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Abstract 
 
Project Code : MRG5680060 
 
Project Title : Development of Al2O3/SiC Ceramic Composites Sintering in Air:                  
A Challenge to Structural Ceramic Processing 
 
Investigator : Apichart Limpichaipanit, Department of Physics and Materials Science, 
Faculty of Science, Chiang Mai University 
 
E-mail Address : apichart.l@cmu.ac.th 
 
Project Period : 2 years 
 

There has been an interest to fabricate ceramic composites containing non-
oxide phase(s) by powder processing and subsequent atmospheric sintering (sintering in 
air). In this work, the powder mixtures of alumina (Al2O3) and silicon carbide (SiC) were 
used to fabricate ceramic composites. The sintering temperatures were between 1400 
and 1550°C and the dwell time was kept constant at 30 mins. Physical properties 
(density and grain size) and mechanical properties (hardness and fracture toughness) 
were investigated. The results showed that Al2O3/mullite composites with the grain size 
of 0.6-6.0 μm could be obtained. It was due to the complete oxidation reaction of SiC to 
form silica (SiO2), which further reacted with Al2O3 to form mullite (3Al2O3.2SiO2). X-ray 
diffraction (XRD) patterns revealed that there was no SiC particles in the composite 
structure. Fracture surfaces of the composites exhibited transgranular fracture in the 
greater degree compared to almost intergranular fracture in pure alumina. The hardness 
of the composites was higher than alumina but the fracture toughness was not 
significantly different. Although the fabrication of Al2O3/SiC composites has not been 
successful in this work, the resulting Al2O3/mullite composites show promising 
mechanical properties which could be enhanced by sintering at the optimal condition. 
The Al2O3/mullite composite sintered at 1550°C had the highest density and fracture 
toughness with reasonably high hardness.   
 
Keywords : Ceramics; Composite; Fracture; Mechanical properties 
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ในปจจุบันมีงานวิจัยที่สนใจในการประดิษฐเซรามิกคอมโพสิตที่ประกอบดวยเฟสที่ไมใช
ออกไซดโดยกระบวนการผลิตผงและตามดวยการเผาผนึกในสภาวะบรรยากาศ (การเผาผนึกใน
อากาศ) ในงานวิจัยชิ้นนี้ สวนผสมของผงอลูมินาและซิลิกอนคารไบดถูกนํามาใชเพ่ือประดิษฐ
เซรามิกคอมโพสิต อุณหภูมิที่ใชในการเผาผนึกอยูระหวาง 1400-1550 องศาเซลเซียส และเวลา
ที่ใชในการเผาแชคงที่อยูที่ 30 นาที โดยมีการศึกษาสมบัติทางกายภาพ (ความหนาแนนและ
ขนาดเกรน) และสมบัติเชิงกล (ความแข็งและความทนทานตอการแตกหัก) ผลการทดลองแสดง
ใหเห็นวาการเผาผนึกดวยวิธีดังกลาวทําใหไดคอมโพสิตอลูมินา/มัลไลตที่มีขนาดเกรนอยูในชวง   
0.6-6.0 ไมโครเมตร ซ่ึงมีผลมาจากปฏิกิริยาออกซิเดชันที่สมบูรณของซิลิกอนคารไบดทําใหเกิด
ซิลิกาและซิลิกาน้ีทําปฏิกิริยาตอกับอลูมินาเปนมัลไลต รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซแสดง
ใหเห็นวาไมมีอนุภาคของซิลิกอนคารไบดในโครงสรางคอมโพสิต พ้ืนผิวรอยแตกของคอมโพสิต
มีลักษณะแตกผาเกรนเม่ือเปรียบเทียบกับอลูมินาบริสุทธิ์ที่มีลักษณะแทบจะแตกตามเกรน 
ความแข็งของคอมโพสิตสูงกวาอลูมินาแตความทนทานตอการแตกหักไมแตกตางอยางมี
นัยสําคัญ ถึงแมวาการผลิตคอมโพสิตอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดจะไมประสบความสําเร็จใน
งานวิจัยชิ้นนี้ แตคอมโพสิตอลูมินา/มัลไลตที่ผลิตไดแสดงสมบัติเชิงกลท่ีนาสนใจโดยสามารถทํา
ใหพัฒนาไดโดยการเลือกเง่ือนไขในการเผาผนึกที่เหมาะสม คอมโพสิตอลูมินา/มัลไลตที่เผา
ผนึกที่อุณหภูมิ 1550 องศาเซลเซียสมีความหนาแนนและความทนทานตอการแตกหักสูงสุดโดย
มีความแข็งที่สูงพอสมควร 
 
คําหลัก : เซรามิกส; คอมโพสิต; การแตกหัก; สมบตัิเชิงกล 
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สรุปขอเสนอโครงงาน (Executive summary)  
 

1. ความสําคัญและที่มาของปญหา 
อลูมินาเปนเซรามิกโครงสราง (structural ceramics) หรือเซรามิกเชิงวิศวกรรม 

(engineering ceramics) ที่มีการนําไปประยุกตใชอยางแพรหลายในดานวัสดุตานทานการสึก
หรอ ฉนวนกันความรอน และวัสดุปองกันการกระแทก ขอดีของอลูมินาคือ ความแข็งสูง               
จุดหลอมเหลวสูง ความสามารถในการตานทานการกัดกรอนทางเคมีและการสึกหรอเชิงกล 
ขอเสียที่สําคัญเพียงอยางเดียวคือ ความตานทานการสึกหรอที่ต่ํา ดังน้ัน การปรับปรุงสมบัติโดย
การทําใหเปนวัสดุผสมหรือคอมโพสิต (composites) เพ่ือควบคุมโครงสรางจุลภาคและทําให
สมบัติเชิงกลดีขึ้น  

การปรับปรุงพัฒนาคุณสมบัติของอลูมินาโดยหลักเปนการพัฒนาคุณสมบัติเชิงกล ซ่ึง
โดยทั่วไปแลวมักนิยมเติมสารเสริมแรง (reinforcement) ทําใหอลูมินาอยูในรูปของเซรามิก           
เมทริกซคอมโพสิต (ceramic matrix composites—CMCs) คือ วัสดุผสมที่มีเซรามิกเปน
องคประกอบหลักหรือเปนเมทริกซ โดยมีสารเสริมแรงเปนองคประกอบรองซ่ึงอาจอยูในรูปของ
อนุภาค (particulates) เสนใย (whiskers) หรือเสนใยตอเน่ือง (fibers) วัสดุผสมที่มีอลูมินาเปน
องคประกอบหลักมีคุณสมบัติเชิงกลที่ดีกวาอลูมินาบริสุทธิ์ (monolith) คือ มีความทนทานตอ
การสึกหรอสูงขึ้น มีความแข็งแรงและความทนทานตอการแตกหักสูงขึ้น 

งานวิจัยที่สรางความตื่นตัวในดานวัสดุผสมเซรามิกเร่ิมขึ้นในป ค.ศ. 1989 (พ.ศ. 2532) 
เม่ือ Niihara และคณะรายงานวาการเติมซิลิกอนคารไบดขนาดอนุภาค 200 nm ลงในอลูมินา
เพียง 5% โดยปริมาตร (5 vol% SiC) สามารถเพ่ิมความแข็งแรงของอลูมินาไดถึง 3 เทา 
แนวคิดเก่ียวกับเซรามิกคอมโพสิตไดมีการพัฒนาเรื่อยมาตั้งแตน้ัน ตอมา Niihara ไดผลิตวัสดุ
ผสมเซรามิกอ่ืน ๆ ขึ้นอีกหลายระบบเพื่อศึกษาคุณสมบัติ เชิงกลของสารผสมนั้น คือ 
Al2O3/Si3N4 Si3N4/SiC MgO/SiC และ Al2O3/SiC โดยที่วัสดุผสมระบบสุดทายไดรับความสนใจ
และมีการศึกษาในชวงเวลานั้นอยางกวางขวาง อยางไรก็ตามกลไกการพัฒนาคุณสมบัติเชิงกล
ของวัสดุผสมยังเปนประเด็นที่ถกเถียงกันในปจจุบันเนื่องจากผลการทดลองหลังจาก Niihara 
ของคณะวิจัยตาง ๆ ไมสามารถผลิตคอมโพสิตที่สามารถเพ่ิมความแข็งแรงไดมากถึง 3 เทา  

ขั้นตอนการผลิตเซรามิกโดยทั่วไปมักเร่ิมจากการผลิตผงเซรามิก จากน้ันจะนําผงเซรา
มิกที่ไดไป ขึ้นรูป และเผาผนึกโดยการใหความรอนจนกระทั่งไดชิ้นงานเซรามิก จากน้ันจะมี
กระบวนการเพิ่มเติมเพ่ือปรับปรุงชิ้นงานจนกระทั่งไดชิ้นงานสุดทาย การผลิตผงเซรามิกสามา
รถทําไดหลายวิธีโดยวิธีที่งายและสะดวกที่สุด คือ การผสมแบบบดเชิงกล (mechanical milling) 
ซ่ึงการผสมดังกลาวจะใชของเหลวที่เปนสารอินทรียหรือนํ้าเพ่ือชวยในการกระจายตัว โดยอาจ
ใชสารชวยกระจายตัว เม่ือผานกระบวนการบดจะไดของเหลวท่ีมีสวนผสมของเซรามิกที่มีการ
กระจายตัวสมํ่าเสมอ (slurry) จากน้ันจะทําใหแหงเพ่ือใหไดผงเซรามิกสําหรับขั้นตอนการผลิต
ตอไป การผลิตผงเซรามิกโดยกระบวนการทางเคมีโดยกระบวนการโซล-เจลสามารถทําไดโดย
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ใชสารตั้งตนที่มีอลูมิเนียมออกไซดเปนองคประกอบผสมกับผงซิลิกอนคารไบด หรือใชสารตั้งตน
เปนสารอินทรียที่มีอลูมิเนียมและซิลิกอนคารไบดเปนองคประกอบ  
  การขึ้นรูปเซรามิกมักใชความดันเพ่ืออัดผงเซรามิกใหเปนรูปรางที่ตองการ (green 
compact) กอนที่จะนําไปเผาผนึก การเผาผนึกจําเปนตองใชอุณหภูมิและความดันสูง ซ่ึงวิธีที่
เหมาะสมที่สุด คือ การเผาผนึกโดยใชความดัน (hot pressing) ที่บรรยากาศเฉื่อย (ใชกาซ
อารกอน) หรือกาซไนโตรเจน การเผาผนึกสามารถทําไดโดยไมใชความดันเชนกัน โดยชิ้นงาน
ตองผานกระบวนการขึ้นรูปดวยการอัดแบบ Cold Isostatic Pressing (CIP) ที่ความดันสูง
เพ่ือใหชิ้นงานมีความหนาแนนสูงกอนการเผาผนึก วิธีการเผาผนึกที่ไดรับความนิยมอีกรูปแบบ
หน่ึงคือ กระบวนการสปารคพลาสมา (spark plasma) เปนกระบวนการที่ใชอุณหภูมิสูงใน
ชวงเวลาอันสั้นเพ่ือเผาผนึกเซรามิก อยางไรก็ตามวิธีที่ทําใหชิ้นงานมีความแนนตัวสูงสุดและมี
โครงสรางจุลภาคดีที่สุดคือ การเผาผนึกโดยใชความดัน  
 งานวิจัยน้ีจะเนนการศึกษากระบวนการผลิตและการจําแนกคุณสมบัติของเซรามิกคอม-
โพสิตที่มีอลูมินาเปนองคประกอบหลัก การผลิตเซรามิกเปนแบบด้ังเดิมโดยการผสมแบบบด
เชิงกลและเผาผนึกโดยไมใชความดันที่เง่ือนไขการเผาตางกัน (เพ่ือลดตนทุนและเวลาที่ใช) 
งานวิจัยน้ีมีจุดมุงหมายคือ ความสามารถในการผลิตเซรามิกคอมโพสิตที่มีอลูมินาเปน
องคประกอบหลักใหมีสมบัติเชิงกลตามตองการ โดยการควบคุมการผลิตเพ่ือใหไดโครงสราง
จุลภาคตามตองการ โดยใหตนทุนการผลิตต่ําและสรางองคความรูที่เก่ียวของกับการผลิต
เซรามิกคอมโพสิต 
 

2. วัตถุประสงค 
 2.1 เพ่ือพัฒนากระบวนการผลิตเซรามิกคอมโพสิตทีมี่อลูมินาเปนองคประกอบหลกัดวย
วิธีใหมเพ่ือลดตนทุนการผลิต 
 2.2 เพ่ือศึกษาความสัมพันธระหวางกระบวนการผลิต โครงสรางจุลภาค และสมบัติ
เชิงกลของเซรามิกคอมโพสิตที่มีอลูมินาเปนองคประกอบหลัก 
 

3. ระเบียบวิธีวิจัย 
งานวิจัยเริ่มจากการผลิตผงเซรามิกอลูมินา อลูมินา/ซิลิกอนคารไบดที่ประกอบดวย

ซิลิกอนคารไบดรอยละ 5 และ 10 โดยปริมาตร และอลูมินา/ซิลิกา โดยการบดผสมแบบเชิงกล
ในเอทานอลและใชเม็ดบอลเซอรโคเนียเปนตัวบดยอย จากนั้นทดลองเผาผนึกในบรรยากาศท่ี
เง่ือนไขตางกัน (อุณหภูมิและเวลาที่ใชในการเผาผนึก) เพ่ือหาเง่ือนไขที่เหมาะสมในการผลิต
ชิ้นงานเซรามิก อุณหภูมิที่ใชอยูในชวง 1400-1550 องศาเซลเซียส และเวลาเผาผนึก 30 นาที
เพ่ือปองกันปฏิกิริยาออกซิเดชั่นที่เกิดขึ้นกับซิลิกอนคารไบด การเผาผนึกโดยไมใชกาซเฉ่ือย
เปนการลดตนทุนการผลิตและไมทําใหอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดเซรามิกคอมโพสิตเสียสมบัติ
เชิงกลที่ดี จากน้ันนําเม็ดเซรามิกมาจําแนกสมบัติเชิงกายภาพ สมบัติเชิงเคมีและสมบัติเชิงกล 
สมบัติเชิงกายภาพที่สนใจศึกษาคือ ความหนาแนนของชิ้นงาน (หาไดจากวิธีอารคีมีดิส) และ
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ขนาดเกรน (จากการสองกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด) สมบัติเชิงเคมีที่สนใจศึกษา
คือ เฟสของเซรามิก (จากเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ) สมบัติเชิงกลท่ีสนใจศึกษาคือ 
ความแข็ง (จากการวัดดวยเครื่องวัดความแข็งแบบวิกเกอรส) และความตานทานการสึกหรอ
แบบขัดถู (abrasive wear) โดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดศึกษาลักษณะ
พ้ืนผิวแตกหัก (fracture surface) 

งานวิจัยจะแบงออกเปน 2 สวน โดยสวนแรกเกี่ยวของกับการศึกษากระบวนการผลิต
และการจําแนกสมบัติของอลูมินาและอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดเซรามิกคอมโพสิต โดยที่ซิลิกอน
คารไบดเปนอนุภาคเสริมแรงในเรือนไมโครเมตร การทําใหแนนตัวโดยการเผาผนึกใน
บรรยากาศเปนขั้นตอนที่ไมซับซอนในการดําเนินการ สวนที่สองเก่ียวของกับการศึกษา
กระบวนการผลิตและการจําแนกสมบัติของอลูมินาและอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดเซรามิกคอม-           
โพสิต โดยที่ซิลิกอนคารไบดเปนอนุภาคเสริมแรงในเรือนนาโนเมตร การหาเง่ือนไขการเผาผนึก
ที่เหมาะสมเปนสิ่งสําคัญเน่ืองจากอนุภาคซิลิกอนคารไบดจะตองคงอยูในชิ้นงานเซรามิก 
นอกจากน้ีจะมีการผลิตและจําแนกสมบัติของอลูมินา/ซิลิกาเซรามิกคอมโพสิตเพ่ือเปรียบเทียบ
กับอลูมินาและอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดเซรามิกคอมโพสิต โดยใชประกอบการพิจารณาวา
ซิลิกอนคารไบดถูกออกซิไดสระหวางขั้นตอนการเผาผนึกหรือไม หากสมบัติทั้งเชิงกายภาพ 
เชิงเคมี และเชิงกลของอลูมินา/ซิลิกาเซรามิกคอมโพสิตและอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดเซรามิก   
คอมโพสิตไมตางกันแสดงวาซิลิกอนคารไบดผานกระบวนการออกซิเดชั่นระหวางการเผาผนึก
ในบรรยากาศ การศึกษาพื้นผิวแตกหักจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดสามารถ
นํามาใชคนหาอนุภาคซิลิกอนคารไบดได 

ในขั้นตอนสุดทายของงานวิจัยจะมีการศึกษาความสัมพันธระหวางกระบวนการผลิต 
โครงสรางจุลภาค และสมบัติเชิงกลเพ่ือสรุปเง่ือนไขการเผาผนึกที่ดีที่สุดในการผลิตเซรามิกที่
มีอลูมินาเปนองคประกอบหลัก โดยมีการเปรียบเทียบสมบัติเชิงกลและโครงสรางจุลภาค 
การศึกษาดังกลาวจะทําใหเกิดประโยชนและการพัฒนากระบวนการผลิตเซรามิกคอมโพสิตที่
มีอลูมินาเปนองคประกอบหลักตอไปในอนาคต 

 
4. ผลการดําเนินงานของโครงการ (ดูตารางประกอบ) 

4.1 ชวง 6 เดือนแรกไดทําการทดลองผลิตผงเซรามิกอลูมินาและอลูมินา/ซิลิกอน             
คารไบด เผาผนึกผงเซรามิกดังกลาว (หาเง่ือนไขที่เหมาะสม) และจําแนกสมบัติทางกายภาพ
เบื้องตน (1-3) 

4.2 ชวง 6 เดือนที่สองไดทําการจําแนกสมบัติทางกายภาพของเซรามิกตอ และ
ดําเนินการจําแนกสมบัติเชิงกลของเซรามิกใหเสร็จสิ้น (3-4) 

4.3 ชวง 6 เดือนที่สามไดทําการผลิตผงเซรามิกอลูมินาและอลูมินา/ซิลิกอนคาร-                 
ไบดที่มีอนุภาคเสริมแรงในเรือนนาโนเมตร เผาผนึกผงเซรามิกดังกลาว (หาเง่ือนไขที่เหมาะสม) 
และจําแนกสมบัติทางกายภาพเบื้องตน (5-6) 
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4.4 ชวง 6 เดือนสุดทายไดทําการจําแนกสมบัติทางกายภาพของเซรามิกตอ และ
ดําเนินการจําแนกสมบัติเชิงกลของเซรามิกใหเสร็จสิ้น (7-8) 
 

                     คําอธิบาย               ปท่ี 1 ไตรมาสท่ี               ปท่ี 2 ไตรมาสท่ี 

   1    2    3    4    1    2    3    4 
1. การผลิตผง Al2O3/SiC                          
2. การเผาผนึก Al2O3/SiC                          
3. การจําแนกสมบัติทางกายภาพของ Al2O3/SiC                          
4. การจําแนกสมบัติเชิงกลของ Al2O3/SiC                          
5. การผลิตผงนาโน Al2O3/SiC                          

6. การเผาผนึกนาโน Al2O3/SiC                          
7. การจําแนกสมบัติทางกายภาพของนาโน Al2O3/SiC                         
8. การจําแนกสมบัติเชิงกลของนาโน Al2O3/SiC                          

9. รายงานความกาวหนาและรายงานฉบับสมบูรณ                         

 
      5. ผลงาน/หัวขอเรื่องที่คาดวาจะตีพิมพในวารสารวชิาการระดับนานาชาต ิ 

5.1 ชื่อเรื่องที่คาดวาจะตีพิมพ : Relationship between processing and mechanical 
properties of Al2O3/SiC composites 

     ชื่อวารสารที่คาดวาจะตพิีมพ : Current Applied Physics 
   

5.2 ชื่อเรื่องที่คาดวาจะตีพิมพ : Mechanical properties of Al2O3/SiC composites 
prepared by pressureless sintering 

     ชื่อวารสารที่คาดวาจะตพิีมพ : Current Applied Physics 
   
หมายเหตุ: โครงการตองมีผลงานการตพิีมพอยางนอย 1 เรื่อง 
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เน้ือหางานวจิัย 
 

1. วัตถุประสงค 
1.1 เพ่ือพัฒนากระบวนการผลิตเซรามิกคอมโพสิตทีมี่อลูมินาเปนองคประกอบหลกัดวย
วิธีใหมเพ่ือลดตนทุนการผลิต 
1.2 เพ่ือศึกษาความสัมพันธระหวางกระบวนการผลิต โครงสรางจุลภาค และสมบัติ
เชิงกลของเซรามิกคอมโพสิตที่มีอลูมินาเปนองคประกอบหลัก 

 
2. วิธีการทดลอง 

2.1 การผลิตผงเซรามิก 
          1) ชั่งผงเซรามิกโดยคํานวณปริมาณของผงเซรามิกแตละชนิดที่จะตองใช จากน้ันเติม
แมกนีเซียมออกไซด (MgO) รอยละ 0.25 โดยมวล เพ่ือปองกันการเติบโตของเกรนที่ผิดปกต ิ
(Abnormal Grain  Growth-AGG)  
          ผงเซรามิกที่ผลติประกอบดวย 
- ผงอลูมินา ประกอบดวยอลูมินา 50 กรัม 
- ผงอลูมินาผสมกับซิลิกอนคารไบดรอยละ 4.1 โดยนํ้าหนัก 
- ผงอลูมินาผสมกับซิลิกอนไดออกไซดรอยละ 5 โดยนํ้าหนัก  
          ปริมาณของผงที่ใชเพ่ือผลิตผงเซรามิก 50 กรัม สรุปดังตาราง 1 
(การคํานวณอางอิงจากความหนาแนนของผงเซรามิกจากผูผลิตโดยความหนาแนนของอลมิูนา 
ซิลิกอนคารไบด ซิลิกอนไดออกไซด และคารบอนเทากับ 3.96, 3.21, 2.2 และ 2.2 gcm-3

ตามลําดับ)  
            2) นําผงเซรามิกที่ชั่งไดไปเทใสขวดพลาสติกที่จะใชทําการบดผสมดวยเม็ดบอล (Ball 
mill) โดยใชเม็ดบดเซอรโคเนีย (ZrO2) สําหรับบดปริมาณ 750 กรัม และเอทิลแอลกอฮอล
ปริมาตร 350 มิลลิลิตร จากน้ันปดฝาขวดใหแนนแลวนําไปบดโดยเปดเคร่ืองบดแบบเม็ดบอล
เปนเวลา 2 ชั่วโมง 
            3) กรองเอาเฉพาะของเหลวจากการบดผสมลงในบีกเกอรขนาด 1000 มิลลิลิตรโดยมี
ตะแกรงกรองวางอยูขางๆบีกเกอรเพ่ือเปนการแยกเม็ดบดเซอรโคเนียออกจากน้ันนําของเหลวที่
อยูในบีกเกอร ใชอะลูมิเนียมฟอยลที่เจาะแลวปดปากบีกเกอร นําไปเขาในเตาอบที่อุณหภูมิ 120 
องศาเซลเซียส เปนเวลา24 ชั่วโมงเพ่ือไลเอทิลแอลกอฮอล ทําใหไดผงเซรามิกคอมโพสิต 
            4) นําผงเซรามิกที่ไดจากการบดมารอนตะแกรงขนาด 150 ไมโครเมตร 
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ตาราง 1 องคประกอบทางเคมีของเซรามิกนาโนคอมโพสิต 

 
2.2 การผลิตชิ้นงานเซรามิกโดยการเผาผนึก 

 1) นําผงเซรามิกที่ไดจากการรอนมาอัดขึ้นรูปดวยเครื่องอัดแกนเดียวดวยความดัน
ขนาด 100 เมกะปาสคาล ใหมีขนาดเสนผานศูนยกลาง 1 เซนติเมตร 
 2) นําเม็ดเซรามิกที่ไดเขาเตาเผาที่อุณหภูมิที่ 1400, 1450, 1500 และ1550 องศา-
เซลเซียส เวลาที่ใชในการเผา 30 นาทีโดยมีอัตราการใหความรอนเทากับ 300 เซลเซียสตอ
ชั่วโมง และอัตราการเย็นตวัเทากับ 300 เซลเซียสตอชัว่โมงเชนเดียวกัน 
 

2.3 การตรวจสอบสมบัตทิางกายภาพและสมบัตเิชิงกลของเซรามิก 
2.3.1 การตรวจสอบเฟสที่เกิดขึ้นดวยเทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอ็กซ (XRD) 
ในงานวิจัยน้ีใชเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอ็กซ (X-ray diffraction technique) ในการ

ตรวจสอบหาองคประกอบทางเคมีและชนิดของเฟสที่เกิดขึ้น โดยอาศัยหลักการการตกกระทบ
ของรังสีเอ็กซลงบนพื้นผิวของวัสดุแลวเกิดการกระเจิง (scattering) และการเลี้ยวเบนโดยมีมุม
การเลี้ยวเบนแตกตางกันออกไปขึ้นอยูกับโครงผลกึและระนาบ (hkl) ที่รังสีตกกระทบภายในวสัดุ 
โดยรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซของแตละชนิดจะมีความจําเพาะเจาะจงสําหรับวัสดุน้ันๆ 
ดังน้ันเม่ือนําเคร่ืองมือสําหรับตรวจวัด (detector) มารองรับรังสีเอ็กซที่กระเจิงออกมาจากวัสดุ
ในตําแหนงตางๆ ก็จะสามารถตรวจสอบไดวาวัสดุน้ันเปนวัสดุประเภทใด โดยการพิจารณาจาก
ความสัมพันธคามุมของแบรกก (Bragg’s angle) และความเขมของรูปแบบการเลี้ยวเบนที่
ปรากฏ 
 

ขั้นตอนการตรวจสอบเฟสดวยเทคนิค XRD 
1) นําชิ้นงานเซรามิกที่เตรียมไดมาขัดดวยกระดาษทรายเบอร 1200 และบรรจุใสแผน 

     บรรจุสารตัวอยาง (sample holder) 

2) นําชิ้นงานวางที่บริเวณชองสําหรับวางชิ้นงานในเครื่อง X-ray diffractrometer แลวจึง
เดินเครื่องทดสอบ โดยใชเปาทองแดง (CuKα) ที่มีคาความยาวคล่ืนประมาณ 1.54 Å 

โดยทําการวัดจากมุม 2 ระหวาง 20o และ 80o ผลที่แสดงออกมาจะอยูในรูปของกราฟ
ความสัมพันธระหวางคาความเขม (intensity) กับคามุม 2 

3) จากน้ันนําผลที่ไดมาเปรียบเทียบกับขอมูลมาตรฐาน  (JCPDS  files หรือ  ICCD files)  

ที่ องคประกอบทางเคมี ปริมาณรวม Al2O3(g) SiC(g) SiO2(g)
1 Al2O3

50กรัม 
50 - -

2 Al2O3 + 4.1wt%SiC 48.06 1.94 -
3 Al2O3 + 5wt%SiO2 50 - 2.5
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เพ่ือตรวจสอบเฟสและความบริสุทธิข์องชิ้นงานตวัอยางที่เกิดขึ้นโดยนําคามุม  2  ที่
ไดมาหาคา d-spacing จากกฎของแบรกก (Bragg’s law) ตามสมการ  

 

          



sin2

d                                                                 

เม่ือ d   คือ ระยะหางระหวางระนาบ (d-spacing) 

   คือ ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ มีคาเทากับ 1.54 อังสตรอม 

 
2.3.2 การตรวจสอบสมบตัทิางกายภาพ 
2.3.2.1 การหาความหนาแนน  
นําชิ้นงานที่ผานการเผาผนกึมาหาความหนาแนนโดยใชหลักการแทนที่นํ้าของอารคิ-

มีดิส (Archimedes method) โดยมีหลักการวา “วัตถใุดๆ ที่จมอยูในของไหลทั้งกอนหรือจมอยู
เพียงบางสวน จะถูกแรงลอยตวักระทําและขนาดของแรงลอยตวัน้ันจะเทากับขนาดของน้ําหนัก
ของของไหลที่ถูกวตัถุแทนที่” โดยการชั่งมวลของชิ้นงานในอากาศและในน้ําเพ่ือคํานวณหา
ความหนาแนนจากสมการ 

                                              
OH

32

1
C 2

ρ
WW

W
ρ 


  

เม่ือ Cρ และ OH2
ρ คือ      ความหนาแนนของเซรามิกและน้ําตามลําดับ 

W1  คือ นํ้าหนักของเซรามิกหลังการอบแหง 
W2  คือ นํ้าหนักของเซรามิกที่ชั่งในนํ้า 
W3  คือ นํ้าหนักของเซรามิกที่ชั่งในอากาศขณะเปยก 

 
2.3.2.2 ขนาดเกรน  
เตรียมชิ้นงานจากการขัดผิวดวยกระดาษทรายน้ํา เบอร 400, 600, 800, 1000 และ

1200 ตามลําดับ เพ่ือใหผิวหนาของชิ้นงานอยูในระนาบเดียวกัน และนําไปขัดใหเกิดเงา โดยใช
ผงขัดเพชรทีมี่ขนาดอนุภาค 3 ไมครอน ขัดชิ้นงานบนเครื่องขัดสาร เม่ือไดชิ้นงานที่เงาจึงนํามา
เผาที่อุณหภูมิต่ํากวาอุณหภูมิเผาผนึก 50 องศาเซลเซยีสเพ่ือใหเห็นขอบเกรนทีช่ดัเจน การหา
ขนาดขอบเกรนใชภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning Electron 
Microscope-SEM) และใชวิธี linear interception method โดยผิวดังกลาวจะตองเคลือบทอง
ดวยวธิีสปตเตอริงเพ่ือใหผวิดังกลาวนําไฟฟา 
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2.3.3 การตรวจสอบสมบตัเิชิงกล 
2.3.3.1 ลักษณะรอยแตก  

 นําชิ้นงานมาหักเพ่ือศึกษาลักษณะของผิวที่เกิดจากการแตกหัก(Fracture surface) และ
โครงสรางจุลภาคของชิ้นงาน ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด ผิวที่เกิดการ
แตกหักสามารถนํามาวัดขนาดเกรนของชิ้นงานแตละชิ้นได โดยผิวดังกลาวจะตองเคลือบทอง
ดวยวิธีสปตเตอริงเพ่ือใหผิวดังกลาวนําไฟฟา 
 

2.3.3.2 การวดัความแข็งแบบวิกเกอรส  
เตรียมชิ้นงานจากการขัดผิวดวยกระดาษทรายน้ํา เบอร 400,  600, 800, 1000  และ

1200 ตามลําดับ เพ่ือใหผิวหนาของชิ้นงานอยูในระนาบเดียวกัน และนําไปขัดใหเกิดเงา โดยใช
ผงขัดเพชรที่มีขนาดอนุภาค 3 ไมครอน ขัดชิ้นงานบนเครื่องขัดสาร เม่ือไดชิ้นงานที่เงา จึง
นํามาทดสอบหาคาความแข็งแบบวิกเกอรส โดยใชเคร่ืองวัดคาความแข็งระดับจุลภาค ใหแรงกด
ขนาด 9.8 N กดแชเปนเวลา 10 วินาที รอยกดจะเปนรูปสี่เหลี่ยมจัตุรัสจะไดความยาวของเสน
ทแยงมุมบนรอยกด กดไปที่เม็ดชิ้นงานเซรามิกแตละชิ้นจํานวน 5 จุด เพ่ือลดความผิดพลาดท่ี
จะเกิดขึ้นไดจากการกดหัวกด (Indentor) ซ่ึงทําใหคาที่วัดไดอาจคลาดเคลื่อนจากความเปนจริง 
จากนั้นนําคาที่ไดมาคํานวณคาความแข็งแลวหาคาเฉลี่ยของความแข็งในแตละเงื่อนไข นําคาที่
ไดไปคํานวณหาความแข็งแบบวิกเกอรส ไดดังสมการ 

 

                              2
854.1

d
PHV 

    
เม่ือ HV คือ ความแข็งของเซรามิก (Pa) 

P คือ นํ้าหนักที่ใหของหัวกด (N) 
d คือ ความยาวเฉลี่ยของเสนทแยงมุมของรอยกด (m) 

 
2.3.3.3 การวดัความทนทานตอการแตกหัก  

 เม่ือนําชิ้นงานที่ทดสอบความแข็งแบบวิกเกอรสมาถายภาพดวยกลองจุลทรรศนแสง
แลว สามารถนํารูปถายมาวิเคราะหหาความยาวของรอยแตกที่เกิดจากรอยกดวิกเกอรสเพ่ือ
นํามาคํานวณความทนทานตอการแตกหักดังสมการ 

2/3

2/1

016.0
c
P

H
EK

V
Ic 








  

  เม่ือ E คือ โมดูลัสของยังของเซรามิก 
HV คือ ความแข็งของเซรามิก (Pa) 
P คือ นํ้าหนักที่ใหของหัวกด (N) 
d คือ ความยาวเฉลี่ยของรอยแตก (m) 
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3. ผลการทดลองและอภิปรายผลการทดลอง 
     3.1 ผลการตรวจสอบเฟสที่เกิดขึ้นดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ (XRD) 

          เม่ือพิจารณาผลของการเลี้ยวเบนดวยรังสีเอ็กซ (XRD) ที่ผานการซินเตอรที่อุณหภูมิ 
1550 C เปนเวลา 30 นาที (รูป 1) พบวาชิ้นงาน Al2O3 (A) เปนอลูมินาบริสุทธิ์มีโครงสรางผลึก
เปนแบบเฮกซะโกนัล (Hexagonal) ชิ้นงานที่เหลือตรวจพบมัลไลต ซ่ึงเปนสารประกอบระหวาง
อลูมินาและซิลิกา (3Al2O3.SiO2) มีโครงสรางผลึกเปนแบบออโธรอมบิค (Orthorhombic) แสดง
วา ซิลิกาที่เติมลงไปทําปฏิกิริยากับอลูมินาระหวางการเผาซินเตอร แสดงดังสมการ 

3Al2O3 (s) + 2SiO2 (s)           3Al2O3.2SiO2 (s)                  
          โดยปฏิกิริยาดังกลาว สามารถเกิดขึ้นที่อุณหภูมิ 1550 C ทั้งในสภาพบรรยากาศปกติ
และบรรยากาศคารบอน  
          ซิลิกอนคารไบดที่เติมลงไปเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชั่น ไดผลติภัณฑ คือ ซิลิกา แสดงดัง
สมการสองสมการขางลาง 

SiC (s) + 2O2 (g)           SiO2 (s) + CO2 (g)                          

SiC (s) + 
2

3 O2 (g)            SiO2 (s) + CO (g)                          

           ซ่ึงซิลิกาที่ไดจากปฏิกิริยาจะไปทําปฏิกิริยาตอกับอลูมินาไดผลิตภัณฑ คือ มัลไลต 
ดังนั้นชิ้นงานที่เติมซิลิกอนคารไบด จึงตรวจพบแตมัลไลต แตไมพบซิลิกอนคารไบดหรือซิลิกา
ในชิ้นงาน ASC และในชิ้นงานที่เติมซิลิกา (ASO) ตรวจพบอลูมินาและมัลไลต 
           เม่ือสังเกตความสูงของพีคหลัก (2θ= 26.32) พบวาเกิดเฟสของมัลไลตในปริมาณนอย 
เม่ือมีการเติมซิลิกาหรือซิลิกอนคารไบดเพียงอยางเดียวลงในอลูมินา เม่ือมีการเติมทั้งซิลิกาหรือ
ซิลิกอนคารไบดลงในอลูมินาพบวา เกิดเฟสของมัลไลตในปริมาณเพ่ิมขึ้น เน่ืองจากมีซิลิกา ซ่ึง
เปนสารตั้งตนจากทั้งซิลิกาที่เติมลงไปและซิลิกาจากปฏิกิริยาออกซิเดชั่นของซิลิกอนคารไบด 
จึงทําใหเกิดมัลไลตมากขึ้น [1] 
 

 
รูป 1 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของชิ้นงานเซรามิก 
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    3.2 สมบัตทิางกายภาพของชิ้นงานเซรามิก 
          ตาราง 2 สรุปสมบัติทางกายภาพของชิ้นงานเซรามิก (ความหนาแนนและขนาดเกรน) 
จากตารางจะเห็นไดวาความหนาแนนและขนาดเกรนของเซรามิกมีแนวโนมเพ่ิมขึ้นเม่ืออุณหภูมิ
เผาผนึกสูงขึ้นเนื่องจากการเติบโตของเกรนอลูมินาซึ่งผลการทดลองดังกลาวสอดคลองกับ
งานวิจัยที่ผานมา [2-4] ความหนาแนนของเซรามิกอยูระหวาง 91.0 และ 99.4% และขนาดเกรน
ของเซรามิกอยูระหวาง 0.6 และ 6.0 μm ในชวงอุณหภูมิเผาผนึกตั้งแต 1400 ถึง 1550°C 
 จะเห็นไดวาเม่ือเผาผนึกที่อุณหภูมิสูงสุดตาง ๆ ที่เวลาเทากันความหนาแนนของ
ชิ้นงาน ASC มีความหนาแนนต่ําสุดเทียบกับเซรามิกอ่ืน โดยมีความหนาแนนในชวง 91.0 ถึง 
92.5% การเติมซิลิกอนคารไบดทําใหอลูมินามีความหนาแนนต่ําลงเนื่องจากอนุภาคซิลิกอน-
คารไบดทําหนาที่ขัดขวางการเติบโตของเกรนอลูมินาขณะเผาผนึก ซ่ึงจะสงผลใหความ
หนาแนนและขนาดเกรนของเซรามิกหลังการเผาผนึกลดลงดวย อยางไรก็ตามในงานวิจัยชิ้นนี้
ขนาดของอนุภาคซิลิกอนคารไบดถือวาใหญมาก (~3 μm) ดังน้ัน กลไกการขัดขวางการเติบโต
ของเกรนอลูมินาจึงเกิดขึ้นไมมากนัก ซ่ึงตรงกับผลการทดลองจากงานวิจัยของ Todd และ 
Limpichaipanit [3] ความแตกตางระหวางงานวิจัยที่อางอิงถึงทั้งหมดกับงานชิ้นนี้ คือ เง่ือนไข
การเผาผนึก ซ่ึงงานวิจัยน้ีเผาผนึกเซรามิกที่สภาพบรรยากาศขณะท่ีงานวิจัยอ่ืนเผาผนึก             
เซรามิกในสภาพบรรยากาศเฉื่อย (อารกอน)  

สําหรับชิ้นงาน ASO ความหนาแนนของเซรามิกใกลเคียงกับอลูมินาบริสุทธิ์โดยมีความ
หนาแนนต่ํากวาเล็กนอยที่อุณหภูมิเผาผนึก 1400 และ 1450°C และสูงกวาเล็กนอยที่อุณหภูมิ 
1550°C ที่อุณหภูมิ 1500°C ความหนาแนนของชิ้นงาน ASO สูงกวาอลูมินาบริสุทธิ์
คอนขางมากเนื่องจากอลูมินาบริสุทธิ์ไมแนนตัวจากการเผาเทากับชิ้นงาน ASO [5-6]  

เม่ือพิจารณาจากตาราง 2 จะเห็นไดวาอลูมินาที่ไมแนนตัวมีขนาดเกรนนอยกวา 1 μm 
ซ่ึงอลูมินาเหลาน้ีอุณหภูมิเผาผนึกต่ํากวา 1550°C (จะไดอภิปรายตอไปเกี่ยวกับการเผาผนึก
เซรามิก) สําหรับอลูมินาที่มีการแนนตัวมีขนาดเกรน 2.9 μm เม่ือมีการเติมซิลิกอนคารไบด
พบวาไมเกิดปญหาเซรามิกไมแนนตัวที่อุณหภูมิเผาผนึกทั้งหมด ขนาดเกรนของเซรามิกมี
ขนาดใกลเคียงกับอลูมินาบริสุทธิ์ที่อุณหภูมิเผาผนึก 1400 และ 1450°C ที่อุณหภูมิเผาผนึก 
1550°C เซรามิก ASC55 มีขนาดเกรนใหญกวาอลูมินาบริสุทธิ์เล็กนอย และเซรามิกมีขนาด
เกรนใหญกวาอลูมินาบริสุทธิ์มากที่อุณหภูมิเผาผนึก 1500°C เม่ือเปรียบเทียบขนาดเกรนขอ
งอลูมินาและอลูมินาผสมกับซิลิกาที่อุณหภูมิเผาผนึก 1400 และ 1450°C พบวาขนาดเกรนขอ
งอลูมินาและอลูมินาผสมกับซิลิกาใกลเคียงกัน เม่ืออุณหภูมิเผาผนึกเพ่ิมขึ้นเปน 1500 และ 
1550°C พบวา ASO50 และ ASO55 มีขนาดเกรนใหญกวามาก เน่ืองจากการเติมซิลิกาใน
ปริมาณเพียงเล็กนอยในอลูมินามีผลทําใหขนาดของเกรนใหญขึ้นเนื่องจากการเติบโตของเกรน
ที่ผิดปกติ (abnormal grain growth-AGG) เน่ืองจากการเกิดเฟสของเหลว (liquid phase) ของ
สารประกอบอลูมินาและซิลิกาหรือมัลไลตระหวางเผาผนึก [5-6]  
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ชิ้นงาน ความหนาแนน (%) ขนาดเกรน (μm) 
A55 
ASO55 
ASCm55 
ASCn55 

98.7
99.4 
92.5 
92.0 

2.9 ± 0.3 
6.0 ± 0.2 
3.6 ± 0.4 
1.5 ± 0.2 

A50 
ASO50 
ASCm50 

97.4
98.1 
92.3 

1.1 ± 0.2 
3.9 ± 0.1 
5.0 ± 0.1  

A45 
ASO45 
ASCm45 

96.8
97.2 
91.0 

1.0 ± 0.1 
0.6 ± 0.1 
1.3 ± 0.1 

A40 
ASO40 
ASCm40 
ASCn40 

95.0
96.2 
92.4 
91.0 

0.7 ± 0.1 
0.6 ± 0.1 
0.9 ± 0.2 
0.7 ± 0.1 

 
ตาราง 2 สมบัติทางกายภาพของชิ้นงานเซรามิก 
หมายเหตุ เลขทายสองตัวแสดงถึงอุณหภูมิเผาผนึก 1xx0 (เชน 55 = 1550 องศาเซลเซียส) 
    A = อลูมินา, ASO = อลูมินาผสมซิลิกา, ASCm = อลูมินาผสมซิลิกอนคารไบด 
     3 ไมโครเมตร, ASCn = อลูมินาผสมซิลิกอนคารไบด 50 นาโนเมตร 
 

3.3 สมบัติเชิงกลของเซรามิก 
3.3.1 ลักษณะรอยแตก 

  รูป 2 แสดงผิวที่เกิดจากการแตกหักของชิ้นงานเซรามิกทั้งหมดหลังจากการเผาผนึกที่
อุณหภูมิระหวาง 1550°C เปนเวลา 30 นาที โดยรูปดังกลาวสามารถนํามาใชศึกษาขนาดของ
เกรนโดยการวัดดวยวิธี linear interception การแตกหักในอลูมินาโดยทั่วไปเปนการแตกหัก
แบบตามเกรน (intergranular fracture) จากรูป 2(A) การแตกหักในชิ้นงาน ASC (รูป 2(B))
โดยท่ัวไปแลวเปนการแตกหักแบบขามเกรน (transgranular fracture) การเติมซิลิกาลงใน             
อลูมินาทําใหเกิดการเปลี่ยนแปลงกลไกการแตกหักเล็กนอย เปนการแตกหักผสมระหวางการ-
แตกหักแบบตามเกรนและแบบขามเกรน แสดงดังรูป 2(C) กลไกการแตกหักในชิ้นงานที่ตางกัน
มีสาเหตุอันเนื่องมาจากการเติมซิลิกาและซิลิกอนคารไบดลงในอลูมินาและเฟสของมัลไลตที่
เกิดขึ้นจากปฏิกิริยาระหวางเผาผนึก [7]  
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รูป 2 ลักษณะผิวรอยแตกของชิ้นงาน (A) A55, (B) ASC55 และ (C) ASO55 ลูกศรแสดง
บริเวณที่มีการแตกหักตามเกรนและวงกลมประแสดงบริเวณที่มีการแตกหักผาเกรน 
 

3.3.2 ความแข็งของวิกเกอรสและความทนทานตอการแตกหัก 
ตาราง 3 สรุปสมบัติเชิงกลของเซรามิก (ความแข็งแบบวิกเกอรสและความทนทานตอ

การแตกหัก) พบวาชิ้นงานอลูมินา (A) มีความแข็งต่ํากวาชิ้นงาน ASO และ ASC ที่อุณหภูมิ            
เผาผนึกที่เทากัน โดยมีความแข็งต่ําสุดเทากับ 9.4 ± 1.0 GPa ที่อุณหภูมิเผาผนึก 1400°C 
นอกจากน้ีชิ้นงาน ASC มีความแข็งสูงสุดเม่ือเทียบกับชิ้นงานอ่ืนที่อุณหภูมิเผาเดียวกัน โดยมี
ความแข็งสูงสุดเทากับ 17.6 ±1.6 GPa ที่อุณหภูมิเผาผนึก 1500°C แนวโนมของความแข็งของ
ชิ้นงานขึ้นอยูกับอุณหภูมิเผาผนึก ที่อุณหภูมิเผาผนึก 1400°C ชิ้นงานมีความแข็งต่ํา และมี
ความแข็งสูงสุดที่อุณหภูมิเผาผนึก 1500°C เน่ืองมาจากแนวโนมความหนาแนนของชิ้นงาน
เพ่ิมขึ้นเม่ืออุณหภูมิเผาผนึกสูงขึ้น [8] ขณะเดียวกันขนาดเกรนมีความสัมพันธกับความแข็ง
เชนเดียวกันในกรณีของชิ้นงานอลูมินาที่มีความแข็งลดลงเม่ือขนาดของเกรนเพิ่มขึ้นที่อุณหภูมิ 
1550°C เม่ือพิจารณาเวลาเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1400°C พบวาการเผาผนึกเปนเวลานานขึ้นทําให
ความแข็งลดลงเนื่องจากความหนาแนนลดลง โดยแนวโนมของความแข็งมีความสัมพันธกับ
ความหนาแนนของชิ้นงาน จะเห็นไดวาความแข็งของอลูมินาเพ่ิมขึ้นเนื่องจากความหนาแนน
มากขึ้น สวนชิ้นงาน ASC ที่เวลาเผาผนึกตางกันมีความแข็งไมเปลี่ยนแปลงมากนักเน่ืองจาก
ความหนาแนนแตกตางกันเพียงเล็กนอย อยางไรก็ตามความแข็งของชิ้นงานไมมีความสัมพันธ
กับขนาดเกรนอยางเดนชัด  
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เม่ือพิจารณาความทนทานตอการแตกหักในตาราง 3 พบวาความทนทานตอการ
แตกหักมีคาไมแตกตางกันอยางมีนัยสําคัญ ทั้งน้ีเน่ืองจากมัลไลตที่เกิดขึ้นไมมีสวนในการชวย
ทําใหความยาวของรอยแตกเปลี่ยนแปลงเนื่องจากการเคลื่อนที่ของรอยแตกออมอนุภาคมัลไลต 
(crack deflection) [9] ชิ้นงานที่มีความทนทานตอการแตกหักสูงสุดคือ อลูมินาบริสุทธิ์                  
ที่อุณหภูมิเผาผนึก 1550 องศาเซลเซียส (3.1 ± 0.3 MPam1/2) 

 
ชิ้นงาน ความแข็ง (GPa) KIC (MPam1/2) 

A55 
ASO55 
ASCm55 
ASCn55 

11.9 ± 1.6
18.5 ± 1.7 
17.6 ± 1.6 
16.2 ± 2.4 

3.1 ± 0.3 
2.5 ± 0.2 
2.5 ± 0.2 
2.5 ± 0.2 

A50 
ASO50 
ASCm50 

15.3 ± 2.2
17.4 ± 1.7 
17.6 ± 1.6 

2.4 ± 0.2 
2.4 ± 0.2 
2.4 ± 0.2  

A45 
ASO45 
ASCm45 

9.8 ± 0.6
12.6 ± 1.7 
17.5 ± 1.3 

2.4 ± 0.1 
2.6 ± 0.2 
2.2 ± 0.1 

A40 
ASO40 
ASCm40 
ASCn40 

9.4 ± 1.0
12.0 ± 0.8 
13.9 ± 1.1 
12.0 ± 1.2 

2.7 ± 0.1 
2.7 ± 0.1 
2.3 ± 0.1 
2.1 ± 0.1 

 
ตาราง 3 สมบัติเชิงกลของชิ้นงานเซรามิก 

 
4. สรุปผลการทดลอง 

จากการทดลองการผลิตเซรามิกที่มีอลูมินาเปนองคประกอบหลักโดยการเติมซิลิกอน
คารไบดหรือซิลิกาเปนองคประกอบรองหรือตัวเสริมแรงโดยการเผาผนึกในบรรยากาศแสดงให
เห็นวา  การเติมตัวเสริมแรงเหลาน้ีสงผลตอคุณสมบัติเชิงกลของอลูมินา โดยคอมโพสิตที่ผลิต
ไดเปนอลูมินา/มัลไลตเซรามิกคอมโพสิต เม่ือเติมซิลิกอนคารไบดลงในอลูมินาพบวาเซรามิกมี
ความหนาแนนต่ําลงเนื่องจากการยับยั้งการเติบโตของเกรนแตเซรามิกมีความแนนตัวที่
อุณหภูมิเผาผนึกต่ํา การเติมซิลิกอนคารไบดจึงเปนการควบคมุขนาดเกรนของอลูมินาวิธีหน่ึงซ่ึง
สามารถนํามาพัฒนาคุณสมบัติเชิงกลของเซรามิกที่มีอลูมินาเปนองคประกอบหลักได เม่ือเติม        
ซิลิกาขนาดอนุภาคนาโนลงในอลูมินาพบวาเซรามิกมีความหนาแนนใกลเคียงกับอลูมินาแตมี
ขนาดเกรนใหญกวาเน่ืองจากเกิดการเรงการเติบโตของเกรนอลูมินา  
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พ้ืนผิวรอยแตกของคอมโพสิตมีลักษณะแตกผาเกรนเม่ือเปรียบเทียบกับอลูมินาบริสุทธิ์
ที่มีลักษณะแทบจะแตกตามเกรน ความแข็งของคอมโพสิตสูงกวาอลูมินาแตความทนทานตอ
การแตกหักไมแตกตางอยางมีนัยสําคัญ ถึงแมวาการผลิตคอมโพสิตอลูมินา/ซิลิกอนคารไบดจะ
ไมประสบความสําเร็จในงานวิจัยชิ้นน้ี แตคอมโพสิตอลูมินา/มัลไลตที่ผลิตไดแสดงสมบัติเชิงกล
ที่นาสนใจโดยสามารถทําใหพัฒนาไดโดยการเลือกเง่ือนไขในการเผาผนึกที่ เหมาะสม                
คอมโพสิตอลูมินา/มัลไลตที่เผาผนึกที่อุณหภูมิ 1550 องศาเซลเซียสมีความหนาแนนและความ-
ทนทานตอการแตกหักสูงสุดโดยมีความแข็งที่สูงพอสมควร 

 
5. ความเห็นและขอเสนอแนะเพ่ิมเติม 

5.1 ควรทําการทดลองเพิ่มเติมในสภาพทีมี่แกสเฉื่อยผสม เชน ไนโตรเจน (N2) หรือ
อารกอน (Ar) เพ่ือชะลอการเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชัน 

5.2 ควรเตรียมผงดวยวธิีอ่ืนเพ่ิมเติม เชน โซล-เจล เพ่ือศึกษาถึงความเปนไปไดในการ
ผลิตเซรามิกคอมโพสิตอลมิูนา/ซิลิกอนคารไบดที่เผาผนึกในอากาศ 
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Abstract 

 Alumina/mullite composites were fabricated by reaction sintering from two 

different sintering powder mixtures-alumina with silica and alumina with silicon 

carbide (to allow oxidation to form silica). After sintering, silica underwent complete 

reaction to form alumina/mullite composites. In terms of microstructure, density and 

grain size of ceramic samples were investigated. The density of the composites 

prepared by alumina and silicon carbide was lower than those of alumina and the 

composites prepared by alumina and silica. The grain size increased as the sintering 

temperature increased. In terms of mechanical properties, fracture surfaces, hardness 

and fracture toughness were investigated. It was found that the fracture surface of 

alumina was rather intergranular whereas the fracture surface of the composites was 

more transgranular. The hardness of the composites was higher than that of alumina at 

the same sintering temperature. However, the fracture toughness of the composites 

was not significantly different compared to that of alumina.    
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Introduction 

 The most common method to improve mechanical properties of ceramics is to 

incorporate second phase particle into the based ceramic, so-called Ceramic Matrix 

Composites (CMCs). Alumina-based composites are widely used in many 

applications because alumina has high melting point, hardness, wear and corrosion 

resistance. Second phase or reinforcement phase added to alumina results in an 

increase of fracture toughness, hardness and strength [1-2], which can be non-oxide 

(e.g. SiC, Si3N4, TiC) [1,3-4] or oxide (e.g. ZrO2, TiO2) [5-6]. When silica (SiO2) is 

added to alumina, the alumina/mullite composites can be formed due to the reaction 

between alumina and silica at high temperatures to create mullite (3Al2O3.2SiO2) as 

the product. 

 There has been rather extensive research of alumina/mullite composites in 

terms of both processing and characterization. Reaction sintering is the most common 

method to fabricate alumina/mullite composites and in this case starting powders are 

required to produce ceramic green compact. The starting powders can be prepared by 

ball milling or sol-gel followed by calcination. She et al. [7] fabricated the composites 

using �-Al2O3, Al and �-SiC as the starting materials and ZrO2 as the sintering aid. 

The powders were ball milled then uniaxially pressed and sintered in air so that SiC 

underwent oxidation to form silica (SiO2), which can further reacted with alumina to 

form mullite. The composite with 15 vol% ZrO2 exhibited high density after sintering 

at 1580°C for 2 h with intergranular fracture mode and high strength. Sedaghat et al. 

[8] utilized sol-gel method where starting precursors were aluminium chloride 
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haxahydrate (AlCl3.6H2O) and tetraethyl orthosilicate (TEOS). The composite 

powders were obtained by calcination at 900°C for 2 h followed by attrition milling, 

drying and sieving. The resulting composites contained intergranular and 

intragranular mullite and the alumina matrix grain size was decreased. 

Alumina/mullite composites can also be produced by infiltration technique. Marple 

and Green [9] prepared partially sintered alumina sample and the sample was 

infiltrated with hydrolyzed ethyl silicate solution. The composites had only mullite 

and alumina where the grain growth of alumina matrix was restricted by mullite. 

Young’s modulus of the particular composites was lower than that of pure alumina 

and fracture toughness was increased up to 60% in some samples [10]. 

 In comparison, it can be seen that reaction sintering is the simplest route of the 

production. Furthermore, reaction sintering is more economical compared to other 

methods of ceramic processing and can also ensure homogeneous distribution of the 

second phase (i.e. mullite) [11]. Silicon carbide is generally used as the starting 

powder to form silica via oxidation. Sakka et al. [11] fabricated alumina-mullite-SiC 

nanocomposites from alumina and silicon carbide powders. The silicon carbide 

powder was oxidized at the surface and the silica resulting from the oxidation reacted 

to alumina at the surface between Al2O3 and SiO2 to form mullite, leaving the 

unreacted alumina and remaining unoxidized SiC surrounded by mullite. The study 

and modeling of oxidation behavior of SiC in alumina-based CMCs was also carried 

out and it was found that silica and mullite formation depends mainly on rate of 

oxidation (governed by sintering temperature), SiC geometry and SiC particle size 

(i.e. surface area) [12-13]. However, the fabrication of alumina/mullite composites 

from the mixture of alumina and silica is also possible and there is yet no study to 

compare the microstructure and mechanical properties of the composites from 

different starting powders. 
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 In this study, alumina/mullite composites were fabricated by reaction sintering 

using alumina, silica and silicon carbide (to be oxidized to form silica) as the starting 

powders. The objective is to investigate the effect of sintering temperature on 

microstructure and mechanical properties of alumina/mullite composites prepared by 

different starting powders with the same route of processing. 

Experimental procedure 

 The starting powders consist of Al2O3 (200 nm), SiC (3 µm) and SiO2 (0.007 

µm). To fabricate alumina/mullite composites, two powder mixtures (Al2O3+4.1 wt% 

SiC and Al2O3+6 wt% SiO2) was used. The amount of silicon carbide added (4.1 

wt%) would be oxidized to 6 wt% SiO2 provided that SiC undergoes complete 

oxidation. The ceramic powders were mechanically mixed by ball milling using 

ethanol as dispersing media and zirconia balls as milling media. To prevent abnormal 

grain growth, 0.25 wt% MgO was also added in the powders. Ball milling was 

performed for 5 h and then the slurry was dried in an oven for 24 h. After drying, the 

powder was obtained by crushing in mortar with pestle and then sieving through a 150 

µm sieve. Ceramic pellets were produced by uniaxial pressing at 150 MPa and the 

ceramic samples were sintered in air at the temperatures between 1400 and 1550°C 

for 30 mins where the heating and cooling rate was 5°C/min. The pure alumina 

samples are denoted as A; the alumina/mullite composites prepared from alumina and 

silica powders are denoted as ASO; and the alumina/mullite composites prepared 

from alumina and silicon carbide powders are denoted as ASC. The numbers of the 

samples are sintering temperature where 40, 45, 50 and 55 are 1400, 1450, 1500 and 

1550°C, respectively. 

 Phase identification of the sintered samples was carried out using X-Ray 

Diffraction (XRD) technique. The scanning step of the diffractometer (Miniflex 600, 

Rigaku, Japan) was 0.05° and 2θ was between 20° and 100°. The diffraction patterns 
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were matched with patterns in JCPDS file. The investigation of microstructure and 

mechanical properties include density, grain size, fracture surface, hardness and 

fracture toughness. Sample density was measured by Archimedes method. The 

morphology of ceramic grain and fracture surface was examined by Scanning 

Electron Microscope (SEM-LV5910, JEOL, Japan). To measure grain size and 

hardness of the ceramic samples, metallographic preparation for polishing was carried 

out as follows: grinding using 25 μm diamond suspension until flat and polishing 

using 6, 3 and 1 μm diamond suspension to the final surface finish. The samples were 

prepared for grain size determination by polishing and thermal etching at 50°C lower 

than the sintering temperature for 30 mins. The linear interception method was used to 

calculate the grain size of alumina. The fracture surfaces were prepared by breaking 

the samples with no further surface treatment. The samples for SEM observation were 

sputtered with gold to prevent surface charging. The polished surfaces were subjected 

to hardness measurement using Vickers microhardness tester (Wolpert W Group, 

England) with 1 kg load (9.8 N) and the dwell time of 10 s. Fracture toughness was 

calculated from the formula: 
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where IcK  is fracture toughness, E  is Young’s modulus, VH  is Vickers hardness, P  

is indentor load and c  is radial crack length. The Young’s modulus values are 

obtained from Asmani et al. [14] where porosity of the alumina samples is taken into 

account. 

Results and discussion 

 XRD patterns of alumina and alumina/mullite composites made from the two 

mixtures sintered at 1400°C are shown in Figure 1. It can be seen that the composites 

consisted of only alumina (JCPDS file no. 42-1468) and mullite (JCPDS file no. 79-
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1456) with no peaks of silica (SiO2) or silicon carbide (SiC). This can be concluded 

that mullite was completely formed by SiO2 (either from deliberate addition or SiO2 

as a product of oxidation from SiC). In case of SiC addition, the temperature of 

1400°C or higher could result in a complete oxidation for the SiC with a particle size 

of 3 µm since the oxidation of SiC started around 820°C for micron-sized SiC [15]. 

 Density, grain size, hardness and fracture toughness of all ceramic samples are 

summarized in Table 1. The graph of density of samples as a function of sintering 

temperature is shown in Figure 2. It can be seen that alumina (A) and alumina/mullite 

prepared by alumina and SiO2 mixture (ASO) had higher density as the sintering 

temperature was increased whereas the final density of alumina/mullite prepared by 

alumina and SiC mixture (ASC) tended to be insensitive to sintering temperature. The 

density of alumina/mullite from alumina and SiO2 was slightly higher than that of 

alumina at the same sintering temperature (0.4-1.2%). The increase of final density of 

alumina due to an addition of SiO2 to form alumina/mullite composites is also 

reported by Svancarek et al. [16] where the addition of up to 10 wt% SiO2 could 

slightly improve the density of alumina samples. The density of the composites 

prepared by alumina and SiC was significantly lower than that of alumina at the same 

sintering temperature (2.6-6.2%). Luo et al. [17] reported the decrease in final density 

when alumina/mullite composites were prepared by the same method as this work. 

However, the decrease was quite small (~0.5%) and this was a lot smaller than this 

work. The possible explanation for the decrease of final density is that SiC prior to 

oxidation to silica hinders densification of alumina ceramics during sintering [18]. 

Also, oxidation of SiC results in CO2 as a product, which could create open pores [12] 

and thus reduce the final density of the samples fabricated by alumina and SiC as the 

starting powders. 
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 Figure 3 shows the graph of alumina grain size versus sintering temperature. It 

can be seen that the grain size increases as the sintering temperature is increased. All 

samples had the grain size of ~1 µm when the sintering temperature was 1400 and 

1450°C. At 1500°C, alumina (A50) had the grain size of 1.1 µm but the 

alumina/mullite composites (ASO50 and ASC50) had the larger grain size. The grain 

size of all samples was increased at the sintering temperature of 1550°C where 

alumina (A55) had the smaller grain size than the alumina/mullite samples (ASO55 

and ASC55). It should be noted that at higher temperatures (i.e. 1500 and 1550°C) 

alumina/mullite from alumina and SiC powders had larger grain size than pure 

alumina because micron-size SiC particles before oxidation were not effective to 

inhibit grain growth from grain boundary pinning like nano-size SiC particles [19-20]. 

Moreover, SiO2 in the powder mixture from both deliberate addition and oxidation 

could also act as a sintering aid and promote grain growth during sintering due to a 

formation of glassy thin films [21], resulting in the larger grain size and higher final 

density compared to pure alumina. 

 Figure 4 shows the micrographs of fracture surface of the alumina and 

alumina/mullite samples with similar grain size. Intergranular fracture is observed in 

alumina where facetted fracture surface is the characteristic. There is also a small area 

of transgranular fracture in alumina. In alumina/mullite composite, the fracture 

surface is rather transgranular with lesser extent of intergranular fracture compared to 

pure alumina. The morphology of alumina/mullite fracture surface is in good 

agreement to the previous report [22]. The change of fracture mode was caused by the 

presence of mullite from reaction sintering, which resulted in grain boundary 

strengthening [17]. From the micrographs, it can be seen that the fracture surface of 

ASO (Figure 4(b)) is more transgranular than ASC (Figure 4(c)). This could be due to 

the fact that mullite from SiO2 obtained by oxidation of SiC (particle size of 3 µm) 
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had a larger size than that obtained by direct addition (0.007 µm) as previously 

reported by Burgos-Montes et al. [22] or the mullite in ASO was more intergranular 

than that in ASC [23]. 

 The graph of hardness as a function of sintering temperature is shown in 

Figure 5. The hardness of A and ASO samples increased as the sintering temperature 

was increased (except A50 sample where the hardness was higher than A55 sample). 

It can be seen that the increase of density plays an important role to improve the 

hardness of the ceramics [24]. Comparing at the same sintering temperature, the 

hardness of alumina was lower than those of alumina/mullite composites, which 

shows the same trend as the previous report [16-17]. However, alumina/mullite 

composites prepared from SiC starting powder (ASC) had higher hardness than that 

prepared from SiO2 starting powder (ASO). It could be due to the fact that the higher 

hardness resulted from the greater amount of mullite formed or the more 

homogeneous distribution of mullite in ASC ceramic sample [16-17]. Figure 6 is the 

graph of fracture toughness versus sintering temperature. It can be seen that there is 

no significant difference in fracture toughness between alumina and alumina/mullite 

composites. The value of fracture toughness of alumina sintered at 1550°C is higher 

than the other samples because of the high value of (E/HV)1/2. In this work, the 

calculated volume fraction of mullite in the composites is ~14% (from the reaction 

sintering with 6 wt% SiO2 from direct addition or oxidation) and the result of 

hardness and fracture toughness can be compared with the report from Luo et al. [17] 

and Svancarek et al. [16]. The value of hardness is agreeable and the value of fracture 

toughness is slightly lower because the calculation in this work takes the effect of 

porosity into account [14].  
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 To summarize the results, the relationship between mechanical properties and 

microstructure is discussed in this paragraph. It can be seen that alumina/mullite 

composites could be obtained by ceramic processing from two different starting 

powder mixtures. The larger grain size of alumina/mullite composites compared to 

alumina, in most cases, at the same sintering temperature was caused by SiO2 from 

direct addition or oxidation of SiC [21]. ASC ceramic sample had lower density than 

alumina due to the delay of densification resulting from SiC prior to oxidation or 

formation of CO2 gas during oxidation whereas ASO ceramic had slightly higher 

density than alumina due to SiO2. The subsequent formation of mullite resulted in an 

increase of hardness and the change of fracture mode to transgranular. However, the 

mullite formation process in ASO and ASC was different, resulting in the difference 

of hardness and degree of transgranular fracture. When large SiC particles are used as 

starting powder for reaction sintering, mullite tends to form inside alumina matrix 

[11] while small SiO2 particles react with alumina to form mullite at grain boundaries 

[22]. As a result, mullite in ASC was distributed more evenly whereas mullite in ASO 

tended to be situated at the grain boundary. Therefore, the hardness of ASC was 

higher with less transganular fracture compared to ASO. In this work, it can be seen 

that reaction sintering process is beneficial to processing of alumina/mullite 

composites where the particle size of starting powders can be utilized to tailor the 

position and distribution of mullite, which affect the mechanical properties (i.e. 

fracture mode and hardness).       

Conclusions 

 The effect of sintering temperature on microstructure and mechanical 

properties of alumina/mullite was studied and it was found that: 

1) The density of pure alumina and alumina/mullite composites prepared by 

alumina with silica increased with sintering temperature but the density of the 
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composites was not changed when the powder mixture was alumina with silicon 

carbide.     

 2) The grain size increased with sintering temperature in both alumina and 

alumina/mullite composites. 

 3) The hardness of alumina/mullite composites was higher than that of 

alumina. Higher sintering temperature resulted in higher hardness because of the 

increase in density of ceramic sample. 

 4) The fracture toughness of alumina and alumina/mullite composites was not 

so different and it did not depend on sintering temperature. 
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Table  

Table 1 Physical and mechanical properties of all samples 

Temperature Sample       Density (%) G (μm)  HV (GPa) KIc  

(°C)          (MPam1/2) 

_____________________________________________________________________ 

A40         95.0± 0.1  0.7 ± 0.1 9.4 ± 1.0 2.7 ± 0.1

  

1400  ASO40        96.2± 0.1  0.6 ± 0.1 12.0 ± 0.8 2.7 ± 0.1

  

ASC40         92.4± 0.1  0.9 ± 0.2 13.9 ± 1.1 2.3 ± 0.1

  

_____________________________________________________________________ 

A45         96.8± 0.1  1.0 ± 0.1 9.8 ± 0.5 2.4 ± 0.1

  

1450  ASO45        97.2± 0.1  0.6 ± 0.1 12.6 ± 1.7 2.6 ± 0.2

  

ASC45         91.0± 0.1  1.3 ± 0.2 17.5 ± 1.3 2.2 ± 0.1

  

_____________________________________________________________________ 

A50         97.4± 0.1  1.1 ± 0.2 15.3 ± 2.2 2.4 ± 0.2

  

1500  ASO50        98.1± 0.1  3.9 ± 0.1 17.4 ± 1.7 2.4 ± 0.2

  

ASC50         92.3± 0.1  5.0 ± 0.1 17.7 ± 1.6 2.4 ± 0.2

  

_____________________________________________________________________ 

A55         98.7± 0.1  2.9 ± 0.3 11.9 ± 1.7 3.1 ± 0.2

  

1550  ASO55        99.4± 0.1  6.0 ± 0.2 18.5 ± 1.8 2.5 ± 0.2

  

ASC55         92.5± 0.1  3.6 ± 0.4 16.6 ± 1.7 2.5 ± 0.2

  

_____________________________________________________________________ 
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Figures 

 

Figure 1 XRD patterns of alumina and alumina/mullite composites at 1400°C (dots 

show the presence of mullite) 

 

Figure 2 Graph of density as a function of sintering temperature 
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Figure 3 Graph of alumina grain size as a function of sintering temperature 
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Figure 4 Fracture surfaces of alumina and alumina/mullite composites at 1550°C (A) 

alumina (A55) (B) alumina/mullite from alumina and silica (ASO55) and (C) 

alumina/mullite from alumina and silicon carbide (ASC55). The arrow indicates 

intergranular fracture and the area in dotted circle indicates transgranular fracture. 
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Figure 5 Graph of hardness versus sintering temperature 

 

Figure 6 Graph of fracture toughness versus sintering temperature 
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