเคราะหสูงขึ้น ซิลิกอนคารไบดในรูปของเสนใยจะมีมากขึน้ และแผนเรียบของอะลูมินาปรากฏ
เดนชัดขึ้น  

 
รูปที ่10  ผลวเิคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของผลิตภัณฑที่สังเคราะหที่อุณหภมูิ 1400 - 

1600oC ภายใต บรรยากาศของอารกอน  
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รูปที ่11  ผลวเิคราะหโครงสรางพื้นผิวดวยเครื่อง SEM ของผลิตภัณฑที่สังเคราะหทีอุ่ณหภูมิ 1400 

- 1600oC ภายใต บรรยากาศของอารกอน  
 

 
 
 

1500oC 

1400oC 

1600oC 
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ผลกระทบของเวลาในการอบตอการสังเคราะหเซรามิกผสม 
จากการทดลองสังเคราะหอนุภาคสารตั้งตน M4 ที่อุณหภูมิ 1600oC ภายใตบรรยากาศของ

แกสอารกอน เปนเวลา 30  45  และ 60 นาที พบวาปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชันเกิดสมบูรณ  และ
ไดผลลัพทเปนอะลูมนิา และซิลิกอนคารไบด เมื่อสังเคราะหนาน 45  และ 60 นาที โดยที่ เวลา
สังเคราะหนาน 30 นาที มีเฟสซิลิกอน (Si) เหลืออยูในระบบ ดังแสดงในรูปท่ี 12 ทั้งนี้เนื่องจาก
ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชัน ระหวางซิลิกากบัคารบอนเปนปฏิกิริยาระหวางแกส-ของแข็งทีท่ี
ความซับซอนของปฏิกิริยายอถึง 4 ปฏิกิริยาดังแสดงในสมการที่ (2) ถึง (5) จึงเปนกระบวนการที่ใช
เวลานาน 

ถึงแมการสังเคราะหเปนเวลา 45 นาที จะเกิดเปนเฟส อะลูมินา และซิลิกอนคารไบดแลว แต
ลักษณะโครงสรางพื้นผิวของอนุภาคดังแสดงในรูปที่ 13 แสดงใหเหน็วาการกอรูปเปนแผนผวิเรียบของ
อะลูมินา อนุภาคพรุนของกลุมเสนใยและเสนใยของซิลิกอนคารไบด ยังมีไมมาก 
 
 
 

 
 
รูปที ่12  ผลวเิคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของผลติภัณฑที่ใชเวลาสังเคราะหที่อุณหภูมิ 

1600oC ภายใต บรรยากาศของอารกอน เทากบั 30  45 และ 60 นาท ี
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รูปที ่13  ผลวเิคราะหโครงสรางพื้นผิวดวยเครื่อง SEM ของผลิตภัณฑที่ใชเวลาสังเคราะหที่

อุณหภูมิ 1600oC ภายใต บรรยากาศของอารกอน เทากบั 30  45 และ 60 นาท ี
 
 

45 min 

30 min 

60 min 
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ผลกระทบของอัตราสวนเชิงโมลของคารบอนตอดินขาวที่มีตอการสังเคราะหเซรามิกผสม 
จากการทดลองสังเคราะหอนุภาคสารตั้งตน ดวยอัตราสวนเชิงโมลของคารบอน ตอดินขาว

เทากับ 6  8 และ 10 ที่อุณหภูมิ 1600oC ภายใตบรรยากาศของแกสอารกอน เปนเวลา 1 ช่ัวโมง พบวา
ปฏิกิริยาคารโบเทอรมอลรีดักชันเกิดสมบูรณ และไดผลลัพทเปนอะลูมินา และซิลิกอนคารไบด เมือ่
สังเคราะหดวยอัตราสวนเชงิโมลของคารบอน ตอดินขาวเทากับ 6 และ 8 โดยที่ อัตราสวนเชิงโมลของ
คารบอน ตอดินขาวเทากับ 10 มีเฟสมัลไลต เหลืออยูในระบบ ดังแสดงในรูปที่ 14 ทั้งนี้ ที่อัตราสวนเชิง
โมลของคารบอน ตอดินขาวเทากับ 6 เปนอัตราสวนการทําปฏิกิริยาตามสัดสวนสตอยคิโอเมตริค ของ
ปฏิกิริยาหลกัในสมการที่ (1) แตดินขาวที่ใชในการทดลองเปนวัสดุธรรมชาติท่ีมีสารประกอบออกไซด
อ่ืน ๆ รวมทั้งซิลิกาอิสระ ปนเปอนอยูเล็กนอยและเปนตัวที่ทาํใหเกดิการสูญเสียคารบอนไปบางสวน 
เมื่อเพ่ิมอัตราสวนเชิงโมลของคารบอน ตอดินขาวเปน 8 ทําใหปฏกิิริยาเกิดสมบรูณขึ้นและมีสัดสวน
ของพีค SiC ตอ Al2O3 ที่สูงขึ้น ในกรณีที่อัตราสวนเชิงโมลของคารบอน ตอดินขาวเปน 10 ปริมาณ
คารบอนมีมากเกินความจําเปน สัดสวนของพีค SiC ตอ Al2O3 มีคาสูงที่สุดแตเหลือเฟสมัลไลตอยูใน
ระบบ 

ลักษณะโครงสรางพื้นผิวของอนุภาคผลิตภัณฑดังแสดงในรูปที่ 15 (ก) มีความแตกตางจาก
อนุภาคผลิตภัณฑ (ข) และ (ค) อยางเห็นไดชัด โดยทีอั่ตราสวนเชิงโมลของคารบอน ตอดินขาวสงูขึ้น 
อนุภาคมขีนาดเล็กลงอาจเนื่องมาจากตําแหนงการเกิดปฏิกิริยากระจายตัวไปมากกวา ในเวลาที่
เทากัน และทาํใหมีเวลาในการเติบโตของอนุภาคและเสนใยนอยลง 
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รูปที ่14  ผลวเิคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของผลิตภัณฑ จากสารตั้งตนที่มีอัตราสวนเชิง

โมล C:Kaolin เทากับ  6   8  และ 10 
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รูปที ่15  ผลวเิคราะหโครงสรางพื้นผิว ดวยเคร่ือง SEM ของผลิตภัณฑ จากสารตั้งตนที่มี
อัตราสวนเชิงโมล C:Kaolin เทากับ (ก) 6  (ข) 8  (ค) 10 

 
 

(ก) (ข) 

(ค) 
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ผลกระทบของอัตราการไหลของแกสอารกอนตอการสังเคราะหเซรามิกผสม 
จากการทดลองสังเคราะหอนุภาคสารตั้งตน M4 ท่ีอุณหภูมิ 1600oC เปนเวลา 1 ชั่วโมง 

ภายใตบรรยากาศของแกสอารกอน ที่อัตราการไหล 1 3 และ 5 LPM พบวาปฏิกิริยาคารโบเทอรมอล
รีดักชันเกิดสมบูรณ  และไดผลลัพทเปนอะลูมินา และซิลิกอนคารไบด เมื่อใชอัตราการไหลของแกส
อารกอน  เทากับ 1 และ 3 LPM ดังแสดงในรูปที่ 16  โดยที่ เมื่อใชอัตราการไหลของแกสอารกอน 
เทากับ 5 LPM มีเฟสซิลิกอน (Si) เหลืออยูในระบบ ทั้งนี้เนื่องจากการกอรูปของ ซิลิกอนคารไบด มี
ปฏิกิริยาแกส-ของแข็ง เกี่ยวของอยูหลายขั้นตอน ดังสมการที่ (2) – (5) ทําใหแกสตัวทําปฏกิิริยาเชน 
CO(g) หรือ  SiO(g) ถูกพัดพาออกจากตาํแหนงพ้ืนผวิปฏิกิริยา 

ลักษณะโครงสรางพื้นผิวของอนุภาคดังแสดงในรูปที่ 17 แสดงใหเห็นวาที่อัตราการไหลของ
แกสอารกอน เทากับ 1 LPM ลักษณะผลิตภัณฑมีเสนใยของซิลิกอนคารไบดจํานวนมากโดยลด
นอยลงที่อัตราการไหลของแกสอารกอนเทากับ  3 LPM และแทบไมปรากฏที่อัตราการไหล 5 LPM 
สอดคลองกับคําอธิบายขางตน 
 
 

 
 
รูปที ่16  ผลวเิคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของผลิตภัณฑที่สังเคราะหที่อุณหภมูิ 1600oC 

ภายใต อัตราการไหลของแกสอารกอน เทากบั 1  3 และ 5 LPM 
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รูปที ่17  ผลวเิคราะหโครงสรางพื้นผิว ดวยเครื่อง SEM ของผลิตภัณฑที่สังเคราะหที่อุณหภูม ิ
1600oC ภายใต อัตราการไหลของแกสอารกอน เทากับ 1  3 และ 5 LPM 

 
 

5 LPM 3 LPM 

1 LPM 



 25

สรุปผลการวจิัย 
 

 จากผลการทดลองพบวา สามารถสังเคราะหอนุภาคเซรามิกผสมของอะลูมินา ซิลิกอน คาร
ไบด จากสารตั้งตนดินขาว และถานกัมมนัต  โดยปฏิกิริยาคารโบเทอรมิคที่อุณหภูมิ 1600oC  ลักษณะ
อนุภาคทีไ่ดแสดงใหเห็นวา ซิลิกอน คารไบดกอรูปเปนเสนใย และกลุมเสนใย  สวนอะลูมินาจะมี
ลักษณะเปนแผน 

จากการทดลองศึกษาผลกระทบของตัวแปรตางๆ พบวาปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ และสามารถ
สังเคราะหวัสดุผสม Al2O3-SiC จากดินขาว เมื่อบดสารตั้งตนดวยอัตราสวนเชิงโมลของคารบอนตอดิน
ขาว เทากับ 6 โดยเวลาที่ใชในการบด 6 ช่ัวโมงขึน้ไป เม่ือนําไปสังเคราะหที่ 1600oC เปนเวลา 1 
ช่ัวโมง ภายใตบรรยากาศของแกสอารกอนที่อัตราการไหล 1 LPM 
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ของปฏิกิริยาถูกควบคุมไวที ่1600oC  
ผลกระทบของเวลาในการบดสารตั้งตนตอ
ผลปฏิกิริยาที่ไดถูกนําเสนอในที่นี ้ผล
ปฏิกิริยาที่ไดถูกนําไปวิเคราะหดวยวิธี XRD 
และ SEM ซ่ึงแสดงใหเห็นวาปฏิกิริยาคารโบ
รีดักชันของสารตั้งตนเกิดขึ้นโดยสมบูรณ 
ไดผลลัพทเปนอนุภาค อะลูมินา-ซิลิกอนคาร
ไบด โดยซิลิกอนคารไบดอยูในรูปของเสน
ใย 
 
คําหลัก : วัสดุเซรามิกผสม อะลูมินา-ซิลิกอน
คารไบด   ปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน 
 

Abstract 
 The formations of Al2O3-SiCw 
composite have been obtained in situ by 
carbothermal reduction of a mixture of 
Kaolin and activated carbon. The Kaolin 
was mixed with activated carbon in a molar 
ratio of 1:6. The reaction temperature was 
controlled at 1600°C. The synthesized 
products were mixtures of alumina and 
silicon carbide. The effects of milling time 
of precursors are presented. XRD and SEM 
analyses indicate complete reaction of 
precursors to yield Al2O3-SiCw as product 
powders, with the SiC having whiskers 
morphology. 
 
Keywords: Al2O3-SiCw carbothermal 
reduction 
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1. บทนํา  
 วัสดุเซรามิก(ceramic) มีบทบาท
สําคัญตอการผลิตชิ้นสวนในอุตสาหกรรม
เนื่องมาจากสมบัติที่ดีหลายประการของเซรา 
มิกเชน ความทนทานตอความรอน  มีความ
แข็งและความแข็งแรงสูง มีสัมประสิทธิ์การ
ขยายตวัทางความรอนต่ํา มีความหนาแนนต่ํา 
ทนการสึกหรอ  และการกัดกรอนของ
สารเคมีไดด ี  แตประสิทธิผลของวัสดุเหลานี ้
ยังไมสามารถนําไปใชประโยชนอยางเต็มที่
ในการใชงานที่อุณหภูมิสูงเนื่องจากมีความ
เหนยีวต่ํา เกดิการแตกหักงาย การปรับปรุง
ความเหนียวของวัสดุเซรามิกไดรับการศึกษา
อยางกวางขวางและพบวาการเสริมแรงดวย
เสนใยเซรามิกสามารถเพิ่มความเหนียวให
เซรามิกไดหลายเทา เชนระบบ Al2O3-SiCw 
[1] 
 วิธีการสังเคราะหหรือผลิตวสัดุเซรา
มิกผสมเสริมแรง (reinforced) ดวยเซรามิก
คารไบด  ทําไดสองแนวทางใหญ ๆ คือ ทาง
กายภาพ ซ่ึงใชการผสมกันโดยตรง (physical 
mixing) และการสังเคราะหทางเคมี 
(chemical  synthesis)  โดยระบบวัสดุเซรามิก
ผสมที่มีการศึกษา และรายงานผล เชน Al2O3 
– ZrO2 – SiCw ,  ZrO2 – SiCw , TiO2 – SiCw 
และ Al2O3 – ZrO2 – SiCw  ผลิตโดยวิธีการ
ทางกายภาพทีม่ีการผสมกันระหวางโลหะ
ออกไซดกับอนุภาคชนดิเสนของซิลิกอนคาร
ไบด  ซ่ึงมีราคาสูงกวาและมีประสิทธิผลต่ํา
กวาการสังเคราะหอนภุาคเซรามิกผสมโดย

วิธีการสังเคราะหทางเคม ี เชน ปฏิกิริยาคาร
โบรีดักชัน  

ปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน คือปฏิกิริยา
ที่อุณหภูมิสูง และใชคารบอนเปนตวัทํา
ปฏิกิริยา  ปฏิกิริยานี้ใชไดผลดีกับการลดรูป
โลหะออกไซดหลายชนดิไปสูโลหะบริสุทธิ์ 
และรวมถึงโลหะคารไบดหรือออกซีคารไบด 
โดยปกติปฏิกริิยาคารโบรีดักชันจะถูกศึกษา
ในบรรยากาศของแกสเฉื่อย ของอารกอน 
(Ar) หรือไนโตรเจน (N2) เพื่อปองกัน
คารบอนทําปฏิกิริยากับออกซิเจนในอากาศ 
จากรายงานของ Bechtold และ Cutler  [2]  
ซ่ึงศึกษาการแยกสินแรดินเหนียว (clay 
minerals) เพือ่ใหไดอะลูมนิา โดยปฏิกริิยา
คารโบรีดักชัน และในกระบวนการ พวกเขา
ก็สามารถสังเคราะหอนภุาคซิลิกอนคารไบด
ชนิดเสน ออกมาดวย  
 จากการทดลองในยุคแรกเริม่ ซ่ึงยัง
ไมทราบวานี่คอืการผลิตวัสดุเซรามิกผสม 
โดยกระบวนการปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน  ทํา
ใหตอมามีกลุมวิจัยอ่ืน ๆ นําเอาระบบนี้ไป
สังเคราะหวัสดุเซรามิกผสมของ  Al2O3 – 
SiCw [3-11] โดยการใชดินขาว (kaolin) และ
อนุภาคคารบอนเปนสารตั้งตนราคาถูก 
 เนื่องจากผลการสังเคราะหของกลุม
วิจัยขางตนไดรับผลกระทบโดยตรงจาก
คุณภาพของสารตั้งตน  ในการวิจยันี้จึง
ตองการศึกษาถึงการนําดินขาวจากแหลง
จังหวดัระนองมาสังเคราะหเพื่อใหไดวัสดุ
เซรามิกผสม  Al2O3 – SiCw    และศกึษา
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ผลกระทบจากตัวแปรที่อาจสงผลตอผลลัพท
ดวย เชน เวลาในการบดผสมสารตั้งตน  
อัตราสวนผสมเชิงโมลของดินขาว-คารบอน 
อุณหภูมิของปฏิกิริยา  และเวลาในการอบ 
 
2.การวิเคราะหทางอุณหพลศาสตร  
 ในงานวิจยันี้ดนิขาว (Kaolin : 
Al2O3*2SiO2*2H2O) และถานกัมมนัต 
(activated carbon : C)  ถูกนํามาใชเปนสาร
ตั้งตน  สําหรับปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน  ซ่ึง
สามารถเขียนใหอยูในรูปของสมการปฏิกิริยา
เคมีรวมวา 
 
Al2O3*2SiO2*2H2O (s)  +  6C(s)  →  
      Al2O3(s) + 2SiC(s) + 4CO(g) + 2H2O(g)    (1) 
 
 กอนที่จะเกดิปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน  
ดินขาวจะคายน้ํา (dehydroxylates) ไปเปน เม
ตะเกาลิน (metakaolin)  ที่อุณหภูมิประมาณ 
500oC ที่อุณหภูมิสูงขึ้น   แกมมา-อะลูมินา
ชนิดผลึกไมสมบูรณ (γ-alumina) 
และมัลไลต (mullite) จะกอตัวเกดิขึ้น  เฟส
ของสารที่อุณหภูมิสูง เชน    มัลไลตและคริส
โตบอลไลต(cristobalite) จะเกดิขึ้นที่
อุณหภูม ิ 1350oC  อุณหภูมิชวง 1500 – 
1600oC ซิลิกาอิสระ (amorphous silica, 
cristobalite) และซิลิกาที่มีพันธะอยู
ในมัลไลตจะทําปฏิกิริยากับคารบอน โดย
ปฏิกิริยาแกส-ของแข็ง [2] ดังเชน 
 

SiO2 (s) + C(s) →  SiO(g) + CO(g)             (2) 
SiO2 (s) + CO(g) →  SiO(g) + CO2 (g)           (3) 
C (s) + CO2 (g) →  2CO(g)              (4) 
SiO (g) + 2C(s) →  SiC(s) + CO(g)             (5) 
 
ดังนั้นปฏิกิริยาที่จะทําใหผลลัพธเปนวัสดุ
เซรามิกผสมของ Al2O3 – SiC จากสวนผสม
ของดินขาวและคารบอน ภายใตบรรยากาศ
ของอารกอน โดยการใหความรอนสามารถ
เขียนไดวา  
 
3(Al2O3*2 SiO2*2 H2O(s))        →                
Al6Si2O13 (s) + 4SiO2(s) + 6H2O(g)             (6) 

  
Al6Si2O 13(s) + 4 SiO2(s)  + 12C(s)         →        
Al6Si2O13(s) + 4SiC(s) + 8CO(g)             (7) 

 
Al6Si2O 13 (s)   →    3Al2O3 (s) + 2SiO2(s)    (8) 

 
Al2O3 (s) + 2SiO2 (s) + 6C(s) →   3Al2O3 (s)      
+ 2SiC(s) + 4CO(g)               (9) 

 
จากการวิเคราะหทางอณุหพลศาสตร 

โดยอาศัยหลักการของ พลังงานกิบสต่ําสุด 
(Gibbs energy minimization) จะมีความ
เสถียรทางอุณหพลศาสตรสูงที่สุด นําไป
คํานวณเปรียบเทียบปฏิกิริยาที่มีความเปนไป
ได แลวแสดงผลในรูปของกราฟความสมดุล
ของสวนผสมในระบบที่อุณหภูมิตางๆ ดัง
แสดงในรูปที1่ พบวา ที่ประมาณ >1500 oC  

> 1350OC 

500 – 1200oC 

> 1500OC 

> 1500OC 
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SiO2 ทําปฏิกิริยากับ คารบอน เปน SiC แทบ
ทั้งหมด โดยที่สารเสถียรในรูปของแข็งอื่น มี
เพียง Al2O3 ทําใหสามารถสังเคราะห Al2O3-
SiC ที่ อุณหภูมิประมาณ 1500 - 1750 °C 
และเมื่อปลอยใหเย็นตวัลงกจ็ะไดเซรามิก
ผสม Al2O3-SiC ตามตองการ เนื่องจาก Al2O3 
และ SiC เปนสารเสถียรไมทําปฏิกิริยา
ยอนกลับในทีอุ่ณหภูมิดังกลาว 
 
3. วิธีการศึกษา  

3.1 วัตถุดิบ  
           ดินขาวจากแหลงจังหวัดระนอง (จาก
บริษัท MRD Co. Ltd.) และอนุภาคถานกัม
มันต (charcoal activated decolorizing PDR : 
Ajax Finechem)  ถูกนํามาใชเปนสารตั้งตน
ของปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน เพื่อสังเคราะห
อนุภาคเซรามิกผสม  ดินขาวเปนสินแรที่มี
องคประกอบหลัก คือ อะลูมิโนซิลิเกต 
(aluminosilicate) ที่มีราคาถูก  และผลจาก
การวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของดิน
ขาวที่นํามาทดลอง โดยวิธีวิเคราะหแบบ 
XRF (X-ray fluorescence spectrometer : 
PHILIPS, PW2400) แสดงในตารางที่ 1 
 จากการวิเคราะหโดยวิธี XRD (X-
ray Diffractometer : PHILIPS, X’Pert MPD 
with Cu K� radiation) ในการจําแนกชนิด
ของสารที่มีอยูในวัสด ุ และวิเคราะห
โครงสรางพื้นผิวของวัสดุโดย SEM 

(Scanning Electron Microscope : JEOL 
JSM-5800LV)  พบวา ดินขาวที่นํามาใชใน
การทดลองมีลักษณะเปนแผน และกานเรยีว
ขนาดสั้น ดังแสดงในรูปที่ 2(ก) สวนถานกัม
มันต แสดงอยูในรูปที่ 2(ข) โดยผลที่ไดจาก
การวิเคราะห XRD ทําใหทราบวา
สารประกอบดวยผลึกของสารประกอบตาง 
ๆ ดังแสดงในตารางที่ 2 และแสดงพีคในรูป
ที่ 3  

 
3.2 อุปกรณและเครื่องมือ  

 อุปกรณหลักทีใ่ชในการวิจยั
ประกอบ ดวย   

1) เครื่องบดผสมชนิดพลังงานสูง 
(Planetary ball-milled : Fritsch GMBH, 
Pulverisette 6) 

2)ชุดเตาอบควบคุมบรรยากาศ
อุณหภูมิสูง  (High Temperature Tube 
Furnace : Carbolite , CTF 18/75/600)  ดัง
แสดงในรูปที ่ 4  เตาอบนี้สามารถทําความ
รอนภายในเตาไดสูงถึง 1800oC  ทอของเตา
อบทํามาจากมลุไลต และควบคุมอุณหภูมิ
ของเตาอบดวยชุดควบคุมอณุหภูมิ Carbolite 
2408 การควบคุมบรรยากาศภายในเตาทําได
โดยการผานแกสอารกอน เขาสูเตาที่อัตรา
การไหลคงที่ เพื่อใหภายในเตาอบมีความดนั
สูงกวาบรรยากาศเพียงเล็กนอย 
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   รูปท่ี 1 กราฟความสมดุลของสวนผสมในระบบ (Al2O3*2 SiO2*2 H2O(s) + 6C(s)) ในบรรยากาศ      

           ของ แกสอารกอน ที่ อุณหภูมิตางๆ 
        

 
ตารางที่ 1  องคประกอบทางเคมีของดินขาวที่ใชเปนสารตั้งตนของปฏิกิริยาคารโบรีดักชัน 

สารประกอบ Conc.% 
Al2O3 38.86 
SiO2 53.18 
K2O 5.28 

FeeO3 2.43 
MnO2 0.20 

Rb 0.04 
Trace Elements : Mg S Ti Cu Zr Sn W  - 
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ตารางที่ 2  ผลึกของสารประกอบที่พบในดนิขาวจากการวิเคราะหโดยวธีิ XRD 
Chemical Name Chemical Formular 
Kaolinite Al2Si2O5(OH)4 

Vermiculite (Mg,Al)3(Si,Al)4O10(OH)2*4H2O 
Muscovite (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1Al0.9)O10(OH)2 
Halloysite Al2Si2O5(OH)4*2H2O 

 
 

 
 
 
 
 
 
 

        (ก)      (ข) 
 รูปท่ี 2  ลักษณะโครงสรางพื้นผิวของสารกอนผสม จากการวิเคราะหแบบ SEM  (ก)  ดินขาว   
              (ข) ถานกัมมันต 
 
 

         รูปท่ี 3 แสดงพีคของผลึกของสารประกอบที่พบในดินขาวจากการวิเคราะหโดยวิธี XRD 
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รูปท่ี 4  แสดงอุปกรณที่ใชในการวจิัย (ก) เครื่องบดผสมชนิดพลังงานสูง (ข) ชุดเตาอบควบคุม
บรรยากาศอุณหภูมิสูง 

 
4. ขั้นตอนการทดลอง 
 4.1 การเตรียมสาร 
 การตวงสารตั้งตนของปฏิกิริยาคาร
โบรีดักชัน จะใชอัตราสวนเชิงโมลของดิน
ขาวตอถานกัมมันต เทากับ 6 : 1  ซ่ึงเปน
อัตราสวนเชิงโมลของสมการปฏิกิริยาเคมี
รวม ดังสมการที่ (1)  สวนผสมที่ตวงไดถูก
นําไปบดผสมดวยเครื่องบดที่ความเร็วถวย
บดหมุนเทากบั 250 rpm และอัตราสวน
น้ําหนกัลูกบดตอสาร เทากบั 39.26  โดยใช
เวลาในการบดตาง ๆ กัน เทากับ  1  2  3  6  
12  24  และ 48 ช่ัวโมง 
 4.2 การสังเคราะห 
 ภายหลังการบดผสมสารตั้งตนที่
เวลาการบดตาง ๆ กัน  นําอนุภาคผสมที่ได 
ใสลงในเบาหลอมที่ทํามาจากอะลูมินา แลว
นําไปวางในเตาอบที่บริเวณกึง่กลางเตา
เพื่อใหสารตั้งตนไดรับความรอนที่สม่ําเสมอ  

ภายหลังจากปดหนาแปลนฝาทอของเตาอบ
เรียบรอยแลว จึงเปดชุดควบคุมการไหลของ
แกสอารกอนใหมีอัตราการไหลเทากับ 3 
LPM  หลังจากนั้นปรับชดุควบคุมอุณหภูมิ
ใหเร่ิม การทําความรอนภายในเตาอบ  โดยมี
ขั้นตอนการทาํความรอนคือ จาก
อุณหภูมิหองสู 1500oC  เพิ่มขึ้นดวยอัตรา 
10oC min-1  และจาก 1500oC สู 1600o  
เพิ่มขึ้นดวยอัตรา 5oC min-1  และใหรักษา
อุณหภูมิไวที ่ 1600oC  เปนเวลา 1 ช่ัวโมง 
หลังจากนัน้ชดุควบคุมอุณหภูมิก็จะตัดการ
ทํางาน เพื่อใหเตาอบเย็นตวัลงจนเขาสู
อุณหภูมิหอง อนุภาคผสมที่ไดจากการ
สังเคราะหถูกนําไปวิเคราะหดวยวิธี XRD 
และ SEM  เพื่อศึกษาหาชนิดของ
สารประกอบ และลักษณะโครงสรางพื้นผิว
ของอนุภาคผสมตอไป 
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5. ผลการทดลองและการวิเคราะหผล 

ผลการทดลองและการวิเคราะหผลจะ
แบงออกเปน 2 สวน โดยสวนที่หนึ่งแสดงผล
การบดผสมสารตั้งตนที่เวลาในการบดผสม
ตาง ๆ กัน  และสวนที่สองแสดงผลการ
สังเคราะหของสารตั้งตนที่ใชเวลาบดผสม
ตางกัน 

5.1 ผลกระทบของเวลาในการบดตอ
ขนาดและโครงสรางทางเคมขีองสารตั้งตน 
   ขอมูลของขนาดอนุภาคที่เวลาในการ
บดผสมตาง ๆ กัน ไดจากการวิเคราะหการ
กระจายตัวของขนาดอนุภาคดวย
ลําแสงเลเซอร (Laser Particle Size 
Analyzer : COULTER LS230) ถูกแสดงไว
ในตารางที ่ 3 และรูปที ่ 5 พบวาคาเฉลี่ยของ
ขนาดอนุภาคลดลงอยางรวดเร็วเมื่อเพิ่มเวลา
ในการบดจาก 1 ช่ัวโมง สู 3 ช่ัวโมง  หลังจาก
นั้นการลดลงของขนาดเฉลี่ยมีเพยีงเล็กนอย  
แตมีขอแตกตางที่เดนชัดคือ ขนาดอนุภาคที่
เล็กที่สุดจะลดลงคอนขางมาก  เมื่อเวลาใน
การบดเพิ่มจาก 6 ช่ัวโมง เปน 12 ช่ัวโมง  
สําหรับการบดที่ 24 ช่ัวโมง อนุภาคโตขึ้น
เล็กนอย ซ่ึงอาจเปนผลจากการรวมตวักัน 
(agglomeration) ของอนุภาค แลวถูกแรงบด
กระแทกใหแตกอีกครั้งเปนอนุภาคขนาดเล็ก
ในการบดที ่48 ช่ัวโมง เมื่อพิจารณาควบคูกับ
ผลการวิเคราะหดวย SEM ซ่ึงแสดงในรูปที่ 6 
และ XRD ซ่ึงแสดงในรูปที ่ 7 พบวา เวลาใน
การบดอนุภาคที่เพิ่มขึ้นทําใหรูปรางของ

อนุภาคมีลักษณะกลมมนมากขึ้น  อนุภาคที่มี
ลักษณะเปนเสนหายไป  เมื่อใชเวลาในการ
บด 1-4 ช่ัวโมง พีคของสารที่แสดงอยูในผล
การวิเคราะห XRD เหลือเพียงผลึกของ 
Kaolinite และ Muscovite สวนผลึกของ 
Vermiculite และ Halloysite กวางขึ้นเลก็นอย 
และหายไปในที่สุด  เมื่อใชในการบดที ่ 12 
ช่ัวโมง ผลึกของ Kaolinite และ Muscovite 
หายไป แตปรากฏผลึกของซิลิกา (SiO2) ขึ้น
แทนที ่  เมื่อใชเวลาในการบดเพิ่มสูงขึ้นเปน 
24 ช่ัวโมง และ 48 ช่ัวโมง  อนุภาคผสมแปลง
ผันเปน  สารอสัณฐาน (amorphous)  ซ่ึงไม
แสดงพีคของผลึกของสารใด ๆ 

ปรากฎการณดังกลาวสามารถ
อธิบายไดวา อนุภาคเมื่อถูกนาํไปบดผสม
ไดรับพลังงานสะสมในรูปของแวแคนซี 
(vacancy)  ดิสโลเคชั่น (dislocation)  ขนาด
เกรน (grain) ที่เล็กลง และความไรระเบยีบ 
(disordering) ของโครงสรางผลึกที่เพิ่มขึ้น 
[12] สงผลใหสารมีพลังงานเพียงพอทีจ่ะ
เอาชนะอุปสรรคทางเทอรโมไดนามิก 
(thermodynamic barrier) และแปลงผันจาก
สถานะผลึกไปสูสถานะอสัณฐาน 

5.2 ผลของเวลาในการบดอนภุาค
ผสม ตอการสังเคราะหเซรามิกผสม 
 การทดลองทั้งหมดตาม ตารางที่ 4
เกิดปฏิกิริยาคารโบเทอรมิก และไดผลลัพท
เปนอะลูมินา และซิลิกอนคารไบด ดังแสดง
อยูในรูปที ่ 8  แตในการทดลองที่ S1 ถึง S3 
ปรากฎมีซิลิกอนบริสุทธิ์ ที่ยังไมทําปฏกิิริยา
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กับคารบอนเหลืออยูในระบบ  ทั้งนีก้าร
ทดลอง S1 ถึง S3 ซ่ึงใชอนุภาคสารตั้งตนจาก
การบดที ่ 1 ช่ัวโมง ถึง 3 ช่ัวโมง และมีขนาด
อนุภาคเฉลี่ยสูงกวาการทดลอง S4 ถึง S7 ที่
ใชสารตั้งตนจากการบดที ่ 6 ช่ัวโมง ถึง 48 
ช่ัวโมง ผลที่เกิดขึ้นนี้อาจสามารถอธิบายได
วา สารตั้งตนของการทดลองที่ S1 ถึง S3 ซ่ึง

มีขนาดอนุภาคใหญกวาและมีขนาดพืน้ทีผิ่ว
ในการทําปฏิกริิยานอยกวา  รวมทั้งเวลาใน
การบดที่นอยกวาทําใหพลังงานสะสมในรปู
ของแวแคนซี และความไรระเบียบของผลกึมี
นอยกวา การทดลองที่ S4 ถึง S7  จึงสงผลให
การทําปฏิกิริยาคารโบเทอรมิกของซิลิกา 
และคารบอนไมสมบูรณ 

 
        ตารางที่ 3  ขนาดอนุภาคที่ไดจากการบดผสมดินขาวและถานกัมมันตที่เวลาบดตาง ๆ กัน 
การทดลอง เวลาในการ ขนาดของอนภุาค (µm) 

 บด (ชม.) Mean S.D. Min. Max. 
M1 
M2 
M3 
M4 
M5 
M6 
M7 

1 
2 
3 
6 
12 
24 
48 

16.46 
16.97 
13.57 
11.64 
11.33 
11.52 
7.688 

11.41 
12.25 
9.565 
9.210 
11.93 
12.21 
8.375 

0.496 
0.375 
0.375 
0.375 
0.040 
0.040 
0.040 

69.61 
69.61 
57.77 
63.41 
69.61 
76.42 
52.62 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 5  แสดงขนาดของอนภุาคดินขาวผสมถานกัมมันตที่เวลาบดตาง ๆ กัน 
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รูปท่ี 6  โครงสรางพื้นผิวของอนุภาคผสมที่เวลาในการบดตางกัน โดย    M1 = 1 ชม.       
M2 = 2 ชม.      M3 = 3 ชม.       M4 = 6 ชม.     M5 = 12 ชม.     M6 = 24 ชม.      
M7 = 48 ชม. 

 
ตารางที่ 4  สัญลักษณที่ใชในการสังเคราะหสารตั้งตนที่ใชเวลาในการบดตาง ๆ 
เวลาที่ใชในการบด (ช.ม.) 1 2 3 6 12 24 48 
การบด M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 
การสังเคราะห S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7 

 

M1 M2 

M3 M4 

M5 M6 

M7 
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รูปที ่7  ผลวิเคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของตัวอยางดนิขาว หลังการบดผสมที่เวลาตาง ๆ 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที ่8  ผลวิเคราะหโครงสรางดวยเครื่อง XRD ของตัวอยางที่สังเคราะหที่อุณหภูม ิ1600oC   
            ภายใต บรรยากาศของอารกอน โดยมีสารตั้งตนจากการบดที่เวลาตาง ๆ 
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รูปท่ี 9  โครงสรางพื้นผิวของอนุภาคจากการสังเคราะห 
 

โดยธรรมชาติของปฏิกิริยาคารโบ
เทอรมิก ซ่ึงแสดงอยูในสมการที่ (2) ถึง (5) 
พบวา ปฏิกิริยาหลักจะเปนปฏกิิริยาใน
สถานะแกส (vapor phase reaction) ซ่ึงสงผล
ใหเกดิการกอรูปของ ซิลิกอน คารไบดในรูป
ของเสนใย (whiskers) พบวา นอกจาก
อนุภาครูปรางเปนเสน ซ่ึงคือ ซิลิกอน คาร
ไบดแลวยังมีผลึกเปนแผน (plate) และกลุม
เสนใย (fibrous cluster) ซ่ึงมีลักษณะคลาย
อนุภาคพรุน (รูปที่ 9) ซ่ึงอนุภาคกลุมเสนใยนี้
เกิดจากการที่โลหะซึ่งปนอยูในดินขาว 
(เหล็กและโปแตสเซียมจากตารางที่ 1) 
ละลายที่อุณหภูมิสูง ทําใหเปนตัวดึงดูด

อะตอมของซิลิกอนและคารบอนจากแกสที่
ปกคลุมอยู และเปนตวัเรง (catalysts) ในการ
กอรูปของเสนใยซิลิกอนคารไบด [3]   เมื่อ
อะตอมเหลานีอ่ิ้มตัวในตวัเรงที่หลอมเหลว 
ทําใหเกดิการนิวคลีเอทในทศิดานขาง (side 
branched nucleation) สงผลใหเกิดเปน
โครงสรางกลุมเสนใย                 สวนอะลูมิ
นา ไมทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมินี้จึงยังคง
ลักษณะของผลึกไว และมีลักษณะเปนแผน 
 
6. สรุปผลการทดลอง 
 จากผลการทดลองพบวา สามารถ
สังเคราะหอนภุาคเซรามิกผสมของอะลูมินา 
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ซิลิกอน คารไบด จากสารตัง้ตนดินขาว และ
ถานกัมมันต  โดยปฏิกิริยาคารโบเทอรมิคที่
อุณหภูม ิ 1600oC  ลักษณะอนุภาคที่ไดแสดง
ใหเห็นวา    ซิลิกอน คารไบดกอรูปเปนเสน
ใย และกลุมเสนใย  สวนอะลูมินาจะมี
ลักษณะเปนแผน 
 เวลาในการบดของสารตั้งตนสงผล
ถึงขนาดของอนุภาค และการแปลงรูปเปน
สาร อสัณฐาน ที่เวลาในการบดมากขึ้น  โดย
เวลาที่ใชในการบด 6 ช่ัวโมงขึ้นไป  จะ
สามารถสังเคราะหอะลูมนิา-ซิลิกอนคารไบด 
ไดอยางสมบูรณ 
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Abstract 
 
The formations of Al2O3-SiCw composite have been obtained in situ by carbothermal reduction 
of a mixture of kaolin and activated carbon. The reaction temperature was controlled at between 
1400°C to 1600°C. The synthesized products were mixtures of alumina and silicon carbide in 
the form of whiskers. The effects of milling time of precursors and reaction temperature are 
presented. XRD and SEM analyses indicate complete reaction of precursors to yield Al2O3-SiC 
as product powders, with the SiC having porous and whisker morphology. 
 

Introduction 
 
Ceramic materials have important roles in structural materials and everyday needs applications 
such as pottery, cements, high-temperature refractory materials and their coatings. There are 
some problems with ceramic materials, however, are that they are frequently fragile, lack 
toughness and can fracture readily upon impact. In order to overcome these problems, many 
systems of ceramic matrix composites have been proposed. One important system was silicon 
carbide whisker (SiCW) reinforced alumina ceramic [1]. 
 
Al2O3-SiCW ceramic matrix composite can be fabricated via two routes, physical mixing or 
ceramic processing and chemical synthesis. Many of earlier works reported on the ceramic 
composite were via ceramic processing route. The ceramic processing of ceramic powder with 
SiCW required expensive starting materials and special cautions because SiCW are potentially 
harmful to human health [2]. The chemical synthesis route such as carbothermal reduction of 
kaolin-carbon is considered as less expensive precursors to produce in situ Al2O3-SiCW. 
 
Carbothermal reaction uses carbon as a reducing agent for high temperature reaction. The 
reaction has been found very effective in reducing oxides to lower oxides, metallic oxides to 
metals and even metallic carbides [3]. Normally, carbothermal reaction is carried out under 
inert gas atmosphere to prevent oxidation of carbon. Bechtold and cutler [4] studied the 
separation of clay minerals in order to obtain alumina by carbothermal reaction and in the 
process they were able to obtain silicon carbide whiskers as well. 
 
In the early trials, which were not known as a route to produced ceramic matrix composites 
powders by carbothermal reaction, many research groups exploited this reaction for producing 
Al2O3 – SiCW composites powders [5-13]. Base on the results reported by those research groups 
which have the direct effect from properties of precursors, this present work was carried out the 
effect of milling time of the precursors and reaction temperature to the synthesis products. 
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Thermodynamic Analysis 
 
Thermodynamic analysis is based on Gibbs energy minimization method, owing to the fact that 
the Gibbs energy of the system reaches its minimum value at equilibrium. The thermodynamic 
formulation is given as [14]: 
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where, G is the total Gibbs energy of the system; gi
o is the standard molar Gibbs energy of 

species i at P and T; ni is the molar number of species i; Pi is the partial pressure of species i; xi 
is the mole fraction of species i; and γi is the activity coefficient of species i.  
 
In this study kaolin (Al2Si2O7*2H2O) and activated carbon (C) were used as precursors for the 
carbothermal reaction. The overall chemical reaction can be expressed as: 

 
             Al2Si2O7*2H2O(s) +6C(s) = Al2O3 (s) + 2SiC(s) + 4CO(g) +2H2O(g)                       (2) 
 
The equilibrium composition of Al2Si2O7*2H2O−C system at different temperatures was 
calculated using Gibbs energy minimization method and the results are shown in Figure 1.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 1: Equilibrium composition of Al2Si2O7*2H2O-C system in Ar(g) atmosphere. 
 
In the temperature range of 1200 − 1600°C, some species become unstable and begin to form 
other stable phase. For example, silica reacts with carbon to form silicon carbide. Bechtold and 
Cutler [4] showed that at 1300 – 1500°C the only major oxide in kaolin clay to be reduced by 
carbon will be SiO2. These authors showed that the reaction (3) or its reactions (4) and (5) 
enough carbon was mixed with clay to reduced all the SiO2(s) to SiO(g) and additional carbon 
surrounding this mixture was used to satisfy reaction (6). When temperature is over 1600°C in 
the furnace, only the alumina and silicon carbide are thermodynamic stable phase. The final 
composition in the product depends not only on the thermodynamic condition, but also on the 
kinetic parameters in the reactor. 
 
     SiO2(s) + C(s) = SiO(g) + CO(g)                    (3) 



 45
        SiO2(s) + CO(g) = SiO(g) + CO2(g)                   
(4) 
 
                 C(s) + CO2(g) = 2CO(g)         (5) 
 
          SiO(g) + 2C(s) = SiC(s) + CO(g)         (6) 
 

Experimental 
 
Raw Materials and experimental setup 
Kaolin powders from Ranong province of Thailand and activated carbon powder (Ajax 
Finechem) were used as the precursors. The constituents in the as-received powder as analyzed 
by XRF(PHILIPS, PW2400) were Al2O3 (38.86 wt%), SiO2 (53.18 wt%), K2O (5.28 wt%), 
Fe2O3 (2.43 wt%), MnO2 (0.20 wt%), Rb (0.04 wt%) and trace elements of Mg, Ti, Sn, and W. 
SEM micrographs and XRD pattern of these precursors are presented in Figure 2 and 3. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
           (a)         (b) 

Figure 2: SEM micrographs of precursors: (a) kaolin (b) activated carbon 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 3: XRD pattern of as-received kaolin powder. 
 
The experimental setup is shown in the Figure 4. A tube furnace (Carbolite, CTF 18/75/600) 
with maximum working temperature of 1800oC was used in the experiments. The in-situ 
reaction was performed in an alumina crucible, located in a furnace tube with one end 
connected to Ar gas supply system and another end partially open. Before heating, the furnace 
tube was evacuated and flushed with pure Ar gas for 2-3 times to remove O2 and moisture. 
Then, pure Ar gas introduced at a constant rate (3 LPM) to the furnace throughout the 
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experimental process to maintain an inert atmosphere. An opening in the furnace end cover 
serves as the exit for gas. However, the gas in the environment cannot enter the system due to 
the small pressure difference maintained by the flowing Ar gas.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 4: The schematic of experimental setup 
 
Experimental procedure 
Kaolin and activated carbon were milled (kaolin/carbon mole ratio = 1/6, 1/8, 1/10) in planetary 
ball-milled with the speed of 250 rpm and ball to powder weight ratio of 39.26 at different 
milling time (1, 2, 3, 6, 12, 24 and 48 h). This mixed powder was loaded into alumina crucible 
and placed it in the middle of the tube furnace. The furnace was heated in a programmed 
manner from room temperature to 1500oC at 10oC min-1 and 1500oC to 1600oC at 5oC min-1. 
Soaking at the final temperature for 1 h, then the furnace was turned off, allowing the products 
cool in the furnace. In case of the study of different reaction temperature, the furnace was 
heated at 10oC min-1 to 1350oC and 1450oC then 5oC min-1 to final temperature of 1400oC and 
1500oC, respectively. Soaking time at the final temperature is also 1 h. The product powders 
were characterized using XRD (PHILIPS with Cu Kα radiation) and SEM (JEOL, JSM-5800 
LV) analyses.  
 

Results and Discussions 
 
Effect of milling time on the precursors 
The particles size of milled product was analyzed by LPSA (laser particle size analyzer : 
COULTER LS230) as shown in Table I and Figure 5. The mean particle size decreased rapidly 
at the milling time of 1 to 6 h, then it showed no significant different during 6 to 24 h of milling 
time. One obvious different, though, was the increasing of nano-scale particles at the milling 
time of 12 to 48 h.  
 

Table I: Mean particle size of the mixture of kaolin and  
activated carbon at different milling time. 

Milling Time (h) 1 2 3 6 12 24 48 
Mean particle size (µm) 16.46 16.97 13.57 11.64 11.33 11.52 7.69 

 



 47
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 5: Particles size distribution of the mixture of kaolin and  
activated carbon at different milling time. 

 
The SEM micrographs (Figure 6) and the XRD patterns (Figure 7) were used to follow the 
morphological and structural changes of particles during the different milling time. We found 
that as milling time increases, the particle shape become rounder and the rod-like particles 
disappear. The XRD patterns display the broader peaks of kaolinite, muscovite, vermiculite and 
halloysite as milling time increase from 1 to 3 h. The peaks of vermiculite and halloysite 
disappear at milling time of 6 h and the peaks of kaolinite and muscovite disappear at 12 h and 
peaks of SiO2 appeared instead. After milling time of 24 and 48 h all peaks disappeared, 
indicating of transformation to amorphous phase of all compounds. 
 
These phenomena can be explained as the energy absorption of particles in the form of vacancy, 
dislocation, grain reduction and the increasing of disordered crystal structure [15]. As the 
absorbed energy high enough to overcome thermodynamic barrier then the transformation to 
amorphous phase happen. 
 
Effect of milling time to the synthesis products of ceramic composites 
All the synthesized experiments in the Table II had carbothermal reaction and produced 
alumina and silicon carbide as shown in Figure 8. But in the experiment of S1 to S3 there were 
pure silicon left unreacted in the system. The reasons for incompleted carbothermal reaction to 
happen may explain from the precursors used. Since S1 to S3 used milled precursors of 1 to 3 h 
milling time that have higher mean particles size to the S4 to S7, resulting to the lower surface 
area for reaction and lower absorbed energy from milling process as well.  
 

Table II: Symbols use for the synthesized experiments and milled precursors 
Milling Time (h) 1 2 3 6 12 24 48 
Milling M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 
Synthesis (1600oC) S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7 
Synthesis (1500oC) - - S8 S9 S10 S11 - 
Synthesis (1400oC) - - S12 S13 S14 S15 - 
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Figure 6: SEM micrographs of the mixture of kaolin and  
activated carbon at different milling time. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure 7: XRD patterns of the mixture of kaolin and activated carbon at different milling time. 

 
 
 
 
 
 
 

M1 M3 

M5 M7 
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Figure 8: XRD patterns of products from the reaction temperature of 1600oC under Ar gas 
atmosphere of the precursors at different milling time 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figure 9: SEM micrograph of typical products morphology from the reaction temperature of 
1600oC 

S2 S3 

S4 S5 

S6 S7 
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Figure 10: SEM micrographs of products from the reaction temperature of  1500oC (S8, S9,   
S10 and S11) and 1400oC (S12, S13, S14,and S15) under Ar gas atmosphere of the precursors 

at different milling time 
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(a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(b) 
 

Figure 11: XRD patterns of products from the synthesis temperature of  (a) 1500oC (b) 1400oC 
under Ar gas atmosphere of the precursors at different milling time 

 
The product morphology obtained from SEM micrograph in Figure 9 shows 3 different forms 
of plate, whisker and porous particle.  Since the main reaction in the carbothermal reaction is 
gas-solid reaction (Equation (6)), resulting in formation of SiC in porous form. The formation 
of SiC whisker cannot be explained by the gas-solid reaction of SiO(g) and C(s). It is more 
likely that the whiskers formed via gas-gas reaction between SiO(g) and CO(g). The reaction 
can proceed as follows [16]: 
 
   SiO(g) + 3CO(g) = SiC(s) + 2CO(g)           (7) 
 
Porous morphology of SiC is found in all samples but the whisker morphology found higher 
volume in products of lower milling time precursors. The Al2O3 remain stable throughout the 
experiment temperature and has the platelet morphology in the final product. 
 
Effect of the reaction temperature 
The reaction temperature has significant effect on the formation of Al2O3 and SiC. At the lower  



 52
reaction temperature of 1400oC the carbothermal reduction of kaolinite and carbon produced 
Al2O3, SiC and Al6Si2O13 (mullite), as shown in Figure 11(a). But at the reaction temperature of 
1500oC (Figure 11(b)) and 1600oC (Figure 8) the result products are Al2O3 and SiC.  
 
Figure 10 shows SEM micrographs of product particles from reaction temperature of 1400oC 
and 1500oC. The morphology of products mainly are platelet particles of Al2O3 (all 
experiments) and Al6Si2O13 (experiment S12 to 15) and porous particles of SiC (all 
experiments). The whiskers form of SiC has been found only in the experiment S8 and S12 for 
the synthesis of 1400oC and 1500oC. When increasing reaction temperature from 1400oC to 
1600oC, the whiskers SiC increase as well. These may cause by the higher partial pressure of 
SiO(g) and CO(g) at higher temperature, resulting in more favorable to react as Equation (7). 
 

Conclusions 
 
Alumina and silicon carbide ceramic composite powders were produced in-situ from kaolin 
powder and activated carbon powder by carbothermal reaction at 1500oC to 1600oC under 
argon gas atmosphere. Experimental results have shown that the composite powders were 
consisted of platelet alumina and porous and whisker silicon carbide. At lower reaction 
temperature of 1400oC, mullite formed and remained as stable phase in the products. 
 
The milling time higher than 6 hours would transformed the precursors to amorphous phase and 
resulting in completeness of carbothermal reaction. 
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