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Abstract

Project  Code :   TRG  4580076

Project  Title :  Study  on  the  Optimal  Condition  to  Reduce  the  Synthesis  Temperature   

                             of Silicon  Carbide (SiC)  Powder.

Investigator :  Miss  Siriporn  Larpkiattaworn

   Thailand  Institute  of  Scientific  and  Technological  Research

E-mail  Address  :  siriporn@tistr.or.th

Project Period :  1 July 2002 - 30 September 2004 (2 years  and  3  months)

The  objective of  this  research  is  to  study  the  parameters  of  silicon carbide (SiC)  

synthesis  reaction  and control  the  reaction parameters  to  produce  fine  SiC  powder  at  

low  temperature.  Silicon (Si)  and  Carbon (C)  were  used  as  starting  powder.  They  were  

mixed  and  fired  to  generate   the  reaction. The  parameters  of  particle  size, solvent type,  

particle packing,  firing   temperature,  time,  heating  rate  and  atmosphere  were  studied.  

After  firing  reaction  the  synthesized SiC powders  were  measured   free  Si and C content,  

surface  area  and  investigated  the  microstructure.  Experimental  results  showed  that  

higher  surface  area  of  carbon  black  powder  gave  better  reaction.  In  additional,  particle  

packing  showed  the  effect on  Si-C  reaction  relating   to  the  atmosphere.   Closed  

packing  particle  gave  better  reaction  in  vacuum  but  loose  powder  gave  better  reaction  

in  argon  at  the  same  reaction  temperature,  time  and  heating  rate. This  is  because  

Si-C  reaction  performed  two  reactions  simultaneously.  One  was  solid-solid  reaction  of  

Si and C  and  another  one  was  gas-solid  reaction  of  SiO and C.  The  complete  reaction  

was  observed  by  measuring  the  free  Si  and  C  content  in  the  synthesized  SiC  

powder.  At  reaction  temperature  1150 
{
C   for  1  hour  and  50

{
C/min  heating  rate  in  

argon  was  the  lowest  temperature  to  give  complete  reaction  from  loose  powder  

system  and  produce  very  fine SiC  powder  of  10-100  nm.  This  synthesized  powder  had  

particle  size   and  free  Si  and  C  content  closed  to  the  commercial  grade  powder  but  

still  had  high  other  impurities such as Sn, Al, Fe and S.  These  impurities  can  be  

removed  by  chemical  treatment  or  using  higher  purity  of  starting  powder  to  get  high  

quality  synthesized  powder.

Keywords  :   Silicon  Carbide, Synthesis, Silicon, Carbon, Atmosphere
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���;�

$���������#%&�# (SiC) �/O����/����&�����3	�P�:�������#91*�9����� ��:�����+��

6������
�"/9&& �����7�'�9���/O� 2 /����� �
� /����������:�����+��6����/O����&��

���
���� &���-$���������#%&�# (�-SiC) 9��/����������:�����+��6����/O����$�:���� 9��

���:&������ ���
���� 9����-$���������#%&�# (�-SiC) $���������#%&�#�����7�/���
���&&

6������&���%/�/O�9���� ��
��-�+�����+���"����� 2000 �����$��$�
� ��1��$������-

���#%&�#1�M��	&����&�����P�X :�
7+�������&�����P�X�"���� ��%������ 9��7+���������
�/�����������<

�	� �,�� �1�
����� �1�
�9�� ��� ��� �'� �/O��+�  ���$���������#%&�#����&	�������+������

91*�9�� ���������	������1��������� 9������������������-,+��������!��"���"� ��������

�'�%/-,+����
���93�����
 �,�� -,+�/O��	�����%� �	���1	�7" -,+-�����/����&����< 1��

���
���
��# ��
��/O�����/����&1����/��!#����*��������# /����&	�
	������3	����3
���'�%/

-,+�/O��	���:�����+��9��:��� 9���	���
�#����< ��
������������	�/�����P�X���1
�
�	���'�

9���M'���	��&�

����	�������#���$���������#%&�#�����
��P� ��P������
���������� �
� ��P�����6����	�,	�

����������
9�+��	&7���:�U� ��
�������/O���P����%��$	&$+�� �	�7���&�����
 ����7"� 9��1+����


1����P���M�
� -,+3�	����-����6����"� ��!��"�����-,+-��������/N�����
��"�/����! 1900 7��

2700
 
�����$��$�
� �'���	&9����-$���������#%&�# 9��7+��/O�&���-$���������#%&�# ���
"�-�

,��� 1500 7�� 1600 �����$��$�
� 9��������1��6�$���������#%&�#���%�+��1���-�Q����� 10

%����� ��������M
	���&�������&�����P�X9��1���������1��6���$���������#%&�#%�+
��

�'���	&����	�������#:�
��P� polymer conversion 9�� gas phase synthesis ��-�+��������

����&�����P�X�"�9��������1�����*����� 9�������&������������1+��$	&$+�� �+��-,+���
����
�

��/��!#����?3�� 9������	M��+��������"� ��������M����'�-�+����/N�����
��	�:�
����������

:���$������9�����#&�� �/O�����������P���������76���6�$���������#%&�#��������
�%�+ $����/O�

��P�������%��
���
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�	�9/�����'��������� %�+9�� 1���������1���	�7���& ��������	�1��������9��

��������6� $������7����!��"�� ���� �	�������3��������+��9��&��
����-�����6�

�/O��+� �	M���M�3
��-�+%�+$���������#%&�#�����������1�����*����	&��:����������!��"����'�9��

�����7�'����1�M��"/,�M�������6�&���-$���������#%&�#�������
�%�+9������&��&	��1��

,�M���� �3
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����� 2

�J�L�3"������	
����������-1!�

$���������#%&�#�/O��	����$����������&�&���'��	Q-�����'�%/-,+����
���93�����
 

�,�� -,+�/O��	�����%� �	���1	�7" ����/����&����< 1�����
���
��# ��
��/O�����/����&1��

��/��!#����*��������# ��
�������/O��	������������91*�9���"� (�
"�-�,��� 9-10 Mohs scale)  

���������	������1��������������!��"���"� ��������M
	�������'������+������� ����	�/�����P�X

���1
�
�	���'� �M'���	��&�
[1-4]

 9���	�7���&���-,+����
�$���������#%&�# ������7"�����$������

%�%���# �'�-�+�����3	���$���������#%&�#�3
��-,+�/O��	���:�����+��9��:��� 9���	���
�#

����< �+�


$���������#%&�#���3&%�+-�P���,��� 9��%��&��
�	� 9����/����!�+�
 :�
3&�
"�-�

9�� moissanite -� meteroite ���&����!�"�1�%� 9�����3&/�/��
"�-�9�� carnallite 

(KCl.MgCl2.6H2O) �	��	M�-���������������'��/O��+���	�������#$���������#%&�#1�M���� ��P����

�	�������#$���������#%&�# �����9������1�M�-�/0 1890
[1]

 :�
���
���� “Acheson process” ��
���

��� Edward G. Acheson  $����/O�6"+,��
1�� T. Adison �+�3&:�
&	����Q 1!�����1������

�	�������#�3,� 9�� Acheson ����������������1�M��/O����/����&����������#&�� (carbon) 

9�����	��	� (alundum) ������
"�-���� �1�����	M�,
�����-�����M��� ���#&��	��	� (carbolundum)

����	M�%�+���	����	
�'��������� 3	��� 9��/�	&/������&�����-�����	�������#$������- 

���#%&�#�
��������
��� �'�-�+/����&	������7�	�������#$���������#%&�#%�+���
��P� $���-�9����

��P�����1+��'��	����9�������	�%/

2.1 ����
�1��/"��-!�%�"��!�����&�#�

:�����+��6���1��$���������#%&�#��/����! 200 �"/9&& 9�����3&&��
< ���3�
� 2-3

�"/9&&�����	M�
[1]

 9�����"/9&&/����&�+�
,	M�1�����������������������1�����#&��9��

�����1��$���������,
�������	� �	��"/��� 2.1
[5]

 ��
�����
�$+���	��/O�,	M�<9�+������������

�'��	&������-�9����,	M��������	� �'�-�+�����/O�:�����+������< �	�9���-��"/��� 2.2
[6]

 $���

�����79&���/O� 2 /�������	� �
� /����������:�����+��6����/O���&&���&�� (cubic)

���
���� &���-$���������#%&�# (�-SiC) 9��/����������:�����+��6����/O���&&������&��

���
���� 9����-$���������#%&�# (�-SiC) $���%�+9��$���������#%&�#�����:�����+��6���9&&

���$�:���� (hexagonal) 9�����:&������ (rhombohedral)
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��9��� 2.1 ����,
����	�9&&�����������1����������#&�� (C) �	&�����$������ (Si) �	M� 4

            ����
"��+����& (��
� a 9�� C-Si �����/����! 3.08 9�� 1.89 �	������)

��9��� 2.2 :�����+��6���1��$���������#%&�#
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2.1.1 ������������AB�!-!�����
�1��/"��%�"��!�����&�#� 
[1,5,7]

��&&-�������
�,
���3
���P�&�
����9������:�����+��6���1��$���������#%&�# %�+

�'����-�+���	���1�
"��+����+� 9������+�
�	��	��� :�
�	���1 9���7���'����,	M�1��

���������	����
��/O���&&���
��	�$M'�%/��
��
< �����	��	����+����	� 9���7��:�����+��6���

����/O�:�����+��6���9&&-� :�
-�+ “C” 9�� ���&�� “H”  9�� ���$�:���� 9�� “R” 9�� 

���:&������ �	��
�������	����
������1��$���������#%&�#-��"/9&& 3C 2H 4H 9�� 6H 

9����	��"/��� 2.3 
[5]

��9��� 2.3 ����	����
������1��$���������#%&�#-��"/9&&����<

2.1.2 ����9"������9	������-%�"��!�����&�#��9?�3!"O�-%�"��!�����&�#�

:�
/���9����-$���������#%&�# %�+���������'�/N�����
�1������	M��+�-��7���1�� 

%�-1������-1��91*� �����!��"���"�-�,��� 2300-2700 �����$��$�
� ����&���-$������

���#%&�# %�+������&�����6��������3�������#�/O�����	M��+� $�������1�M������!��"����'����� 2000 

�����$��$�
�
[7]

 9����������7�
���3��'����� ��
�����
&�	&9����-$���������#%&�# �	��	M�

&���-$���������#%&�#�����7�/���
��"/�/O� 9����-$���������#%&�# ��
��-�+�����+��������� 

2000 -���!����%������������	������1+�%/ :�
�/���
�%/�
"�-��"/ 6H 9�� 15R 9��7+����������

����	������1+�%/ ��!��"��-�����/���
��"/������ :�
��������	���������,����	� �'�-�+%�+�"/

9&&6��������	��+�
 �,�� 7+�����:&��� ��%�+�/O� 4H -�1!��������%�:����� ��%�+�/O� 6H
[1]
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9��-�&����!������76���&���-$���������#%&�#%�+�����!��"���"� �,�� ��
-�+�����	�

&��
��������������  �"/��� 2.4 9���6�1�������	�&��
�������������� 9����-$������

���#%&�# 9��&���-$���������#%&�# 
[7]

��9��� 2.4 6�1�������	�&��
��������������9����-$���������#%&�#9��&���-$������

            ���#%&�# (Ryan 9���!�, 1968)

2.2 
��
���
��&9-!�%�"��!�����&�#�

$���������#%&�#�/O����/����&�����3	�P��������������/O�3	�P�:�������#��� 

91*�9����� �'�-�+�����
	����"�	� (Young’s modulus) �"� ������
�	������/O�9�U�1��$������

9�����#&������+��-,+��!��"���"�������� 2200 �����$��$�
� $���������#%&�#���������

&�����P�X���< ��%������ 9��7+���P���%�:����� ���"�����
� ��
�/��
"��������1�
� 9������� ���

�'��	& 9�������P������
,���/��
"��������'� $���������#%&�#,���9������������7�
���3

�������,���&��� ����	�/�����P�X���93�������'�1���	M����#&��9��$������ �'�-�+
�������� 

$������#6�$���������#%&�#-�+%�+�������9����"�< �	��	M�-����$������#$���������#%&�# ���

�'��/O��+��-������	����� �,�� :&��� ���#&�� ���"�����
� �/O��+� �3
��,��
-�+���$������#����

%�+���
1�M� ��������M$���������#%&�#
	����M'���	��&���
�����
&�	&:���  �'������+���"� 9��


	�������������/���
�9/��1����!��"���
���?	&3�	�%�+�� ��&	���	��%/1��$���������#%&�#

9����	��������� 2.1
[8]
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�������� 2.1 ��&	���	��%/1��$���������#%&�#

��&	�� 9����-$���������#%&�#

(�-SiC)

&���-$���������#%&�#

(�-SiC)


��
���������/"��

-�M'���	�:������ (M. W.)

-�������9���������K� (TD, g/cm3)

-:�����+��6��� (crystal structure)

40.10

3.21

���$�:����

40.10

3.21

���&��


��
�������!����&#�����

3"������1!�

-�����������+����������	������

(Cp, J/mol.K)1

-������/0 (�fH
o
298, kJ/mol)

-3�	��������1����&�# (�fG
o
298, kJ/mol)

 ���:��/0 (So
298, J/mol.K)

-����������� (Tmp, K)

-�	�/�����P�X���1
�
�	���������+��

(�, 10-6/K)

-����'������+�� (�, W/m.K)

298-662 (������)a

662-3200 (������)b

-71.6

-69.1

16.5

3103

5.12 (298-1273 ������)

5.48 (298-1773 ������)

5.77 (298-2273 ������)

5.94 (298-1773 ������)

-

41.0  (293 ������)

33.5 (873 ������)

25.5 (1073 ������)

21.3 (1273 ������)

298-678 (������)c

678-3200 (������)d

-73.2

-70.9

16.6

-

3.8 (473 ������)

4.3 (673 ������)

4.8 (873 ������)

5.2 (1073 ������)

5.8 (1273 ������)

42.0 (300 ������)

19.0 (1000 ������)

13.0 (1500 ������)

-


��
������"

(���!$������ 293 ��"���)

-
	����"�	� (E, GPa)

-������9���	�:�+� (�bend, MPa)

408

350 + 40

432

560


��
�����&OOU�

(���!$������ 293 ��"���)

�����+�����%���� (� x108, �.m) 4x105 (0.17-1)x106

1
 Cp = A+1.0E-3*B*T(K)+1.0E5*CT-2+1.0E-6*D*T2

a A = 36.489 B = 14.652 C = -13.037 D = 0
b A = 49.597 B = 2.636 C = -35.606 D = 0
c A = 35.648 B = 15.954 C = -12.523 D = 0
d A = 50.576 B = 1.992 C = -37.639 D = 0
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2.3 ���������

��������/�%�"��!�����&�#�

���&�����-�����	�������#6�$���������#%&�#���
"����
��P� �����7�	��/O������

-�Q�< %�+ 4 ��P� �
�

1. Carbothermic reduction 1��$����� (SiO2)

2. Direct reaction 1��:���$������9�����#&��

3. Thermal decomposition 1�����3�������#,�����9�:�$������ (organosilicon

              polymer)

4. Gas phase synthesis

-�9������P���1+��� 9��1+����
���9�������	�%/ -������
����P����������� ����'����7��

�"/9&&1��6����	!V#����+����� �,�� ����&�����P�X 1��� 9���"/���� �/O��+�

2.3.1 Carbothermic reduction -!�%�"��� (SiO2)

�/O���P�����	�������#$���������#%&�#�����
�-,+-����	&���������� ��
�������+������'�

��P���M��3
M�����������P� Acheson process ����������� 100 /09�+� ���&����� carbothermic

reduction �������$�����9�����#&���/O�������	
���#&���/O��	������$#$����� $���������#%&�#

���%�+�����P���M��1���-�Q� �3����������:�1������ ��
��������!��"��-��������/N�����
��"�7��

2000 7�� 2300 �����$��$�
�
[9,19] 

9��-,+������� �	��	M���������3	��� /�	&/������&�����

�3
�����������!��"��-�����	�������#

Ruiming Ren 9���!�
[9] 

�'�����	�������#$���������#%&�# :�
-,+������ integrated 

mechanical thermal activity process (IMTA) $����/O�����	�������#:�
 carbothermic 

reduction ��P���������%�+�����3	���1�M��� :�
-,+��	���������+��+�
3�	������ �3
��-�+����

/N�����
��������$����� 9�����#&�� �����!��"���+���+�
 high-energy milling 9������+�
���

�6������!��"���"� �3
��-�+����/N�����
�����	�������#�����&"�!# ���&�����6��������7���

9&&-�+�'��
��������
���%�+ ���&�6���+�
 high-energy milling ����������� carbothermic 

reduction ��,��
������9����!��"��1�� carbothermic reduction $���3&��������7����

/N�����
�1�M�%�+�����!��"����'����� 1600  �����$��$�
� ��
���������&�6��-��	��!���M��

,��
-�+6���1��$�����9�����#&����1������� ��6�-�+����/N�����
�%�+���
1�M� $���������#%&�#

����	�������#%�+��1����
"�-�,��� 20-30 ��:����� /N�����
��������1�M��/O�%/�	��������� 2.1
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            SiO2 (s)   +   3C(s)                            SiC(s)        +   2CO(g)         ……(2.1)

-���������������/N�����
��	������1+���+� %�+��/N�����
�
��
����1�M�7�� 3 /N�����
��+�


�	��
�

(1) ������������$#$������+�
���#&�� %�+6��	3P#�/O��U�$$�����������%$�# (SiO) 9��

�U�$���#&�������%$�# (CO) �	��������� 2.2

(2) ������������$#$������+�
���#&�������%$�# �	�9���-��������� 2.3 ����	M��U�$

���#&�������%$�#����������� 2.3 �'�/N�����
��	&���#&���'�-�+���U�$$�����������%$�#

9���U�$���#&�������%$�#�/O�6����	!V#1��/N�����
��	���������  2.3 9�� 2.4 ����'��	&

(3) �������$���������#%&�# ����������	�1���U�$$�����������%$�#�	&6����#&��

�	��������� 2.5 9��$�����������%$�#�	&���#&�������%$�# �	��������� 2.6

               SiO2 (s)   +   C(s)                       SiO(g) +   CO(g)      …..(2.2)

               SiO2 (s)  +  CO(g)                       SiO(g) +   CO2 (g)      …..(2.3)

               C (s)      + CO2 (g)            2CO(g)      …..(2.4)

               SiO (g)   +   2C(s)                SiC(s) +   CO(g)      …..(2.5)

               SiO (g)   +   3CO(g)              SiC(s)     +   2CO2(g)      …..(2.6)

���/N�����
�1+���+� 3&���1���������1������	M��+���6�����	����������         

/N�����
�
[2,4,9-12]

 7+�1���������1������	M��+���*����'�-�+�	����������$���������#%&�#�3���1�M� 

�������	M�
	�1�M��	&:�����+��6���1������	M��+��+�
 :�
7+�����	M��+��/O�9&&��	!��� 

/N�����
�������1�M�%�+��*� 9�������7-,+���*� (Fe) �/O��	�����/N�����
� (catalyst) :�
����

���*�%�������+�
�� 20 :�
�M'���	�1��$����� ����'�-�+���*���1�����*����< 9�������

�����
�	������ ��,��
-�+�	����������/N�����
��"�1�M�
[10]

Junn-Gunn Lee 9���!�
[10] 

%�+�'���������6�1�� CO �����%��������/N�����
�     

3&��� /����! CO ��6�����������/N�����
��
�����*�%�+,	� :�
7+�/����! CO �3���1�M� �	���

�������/N�����
������� �	��������� 2.7

SiC yield (%)  = A(PCO)
-1/3

t exp(-�	/RT) …..(2.7)

:�
��� A     = 4.25x10
16

 �'���	&�	��
������%�������	�����/N�����
� (%-atm
1/3

/min)

       = 2.8x10
10

 �'���	&�	��
�������������*�/����!�+�
�� 7.5

 (%-atm
1/3

/min)

PCO    =  �����	�1�� CO (&��
����, atm)
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t        =  ����-��������/N�����
� (����)

�	    =  3�	������������+�

T       =  ��!��"��-��������/N�����
� (������)

V.M.Kevorkijan 9���!�
[11] 

%�+������	�������#$���������#%&�#:�
-,+6����#&�������

3
M����6�������	� 2 ,��� ������-�$�������� &�6��-���$�:�� 9�+��6�-��"QQ���������!��"�� 

1150 9�� 1500 �����$��$�
� �/O����� 0.5 7�� 2 ,	��:�� 3&��������	�9����!��"����6����

/N�����
� carbothermic reduction :�
��6����/N�����
�-��������� 2.2 9�� 2.5 ��
�������	�

��'����< /N�����
�������%�+��*�1�M������!��"����'� 6���������3&��� ��������	� 1-2 /�����

�����!��"�� 1300 �����$��$�
� ����	M��+��+�
�� 50 �/���
�%/�/O�$���������#%&�# :�
-,+

�����+�
���� 1 ,	��:�� �
���%��*��� �U�$$�����������%$�# (SiO) ���"Q���
%/ ��
������

7"��"���������&& �'�-�+6�6������%�+��'� �"/����1��6����#&�����������%/��6�����	��!�

1��6�$���������#%&�# :�
7+�6����#&����1�����*� ���'�-�+%�+$���������#%&�#1�����*��+�


6�1������	M��+����9�������	� �,�� colloidal silica, quartz, ���#&����� phenolic 

resin 9�� carbon black 6���	� 3&��� �������/N�����
��/O�$���������#%&�# ����%�+���

��!��"�� -��+���
��	� �
���� 1500 �����$��$�
� 9��3&���#&��������
��
"�-��	��
������-,+

����	M��+��/O� quartz �	& carbon black 9�� colloidal silica �	&  phenolic resin 9���	��!�             

���:�����+��1��������$���������#%&�#����	�������#%�+ �/O�6���
���������	��!��?3���	�

1�����#&�����-,+�/O�����	M��+� ��������M���#&�����-,+�/O�����	M��+� 
	���6����������7�
�

1��$���������+�
 :�
 carbon black ���'�-�+$������/���
��"/�����	!��� ��
� quartz �/O� 

cristobalite -�1!�������#&����� phenolic resin %���/���
��"/�	&$�����
[2]

Rasit Koc 9�� Sai V. Chattamanchit 
[4]

 -,+��P� carbothermic reduction  1��$��������

���
�&6���+�
���#&�� �3
���	�������#$���������#%&�# 3&��� ������
�&6��$������+�
���#&�� 

�'�-�+/N�����
�����%�+��&"�!#���1�M� �������	�������#%�+������&�����P�X�"�1�M� :�
���%�������

�����	�1�������� (agglomerate)

��������M
	������-,+���������96������+�����%�:����� ��-,+-���������$#$�����

1��������
��+�
���#&��
[3]

 $��������76���$���������#%&�#�����1�����*����	&��:�����%�+ 

�������
�����	M��+��������� (gel) 9�+����
��6������&����� carbothermic reduction
[13]

�/O�����������P���������7�	�������#$���������#%&�#�����1��������
�%�+ 9��%���/O������
�����	�    

��
�������/O���P������&��� morphology %�+
��
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2.3.2 Direct reaction -!��"��%�"��!�3"������!�

��P���M�/O�����	�������#$���������#%&�#:�
���	
����'�/N�����
��	�:�
����������

:���$������9�����#&�� /N�����
��������1�M� �/O��	��������� 2.8 ��P���������
�-,+�'���	&���

�	�������#$���������#%&�#���:���$������9�����#&�� %�+9�� ���&����� carbothermic
[14]

, 

microwave reaction
[17]

 9�� mechanical reaction
[18-20]

 �/O��+�

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

Karine Saulig-Wenger 9���!�
[14]

 �����7����
� �-SiC nanowire �������'�

/N�����
��	�:�
����������$�������	&���#&�� :�
-��6�$������-���"$��&�M����"���� 9�+�-��-�

��"$��&�M�9��%��#����� /@�=� �'�%/�6���� 1200 �����$��$�
� ��� 1 ,	��:�� �	��
�����	����

�6���������/���
�U�$%�:������1+�%/���� �-SiC nanowire ����1�M� :�
��1���6����"�
#����

/����! 10-60 ��:����� 6�������
��/O�$������ -�1!�����6�-����#��� ��%���� nanowire

����1�M� �	M���M��
������ N2 �'�/N�����
��	&9��%��#�����/O�%�1�����#&��-%�:�����
[15]

 9���

������:�1�� nanowire �/O��	��!�1�� vapor-solid (VS) nucleation process
[16]

�������&���-$���������#%&�#�����!��"����'� ������96��	���%�:����� �P�&�
%�+���

�����+��������96��	�������1�M������	M��+���	��
��� (bulk) �'�-�+������� nucleation 9��:�

1�M�1�����&���-$���������#%&�#�/O�%/�
��������*� :�
�	���%�:�����%/�����+�3	�P�-�

9��%��# (graphitic bond) ��
���������#&���/O��	����%��������	&�	���%�:����� (microwave 

susceptor) 9�+����6��������+��%/
	�$������ ��������'�/N�����
��	����
�/O�&���-$������

���#%&�#  1+�%�+�/��
&1���������
�:�
-,+%�:����� �
� �����7�	�������#&���-$������ 

���#%&�#%�+�����!��"����'� -����������*� 9��������&�����P�X�"�
[3,17]

P.D.Ramesh 9���!�
[17]  

�'�����	�������#6�&���-$���������#%&�# :�
-,+$������ 

9��6����#&�� (charcoal powder) �/O�����	M��+� 6�$���������-,+�����*� (Fe) 9���$�
� (Ca) 

9��9�����$�
� (Mg) ��
�/��
"��+�
�� 0.59, 0.11 9�� 0.08 ����'��	& ����6����#&����

���%��# (Cl) $	���� (SO4) 9�����*� (Fe) ��
�/��
"��+�
�� 0.2, 0.2 9�� 0.1 ����'��	& 

/N�����
�����1�M���
-�+�����+��������96��	���%�:����� �����!��"����'����� 1250 ������ 

��� 10 ���� $��� X-ray pattern 1��6�&���-$���������#%&�#����6�-�&��
����/��� ��3��1��

$����� 9��$����������
"��+�
 9��7+�-��6����#&��-�+�������3� ��3&9��3��$����������	M� 

������!�����6�-�&��
����%�:���� $���,��
/����	�����������$���,	�� �'�-�+%�+6�&���- 

$���������#%&�#���%����$�����9��$������/��
"���




12

�� � -,+ � ���� �� � � � � �� 
 �9&&�	 � ��
�# : �
 -,+ � �	 �� � ��� ��� �1+ � ,� � 
   

(mechanical alloying ; MA) �/O������������������7"��'���-,+-�����	�������#$���������#%&�#

 M. Sherif El-Eskandarany 9���!�
[18]

 -,+:���$���������������&�����P�X�+�
�� 99.5 1���

��������*����� 300 mesh 6���	&���#&���������������*����� 350 mesh -�+%�+�	�����1��

$������ : ���#&�� �����	& 1:1 1��&�9���"�&��/O�$	�%��# (sapphire) ���&�6����-,+

���
���&����������	���+�
3�	�����"� (high – energy ball mill) 9�������/���
�U�$���#����1+�

%/-���&&�+�
 �����������3&��� 6����6������&�6�����7�� 300 ,	��:�� �����!��"���+��

���'�/N�����
��	� ���
�/O�&���-$���������#%&�#��������
���� �����9����,3���������#�����	&

0.4357 ��:����� �	M���M�	�9/�����< �,�� ������*�9���������-,+-����&� �	��������������

�M'���	��"�&����������-,+ �/O��+� �+����6������&	��1��$���������#%&�#����	�������#%�+
[19-20]

��%�-�����	�������#&���-$���������#%&�#:�
�������	��������M�����79&�����,�������1��

���&�6�� %�+�/O� 3 1	M���� �	���M

��������	
 �/O�1	M����1�������������,��/����&�������$�������	&���#&�� �
� 

�	M�9�� 0 7��12 ,	��:�� 1�����&�6�� 6�$������9�����#&�����������
�	� 9�+�������	� 

������+��?
�� (shear stress) ������,��	���������"�&��	&6��	��
��� ��6�-�+6��	��
���

�/���
��"/����-�+���	��!���+�
9��� (rodlike)  $����/O�����3���3
M����6�� �"/��� 2.5 9���-�+��*�

7������/���
�9/��1���������-�+��*�����
���3�������-����&�6��

��9��� 2.5 6�1������-����&�6������������������
1���1��6� Si50C50 alloy
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���������
��� �/O�1	M����1��������� solid state reaction �������$�������	&

���#&�������/O�&���-$���������#%&�# $�������1�M�-�,�������1�����&� 24 7�� 100 ,	��:�� 

:�
7+��������1�M��	�����:�
/������1��&���-$���������#%&�#�*
����"�1�M� 9�����"/�����/O� 

equiex ���1�M��+�
 :�
��1�����+�6����"�
#����/����! 3 %�����

�������������� �/O�����'�-�+�������1��&���-$���������#%&�#��� homogeneous ���


���1�M� �
� ,��������	M�9�� 100 7�� 300 ,	��:�� 1�����&�6�� 6��	��
�����	�6���1	M������M��

��1�����*����� 0.5 %����� ���"/���������� 6�����
& 9������������
1���������-�,���

9�& 7+�-,+����-����&�6��7�� 300 ,	��:�� ����1���6���/����! 7 ��:�����

��������M&��
����-�����6�
	���6��������	�������#$���������#%&�#���6�$������

9�����#&�� ������1�� Jorge Cruz Fernandes
[21]

  %�+�'�����6��1��$�������	&���#&�����

�	��/O���*� %/�6�-����9�������
# ��������7��&���&��
��������6�%�+ ���9�������
#

,������-,+-�����������M������/����&1���������+� 9����������9���������+�6����"�
#����

�3�
� 5 �$������� ��������7�	&9��%�+��������1+��"� 9�������7�3���3�	���������+�����

P���,��� �������� 800 W/m
2
  -�+�/O� 1350 kW/m

2 
 ������
&�/O������!��"��%�+�����	& 1650 

�����$��$�
� �����������+���3���1�M��
��������*�9�����'����� �'�-�	6��	��
����'�/N�����
�

�	����
�/O�$���������#%&�#�����&"�!#-���!�����6�-�&��
����1���U�$���#��� 9������6�

-�&��
����1��%�:����� 3&���
	���$���������
�/��
"�-��	��
���

�����P������ �
� Self-propagating high temperature synthesis (SHS)
[22] 

:�
���	


��	�1�������
�����+�� (exothermic) ���/N�����
��������1�M��������$������9�����#&����� 

ignition temperature (1250 7�� 1700 �����$��$�
�) %�+7"�3	����3
��-,+-��������
�&���- 

$���������#%&�#�+�
�,���	�

2.3.3  Thermal decomposition -!�
��*!"���!��A��#!!3���%�"��!�

(organosilicon polymer)

Thermal decomposition �/O�����	�������#$���������#%&�#:�
���-�+�����+��9��

���3�������#,�����9�:�$������ (organosilicon polymer)[7-8,23-27] $�����P���$������9��

���#&���/O����#/����&-�&��
����1���U�$%�:����� �U�$�?
��
��
��"QQ���� �����'��	Q

�'���	&�������
�$���������#%&�#�+�
��P���M �
� ����	M��+����-,+���+�����	�������1��$������ 

9�����#&�����-��+���
��	� �3
��%��-�+�����#&��������
��
"���	��������6� ���3�������#���

��
�-,+%�+9�� %����:������%$��� (CH3SiHCl2), %�����:������%$��� (CH3SiCl3)
[7,8]

/N�����
���
��%�+�	&�����+��1������	M� 2 ,��� 9����	��������� 2.9 9�� 2.10 ����'��	& 
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��������M
	���3������#:&%$���, 3���%$���9��3������#:&%$:��$� (Yajima 9���!�, 

1981; Schilling 9���!�, 1983)
[7]

 �/O��+� �"/��� 2.6 9�����%�1��/N�����
�1��3������#:&-

%$��� -�����������6��������+�����,�����!��"������<
[23]

CH3SiHCl2   SiC + 2HCl + H2        ……(2.9)

CH3SiCl3 SiC + 3HCl + H2        ……(2.10)

��9��� 2.6 ��%�1��/N�����
�1��3������#:&%$��� -�����������6��������+�����,���

            ��!��"������<

/����&	������3	���9��/�	&/������&������	�������# :�
-,+:�3�������#$����������

����,
���3	�P��������3�������#���,�����-,+-��������
�$���������#%&�#�+�
 �	��
����,�� 

������	
1�� West 9���!�
[24-26]

  ���-,+3���%$���%���� $��������������,
���3	�P��	��������   

%������%����:�%$����	&�0��������%����:�%$��� ��6��������+�������!��"���"� �3
���'�-�+

%�+&���-$���������#%&�#

Venkatasubbaiah Krishnan 9���!�
[27]

 -,+%�%�����&�$�� $��������������,
���

3	�P��	��������%������%����:�%$����	&�0��������%����:�%$��� ��-,+�/O�����	M��+�-�

����	�������#$���������#%&�# :�
�'�%�%�����&�$����6������&������������ 9�� 

�����+�� 3&���%�%�����&�$�� �����7�/���
�%/�/O�&���-$���������#%&�#%�+ ��
��6�������

�+�������!��"�� 1500 �����$��$�
� ��%�1��/N�����
��	������9����	��������� 2.11 &���-

$���������#%&�#����	�������#%�+��1������	&��:�9������������
1��1����������
"�-�,��� 

8-12 ��:�����

1000-1500 
o
C

>1100-1900 
o
C
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��P���M�����7�	�������#$���������#%&�#��������������
�9��&�����P�X�"� ��!��"��-����

�	�������#%���"�����	� ����1+��+�
1����P���M �
� /����!$���������#%&�#����	�������#%�+���+�


��
�����
&�	&/����!1������	M��+�9������9�U�3������1�M� �,�� 9�U�%�:�����#&�� 9�U������ 

�/O��+�

2.3.4 Gas phase synthesis

����	�������#$���������#%&�#�+�
��P� Gas phase synthesis ��M�������9�+�����	M��+�

���-,+�	��/O�����'�3��%$��� (SiH4) ��
����:�%$��� (SiCl4) �'�/N�����
��	&%�:�����#&�� 

��
�%�:����� ��
��3����!������	�����#:�%������ ����*�%�+���,���1��%�:�����#&��%��

-,���
����'��	Q �	��	M�����
��-,+,���-��*%�+ 9�������'��	Q�
� �'����:��1��  Si, C 9�� H ���

����������

/N�����
�����	�������#$���������#%&�#�+�
��P� Gas phase synthesis ��M����-�Q�9�+�

�/O�/N�����
��"������+�� (endothermic reaction) �	��	M� ���+����3�	���������
����1+�%/

,��
�	�����!��"��1��/N�����
�%�+ �������� 2.2 9���/N�����
��	M����-�����	�������#$������

���#%&�#�+�
��P� Gas phase synthesis
[8]

����	�������#$���������#%&�#�+�
��P� Gas phase synthesis �����
��	����%�+9��

������ chemical vapor deposition (CVD)
[28-30]

 9�� chemical vapor infiltration (CVI)
[31-33]

$�������	M��+������
�-,+�
� ethyltrichlorosilane (ETS) 9�� methyltrichlorosilane (MTS)

�3��������7����
�%�+-������	�%����'�����	� (10
-3
 torr) $���/N�����
��������1�M��/O��	������

���  (2.12) 9�� (2.13)

…..(2.11)



16

C2H5SiCl3 (ETS) + H2(g)                  SiC(s)  + 3HCl(g) + CH4(g) …..(2.12)

CH3SiCl3 (MTS) + H2(g)                  SiC(s)  + HCl(g) + 2H2(g) …..(2.13)

��P��	��������M��-�+$���������#%&�#���������&�����P�X�"�9����1�����*� �	M���M1�M��
"��	&

�����	�1���U�$%�:�����9��/����!1�� vapor ���7"�/���
�1+�%/-� reactor ��
�-,+����
�

�@�#�&��1��$���������#%&�#&� substrate ��
�-,+����
�$���������#%&�#�/O�������$#%/ 

deposite ��&�$���������#%&�#%��&��#�3
������
�����,��/����&$���������#%&�#%��&��#/ 

$���������#%&�#

�������� 2.2 /N�����
��	M����-�����	�������#$���������#%&�#�+�
��P� Gas phase synthesis

Reaction �HR (298K)

(kJ/mol)

�GR (298K)

(kJ/mol)

TG

(K)
�HR (TG)

(kJ/mol)

SiCl4  +  Cl4 =  SiC(�)  +  4Cl2 142.9 162.0 2694 156.3

SiCl4  +  CH4 =  SiC(�)  +  4HCl 287.5 214.0 1140 290.7

HSiCl3  +  CH4 =  SiC(�)  +  3HCl + H2 317.4 272.2 1901 322.7

H2SiCl2  +  CH4 =  SiC(�)  +  2HCl + 2H2 151.8 98.5 793 165.9

SiH4  +  CH4 =  SiC(�)  +  4H2 -28.9 -73.2 �G
0 -

Si(CH3)4 = SiC(�)  +  3CH4 -11.2 -75.0 �G
0 -

SiCl4  +  1/2C2H2  +  3/2H2 =  SiC(�)  +  4HCl 99.3 58.6 753 92.5

SiCl4  +  1/2C2H4  +  H2 =  SiC(�)  +  4HCl 186.5 129.1 977 182.3

SiCl4  +  1/3C3H8  +  4/3H2 =  SiC(�)  +  4HCl 247.3 196.9 1648 211.5

1/2Si2H6  +  1/2C2H4 =  SiC(�)  +  5/2H2 -65.0 -79.0 �G
0 -

2.4  ����;�%�"��!�����&�#�&9=A19����A��

$���������#%&�#�/O�����$������������&	���������
/����� �����,�� ������91*�9��

�"� �������+��������/N�����
�������� ������������������� �'������+��%�+�� �M'���	��&� 

�/O��+� ��&	��1��$���������#%&�# 9���%�+-��������� 2.1 �'�-�+������'�$���������#%&�#��-,+

-�������
< �+�� :�

��9��< ��
��'�%/-,+�/O��	���1	�7" 9���	�����%� 9����
�������

3	��� /�	&/������&�����6���-�+%�+$���������#%&�#�������!��3��1�M� ���������'�6�$������-

���#%&�#%/-,+-����6����/O��	�����/��!#�3
��-,+�������+���������� ������,�M�����

����*��������#����< 9����9��:�+������������'�%/-,+�3���1�M���
��
< �"/��� 2.7 9���,�M�����

��/��!#����< ����'������$���������#%&�#
[34-37]
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�	�����/��!#����< ���6���:�
-,+$���������#%&�#�/O������	� �����
,��� �����79&��

�/O������-�Q�< �������'�%/-,+���%�+ 6 �����
[8]

 �	���M

1. ��������-,+-��������+�����������������������
��� �,�� �����
 (thread guides), 

bearing, pump seal, abrasive waterjet cutting �/O��+�

2. ��������-,+�/O�����P

3. ��������-,+��������!��"���"� �,�� ceramic burners, special crucibles 9�� thermocouple 

protection tube �/O��+�

4. ��������-,+-��������+���������������������������� ��
������������� ��
�9�U� �,�� 

engine exhaust port �/O��+�

5. ��������-,+�/O�,�M�����
��
��# �,�� turbo-exchanger, piston pin 9�� turbine �/O��+�

6. ��������-,+�������+��%���� �,�� semiconductor  9�� substrate �/O��+�

��9��� 2.7  ,�M�������/��!#����< ����'������$���������#%&�#



����� 3

����#"!�3"��������������#
!�

-�&���M�������7������'���!����������#:�%������ ��P������������#�	�7���& ������

�	�������#%�+ 9���������&,�M�����������
�������&���-$���������#%&�#����	�������#%�+ :�


���������&�	M������
��39������� ���7����P�����	�������#���&���-$���������#%&�#���

��!��"����'� 9����P����1�M��"/,�M�������6�$���������#%&�#����	�������#%�+

3.1 ����;����� ������!����&#�����

����'���!��� Gibbs Free Energy (�G) �3
���'���
�����/O�%/%�+-����

����/N�����
�1������	M��+� -�����������M%�+�'���!��� �G 1��/N�����
������!��"������<

�'���� 11 /N�����
� :�
-,+��	��������'���!�������#:�%������3
M���� 9��-,+���1+��"�

�������� JANAF �3
��/����&����'���!��������

                �GT = �HT + T�ST              ……….(3.1)

       �HT =  �H298 + � �CpdT                  ...…….(3.2)

 

     �ST =  �S298 + � �CpdT                    ………(3.3)

    ��
�� �GT = ���3�	���������-��������/N�����
�1����� (Gibbs Free Energy)

                              �����!��"��-�< [J]

           �HT = ���3�	���������+��������%�+�	& (Enthalpy) �����!��"��-�<  [J]

           �ST = ������:��/01����� (Entropy) �����!��"��-�<  [J]

           Cp   = ��������������+��1�����  [J/molK]

           �H298 = � np�Hp,298   -   � nr �Hr,298         ..……..(3.4)

 �S298 =  � np�Sp,298  -   � nr�Sr,298           …..…..(3.5)

 ��
�� np 9�� nr �
� �'����:��1��6����	!V#9���'����:��1������	M��+�

6����	!V# ����	M��+�

6����	!V# ����	M��+�

T

T298

T

298
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3.2 �������������
�+$#��3"�
�����

��������&#1

�	�7���&��	����-,+-��������� �
� 6�:���$������9�����#&��9&�*� ��������	�����

���-,+-�1	M����1���������
��/O�,�M�������6�&���-$���������#%&�#����	�������#%�+ �� 2 ,���

%�+9�� 6����"����9��6��������
 ��
�����
��	��������� 3.1

�������� 3.1 ��
�����
�1���	�7���&���-,+-���������

AB�!
�� 3�" ������ -1!��"��*��

Si-1 &���	� Riedel-DeHaën ����&�����P�X 97 %

Carbon black-1 &���	�%�
���#&��9&�*� �'��	�

(���,�)

�/O���*���*�, ���'��1+�

Carbon black-2 &���	�%�
���#&��9&�*� �'��	�

(���,�)

�/O�6�, ���'��1+�

!�"����� (Al2O3) low soda &���	� Showadenko ����&�����P�X 99.99 %

1����?���
 0.6 %�����

!������� (Y2O3) &���	� Aldrich Chemical ����&�����P�X 99.99 %

1����?���
 5.2 %�����

3.2.1 ����
#������	��-��#!�$���

����	���������
1��������� �	�:�
���
��� Centrifugal Particle Size Analyzer ���� 

SA-CP3L 6���:�
&���	� Shimadzu Corporation �'�:�
�'�������'�-�+������������
�	�-�

�������
:$���
����$����������� (sodium hexametaphosphate; Na2(PO4)3) �����1+�

1+� 0.2 % :�
�M'���	� �'�-�+�����������
�	��+�
���
����	����:$��� /����! 15 ���� ��

������������
�	��
������'����� ����	M�-,+�����
���� (dropper) �����	��
�����������

��������#��������
1��������� $���-�����	�1�����
����
���M ���	
����	������1+�1��9��

�������6��������� �3
���	�/����!�������-�< 9���'���!1���������:�
-,+�����1�� Stoke 

�	��������� 3.6

D =          18
L                ……(3.6)

   (S-S0)gt

:�
��� D = ��+�6���"�
#����1�������� (�$�������)


 = ������
�1��1������ (3�
�#)

 L = ��
��������������� (�$�������)

 S = ����7����'��3��1�����
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S0 = ��������	
����
����������

g = 9��:�+�7���:�� (980 �$����������������
2
)

3.2.2 ��������"
����	$"����
�1��  

������	��!� 1��� �"/���� 9����������
�	�1�������� ������1���1���"3���

9����
9�� :�
-,+��+����������#����*�����9&&�������� (Field Emission Scanning

Electron Microscope, FE-SEM) ���� JSM-6304F 6���:�
&���	� JEOL �	��
�������'���

��������#�/O�%�+�	M�6�9��,�M���� (96�� 9���  ��*� ���) �������
��	��
����'��	���M

����������
������ -���!����6��	��
�����1�������������1+��-�Q� �,�� 6�$������ 6�

���#&��9&�*� �/O��+� �����7����
�%�+:�
:�
6��	��
�����&�9������ (stud) ������

���#&����/%�+ -�+6��	��
��������
�
������'����� ������!����6��	��
�����1�����������*�

�,�� 6�&���-$���������#%&�#����	�������#%�+�����������< ����
�%�+:�
6��6��	��
����	&

��$�:�� 9�+��'�-�+������������������
�	��+�
���
����	����:$��� /����! 20 ���� 9�+�-,+

�����
��
������&� stud ��M�-�+9�+� 9�+��'�%/���
�&6���+�
���:�
��� sputtering �3
��

-�+�������3�'�%���� 9�+�����'�����������#�	��!����:�����+��

����������
�����������  �������
��	��
����'���	&�����	��!�3
M�6��  :�
�	��%/

�'��	��
���������	& stud 9�+��'�%/���
�&6���+�
��� �3
��-�+��������'�%���� 9�+�����'���

�����"�	��!�3
M�6�� 9����������
1���"3��� 9���	��!�6�����9�� $���������	�������

����&����91*�9��

3.2.3 ������������
�1��/"��

������	��!�:�����+��6���:�
-,+���
��� X-ray diffractometer ���� XRD 6000 6���

:�
&���	� Shimadzu corporation :�
-,+�	��� CuK�1 ���������
����
�� 1.54056 ��:�����

�����7��������#%�+�	M��	��
�������/O�6�9���/O�,�M���� :�
�����7����
��	��
���%�+�	���M

����������
������ �������
��	��
����'�:�
�'�6��	��
����	�-�+9��� &�96�����

(sample holder) :�
�+��-�+6����+�%�+����&���
��	&1�&1��96�����

����������
����������� �+���'�,�M����%/1	�6��-�+���
&�����'�%/����	&96����� :�
-�+

6���+�����1	��
"�-�����&���
��	&1�&1��96�����

��
������
��	��
������
&�+�
9�+� �'�%/�	�:�
-,+,������ 2� �	M�9�� 20 7�� 80 ���� �'�

���� XRD ���&	����%�+�/��
&���
&�	&���#�������� JCPDS

3.2.4 ����
#*B>����/���#� gas adsorption

�	�3
M����6��1��6�$������ 9��6����#&��9&�*� :�
-,+���
��� Surface Area Analyzer

���� Autosorb-1 ���6���:�
&���	� Quantachrome Corporation :�
�+���'�6��	��
���%/�&
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9�+� ��	�����	M��'���-������/��1��9���9�+�����& 9�+��'�%/�����3
M����6�� :�
���
�����

�'�����	�3
M����6��:�
���	
����"�$	&9�U�%�:�����1��6����������*� 1 ,	M� 9�+��'���

�'���!��3
M�������3
M������+��	� 9���'���!:������1��9�U�%�:��������7"��"�$	& 1 ,	M� %�+

��������

ST   =    NmAcs                                  ……(3.7)

:�
���     ST   =   3
M����6���	M����

  Nm   =   �'����:������1��������7"��"�$	&�	M����&�3
M�6�� 1 ,	M�

  Acs   =   3
M������+��	�1��:���������7"��"�$	&

                          (�'���	&%�:����� :�
�	��%/-,+ ���  16.2 X 10
-20

 ���������)

��
��9�������� Nm �	��������� 3.8 ��-��������� 3.7 ��%�+�/O��	������ 3.9

Nm    =    (WmN)/M                                  ……(3.8)

ST    =   (WmNAcs)/M                                  ……(3.9)

:�
���    Wm   =    �M'���	�������7"��"�$	&�	M����&�3
M�6�� 1 ,	M�

         N     =    ��1��:���:� (6.023 X 10
23

 :������/:��)

 M    =    ���:������1��������7"��"�$	&

3.2.5 ����
#� ��>;���
�������&9 (Weigth loss)

�'�6�$���������#%&�#����	�������#%�+���	�1�M��"/�/O� pellet 9���'����	�����M'���	����

��
%/ :�
,	���M'���	� pellet ����9����	��6� 9�+��'����'���!�M'���	������
%/ �	������

3.10

     % weight loss   =      W1 – W2     X 100                        …..(3.10)

        W1

��
�� % weight loss = �+�
��1���M'���	������
%/

W1 = �M'���	�1��,�M���������6�

W2 = �M'���	�1��,�M������	��6�

3.2.6 ����
#�������3� �

����������9���1��6�$������ 6����#&��9&�*� 9��6�&���-$���������#%&�#���

�	�������#%�+�����������< �	�:�
-,+���
��� AccuPyc1330 Pycnometer 6���:�
&���	�



22

micromeritics .���
�����M-,+��	����9���$��1���U�$�����
� (He) �1+�%/-�����	��
��� ����

���9���1���	��
��������7�'���!%�+����M'���	�1���	��
���$����+�����&����������'����

�	��	&/������1���	��
��� $���%�+�������'���!6�����/���
�9/��1�������	���
-���&&

��
��/���
-�+�U�$�����
�7"��"�$	&&��	��
���-�,����������������� ������K��	���M

��
��/���
�U�$�1+�%/-��$��U�$��9���$���1+�%/-��	��
�����%�+/������1���	��
��� 

�	������

                                Vsamp     =      Vcell - Vgas                                   ………(3.11)

�������	
 (m) ��
�	�	��	
���� �������

�������9��� ( �  )  =         m                           ………(3.12)

   (Vcell - Vgas)

9����
�������U�$������� 9��1
�
�	� �	��	M�������9&&�$�-�+�� 2 �$� �	��"/1+��������M

:�
��&&�
"�-������/��� �
� �����	�&��
���� (Pa) ��!��"���+�� (Ta) ��
��/���


�U�$�1+�%/-� sample cell �+�
�����	� P1 �	�9���-��"/1+��������M

                     P1                                                      Pa

      P1(Vcell  -  Vsamp)   =  ncRTa     …(3.13)             PaVexp    =   neRTa        ….(3.14)

:�
���   nc   =  �'����:��1���U�$-� Vcell

           ne   =  �'����:��1���U�$-� Vexp

Vcell Vexp

valve
sample cell

valve valve
expansion cell

Vcell Vexp

open
sample cell

close close
expansion cell

He
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                                                P2                                                      P2

                      P2(Vcell  -  Vsamp  +  Vexp)     = ncRTa  +  neRTa      ………..(3.15)

����	M� 3 ����� ��%�+

P2(Vcell  -  Vsamp  +  Vexp)   = P1(Vcell  -  Vsamp)  +  PaVexp    ………(3.16)

�����7�� Vsamp %�+��������

Vsamp = Vcell   -           Vexp                         ………(3.17)
                                                                                           P1  -  Pa  -  1
                                                                                              P2  -  Pa

:�
 P1, P2, Pa %�+�������	�:�
 Pressure Transducer 9�����������9���%�+��������

�������9��� (�) = m                          ……….(3.18)

                                                                     Vsamp

3.2.7 ��������������Z��$!���9���!�

��������#���#/����&�������1��6��	�7���& ���&���-$���������#%&�#����	�������#%�+���

���������< :�
-,+���
��� Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) 6���:�
&���	� Noran

$�������
"��	&��+����������#����*�����9&&�������� (Scanning Electron Microscope, SEM)

���� JSM-T330 A JEOL �������
��	��
����'�-��	��!����
��	��	&�������
��	��
����3
��

������	��!����:�����+��

3.2.8 ��������������9�����!!�%��	��#���� (Total oxygen)

�'�6�$������%/��������#��/����!���$����:�
��� �����'���-,+�	�������#&���- 

$���������#%&�# :�
-,+���
��� Nitrogen/Oxygen Determinator  ���� TC-436DR $����� 

Electrode Furnace  /����&�
"��+�
 /����!���$����7"��	�:�
�������� ����	������������

�����"$��&�������������*�:����	M����-���� /@���"$��&�M� 9���/>�%���U�$-�&��
�����	M����

close

Vcell Vexp

sample cell
open close

expansion cell
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���%/ ������6���1�����9�%����9���"�%/
	���"$��&�M� �'�-�+��"$��&�M����������+���"�%/%��

�U�$����
"���
-������ ����	M�$���#9��#1�����
������	��-�+����	��
�����-���"$��&�M� 9�+�6���

���9�%����9���"�%/
	���"$��&�M��3
��%���U�$�������	��
��� ���$��������������	��
�����

����	&���#&�������"$��&�M������/O����#&�������%$�# (CO) ��!����/����!���$�����"���

�����/O����#&��%����%$�# (CO2)

3.2.9 ������������9����������!�!�
�� (Free C) ����"���"B!!�� 

��������#/����!���#&�������������
"�-�6�&���-$���������#%&�#����	�������#%�+ :�
-,+

���
��� Multiphase Carbon/Moisture Determinator �'������������#:�
����6�-�&��
����

���$���,	�� $������#&���������7"��/���
��"/�/O����#&��%����%$�# ��
����������#���*�

$���#9��#1�����
������'���!�/O��+�
��1�����#&�������������
"�-��	��
���

3.2.10  ������������9�����%�"��!�!�
��

��������#/����!$�����������������
"�-�6�&���-$���������#%&�#����	�������#%�+ :�
-,+

������� JIS R 1616-1994  “ Methods for chemical analysis of fine Silicon Carbide

powders for fine ceramics” -�1+���� 8 �����7�������������#�,��/����!1��$����������� :�


-,+��	��������1��9�U�%�:�������
-���&&
[38]

 �������'�/N�����
��������$������ :$���
�

%�����%$�# (NaOH) 9���M'� /N�����
��������1�M��/O��	��������� 3.19

Si  +  2NaOH  +  H2O              Na2SiO3   +   2H2   + 340 KJ/mol   …..(3.19)

�����������#�����������/����&,����/��!#�	��"/��� 3.1 9�+�/���
�M'��1+�%/-� Allihn

condenser  ��-�+��!��"��1���M'������ ����	M�,	��6�&���-$���������#%&�# 5 ��	� -����-�

Flask �����������
:$���
�%�����%$�#��%/ /@� Flask �+�
���
����������"��������3
�����

�1+��	&/��
1�� Allihn condenser %�+ ����	M��'� heater ���%�+�+������ -���M'���������$	��"���

�	&�������
��P������+��#6���
"�-�1��/�	&���	& ����	M�
�1��1�M��3
�����	&�M'�-�&�����-�+

�����	&�����"�
#1��&����� 9�+����%�+����'�9�����	M� -,+1+�����,
�������+��&��������&������	&

Allihn condenser ���	��
��-�+����
�	�� ��������������+�1��&����� �/@� heater  ��-�+����6��

-� Flask ��
����� 90 ���� ����	M���
��� heater ���%/ 9�+��'�&������#������M'��
*��
"��1+�%/

9,� Flask 9�� ��
����!��"��������7�������������/N�����
� (before reaction) -�+��������

1��&����� �	���!��"���+�� 9�������	�&��
���� (��!��"���+��-�1!��'���������%�����

9�������� 3 �����$��$�
�) -�����������M-�+�'�-���!����%����6��	��
����
"��+�
�3
���/O�,��

�+�����



25

�'���!��/����!$�����������%�+��������  3.20

Free Si      =   (V1 – V2)  X  f  X  0.000627   X 100   …..(3.20)

  m

:�
���

Free Si  =   /����!1��$����������� (�+�
��:�
�M'���	�)

V1  =   /������1��%�:��������%�+����������������6��	��
��� (���������)

V2  =   /������1��%�:��������%�+��������������%����6��	��
��� (���������)

F  =   correction factor

M  =   ���1���	��
��� (��	�)

$��� correction factor (f) �'���!%�+����������� 3.21

                   f = 273 X (p –p’)           …..(3.21)

       (273 + t) X 101.3

:�
��� p =      �����	�&��
���� (��:�/�����)

p’ =      �����	�1��%��M'���� t �����$��$�
� (��� 25 
o
C = 3.1676 ��:�/�����)

t =     ��!��"���+�� ��
���!��"����������1���M'� ( 25 
o
C)

��9��� 3.1 ��/��!#,������&��/����!$�����������

a : electric heater

b : Erlenmeyer flask (100 ml)

c : Allihn condenser

d : connecting tube

e : gas buret (100 ml)

f  : bulb (180 ml to 200 ml)

g : level bottle (500 ml)
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3.3 ����#
!�A�>�������������	��
��%�"��!�����&�#����������&#1

3.3.1 ����
#� ��>;���
�������&9

,�M����$���������#%&�#�������
�%�+��7"��'����'���!���+�
��1���M'���	������
%/ 

:�
,	���M'���	�1��,�M��������$������#9����	�$������# 9�+��'����'���!�	��������� 3.22

% weight loss   =      W1 – W2     X 100   …..(3.22)

              W1

��
�� % weight loss = �+�
��1���M'���	������
%/

W1 = �M'���	�1��,�M��������$������#

W2 = �M'���	�1��,�M������	�$������#

3.3.2 ����
#� �����#�
�

�'�,�M����$���������#%&�#���6������$������#���'���!�+�
��1��������	���	����

���$������#�/��
&���
&�	&1���1��,�M��������$������# �	��������� 3.23

% shrinkage    =     l1  -   l2    X  100   …..(3.23)

                     l1
��
�� % shrinkage = �+�
��1��������	�

l1 = 1���1��,�M��������$������#

l2 = 1���1��,�M������	�$������#

3.3.3 ����
#� ��������3� �3"�����*�$��
�

����������9���1��,�M����$���������#%&�#��%�+�����P����9������M'� :�
�'�,�M����

%/�&9�+������!��"�� 105-110 �����$��$�
� 9�+�/���
-�+�
*���-� desiccator  �'�%/,	���M'�

��	�9�+� 9�+��'�,�M����-����+���QQ���� ����	M��/@�/����������
"��	&��+���QQ�����3
�� 

�"���������������	���������	���
-��
"����/����! 100 ��:�/����� ��� 30 ���� ���

���
�����M'���%/-���,�����-��,�M�����3
��-�+�M'��1+�%/9����������-��"3��� �/@�/����"����

����������� 60 ���� �'�,�M����%/,	���M'���	�-��M'� ��	�����	M�-,+6+�,�&�M'�����< $	&�M'����

6��,�M������� 9�+�,	���M'���	�1��,�M������������	��+�
�M'� �'�������%�+���'���!������ 

���9���9������3����	�1��,�M��������������� 3.24 9�� 3.25 ����'��	&

 Bulk Density    =           Wd         …..(3.24)

                                                          Wsat -  Wsus
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Apparent porosity = (Wsat – Wd)   x 100 …….(3.25)

:�
��� Bulk Density =   �������9���1��,�M���� (��	�����"�&���#�$�������)

Apparent porosity =   ����3����	�/���N (�+�
��)

Wd =   �M'���	�9�+�1��,�M���� (��	�)

Wsus =   �M'���	�1��,�M������
��,	��-��M'� (��	�)

Wsat =   �M'���	�1��,�M������
��$	&�M'������������6�����%/ (��	�)

����������9����,�����K� (Theoretical Density, TD)

TD    =          Wtotal                                                          ………..(3.26)

                                           Wa/�a + Wb/�b + …..

��
�� Wtotal = �M'���	�����	M����

                       Wa, Wb = �M'���	�1����� a 9�� b ����'��	&

                               �a , �b = �������9���1����� a 9�� b ����'��	&

                       a, b = ������-,+

:�
�������9����,�����K�1���������< ������	���M

$���������#%&�# ���������9��� 3.21 ��	�����"�&���#�$�������

���"���� ���������9��� 3.99 ��	�����"�&���#�$�������

�������
 ���������9��� 4.83 ��	�����"�&���#�$�������

����������9����,���	�3	�P# (Relative Density)

����������9����,���	�3	�P# (Relative Density) �
� ����/��
&���
&�����������

���9���1��,�M�����	&�������9����,�����K� �����7�'���!%�+����������� 3.27

Relative Density    =    Bulk Density         X  100 …..(3.27)

        Theoretical Density

3.3.4 � �������3��#
#��1� (Bending strength)

  ����&������9���	�:�+�1��,�M���� :�
-,+���
��� universal testing machine ����

4469
���+� Instron ����&:�
��P� 4-point flexural �	�,�M�������-,+����&-�+��1�������
��

35 ��������� ��� 3 ��������� 9����+�� 4 ��������� ����	M�1	�6��-�+���
&�+�
������

$���������#%&�#�&��# 800 9�� 1000 ����'��	& 9�+�1	�����+�
6�1	��3,��&��# 15 %�����

(Wsat – Wsus)
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�&�����
����� 0.2 ��������� :�
�'���� 45 �����	&����&1���+��&�
(39) 

  �'�%/����&

������9���	�:�+� :�
������-,+����	&�	��
��� (span) 
�� 30 ��������� 9�������-�+9�� 2

����
"��+��&� ����
������	� 10 ��������� �'�����	�����*�1���	��������	& 0.5 ������������

���� �'����9���"�������%�+���'���!��������9���	�:�+�1��,�M���� �	��
��������������

3.28

                                  �     =     3P(L – l)                               …..(3.28)

                                                          2wt
2

:�
��� � = ������9���	�:�+� ( ����/�����)

P = ���9���"��������'�-�+,�M�����	� (����	�)

L = ��
�����1���������	&�+������ (���������)

l = ��
��������������-�+9���+��&� (���������)

w = ������+��1��,�M���� (���������)

t = �������1��,�M���� (���������)

3.3.5 � �����3-<� (Hardness)

�������91*�1��,�M�����	�:�
-,+�	����������#� (Vickers) :�
-,+���
����	�����91*�

���� DVK-2 No. DV 6133 6���:�
&���	� Matsuzawa Seiki Co,Ltd. �'�,�M��������	�������

�	�������9���	�:�+� ��1	��+�
6�1	��3,�1��� 6 %����� 3 %����� 9�� 1 %����� ���

�'��	&��6��,�M�������	��!��	���� �'�%/����&����91*�:�
-,+�	����������#�������	��!�

�/O��"//@����������������
��	���	� �������������+�����1+�������	& 136 ���� :�
-,+9���� 98

����	� ������*�-����-�+9���������	& 70 %�������������� 9����9����%�+��� 15 ������

�	���+��9
����1����
���	M�����+�� �	��"/��� 3.2 9�+�������?���
 �'�������%�+���'���!���

����91*������������ 3.29

   HV   =   0.1891  X  (F/d
2
)             …..(3.29)

��
�� HV = ����91*�9&&�������#� (Vickers Hardness)

F = 9�����-,+�� (����	�)

d = ����
��1����+��9
����1����
�� (���������)
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��9��� 3.2  �	��!���
������������&����91*�:�
�	����������#�

3.4 ���

��������
������-%�"��!�����&�#�

-�����������M���&���-$���������#%&�#�	�������#�������'�/N�����
�:�
����������

:���$�������	&���#&�� :�
�'���������/�	&�	�9/�����< �,�� ����&�����P#9���	�������

6��1������	M��+� �	��!���������	�1��������1!��'�/N�����
� ��!��"��9��&��
����

����6� 1	M��������	�������#9����	��"/��� 3.3  :�
,	��6�$������9�����#&��-��	�������

����+����� 9�+��'�%/&�6����� 16 ,	��:�� -�1��&�:3����������������"�&����"���� 9��

-,+�����9�������#���������&�����P�X�+�
�� 99.5 �/O��	����� ����	M��'�����6����	�&�%/�&

�����!��"�� 80 �����$��$�
� �/O����� 6 ,	��:�� 9
��"�&����������6�� �'����6�����%�+

%/1�M��"/��
�&����-���,���3
���'�����6������!��"�� 1150, 1200, 1250, 1300 9�� 1350

�/O����� 1 9�� 3 ,	��:�� �	������-�+�����+�� 20 9�� 50 �����$��$�
�������� -�

&��
�����U�$���#���9���"QQ���� ����	M��'����&������
�9����������#��&	��1�����

&���-$���������#%&�#����	�������#%�+ :�
���������&:�����+��6���1������+�
 XRD

�	��!����:�����+��1�����:�
  FE-SEM 3
M����6��1��������:�
 BET 9����������#��

/����!P���$������9�����#&�������
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��9��� 3.3  1	M��������	�������#���&���-$���������#%&�#���/N�����
��������:���

             $������9�����#&��9&�*�

3.5 ���������A�>����%�"��!�����&�#�	��
�����

��������&#1

��
��6�$���������#%&�#����	�������#%�+���,�������6�9&&6�9���6�9&&�	���*� 

�
����� 3 �"�� �3
������
��/O�,�M����$���������#%&�# :�
�'����������"���� (Al2O3) 9��

�������
 (Y2O3) �3
��,��
-����$������# :�
���	�����1����� SiC 90 % Al2O3  6.25 % 9��

Y2O3 3.75 % �'����,	���M'���	�����6��9�+��'�%/&�6����� 24 ,	��:�� :�
-,+1��&�:3��-

�������� �"�&�$���������#%&�# 1�����+�6���"�
#���� 5 ��������� 9��-,+�����9�������#

����&�����P�X�+�
�� 99.5 �/O��	����� �'�����6����	�&�%/�&�����!��"�� 80 �����$��$�
�

�/O����� 6 ,	��:�� ����	M�9
��"�&����9�+�&�-�+�����
��+�
:���� �'�6����%�+%/�	�1�M��"/

1��� 3 x 5 x 1 �$������� :�
-,+���
����	�%�:�������������	� 6 ����/����� ����	M��'�%/

$������#�����!��"�� 1850 9�� 1900 �����$��$�
� -�,�����!��"���+��7�� 1200 ����-

�$��$�
� -,+&��
����9�U����#��� �	�������3�����!��"�� 20 �����$��$�
�������� 9�����

1200 �����$��$�
�7����!��"���"�����/O����$������#-����3�"QQ���� �	�������3���

��!��"�� 10 �����$��$�
�������� �	�����!��"�������!��"���"������� 1 ,	��:�� ����	M���

��!��"���� �'�,�M�����������
�%�+�������	���&	�������
��3 �,�� �M'���	������
%/ ���

���	� �������9��� ����3����	� �/O��+� ����&��&	������� �,�� ������9���	�:�+�

(bending strength) ����91*� (hardness) 9����������#:�����+��������

Si + C

Drying

Pellet

Ethanal

Loose powder

Ball mill 16 hr.

Sintering (Vac, Ar)

Grinding

Characterization



����� 4

/"����#"!�

-�&���M9���7��6���������$���9&������/O� 4 ������	� �
� 6�����'���!���3�	�

�������� (Gibbs Free Energy) 1��/N�����
� 6������������#�	�7���&�	M��+� 6�1���	�9/����

����	�������#���&��+�-$���������#%&�# (�-SiC) 9��6��������&,�M����$���������#%&�#

4.1 /"����;����� �*"
����!�
��  (Gibbs Free Energy, �G)

�'�����'���!���3�	����������������������1��/N�����
�����< ���������	M��+��/O� 

$������ (Si) 9�����#&�� (C) ��
����/����&1��$������9�����#&�� �,�� SiO2, SiO 9�� 

CO $�������1�M��������1	M�����������/N�����
��/O�$���������#%&�# (SiC) ���3�	���������1��

/N�����
���������������� 4.1 9�� 4.10 7"��'���!�����!��"���+��7�� 2000 �����$��$�
� 

9���6��	����� �"/��� 4.1

2Si + O2 (g)               2SiO (g)                            ……..(4.1)

2C + O2 (g)             2CO (g)                              ……..(4.2)

Si + C               SiC                                    ……..(4.3)

SiO (g) +2C           SiC + CO (g)                     ……..(4.4)

Si + 3C + SiO (g)           2SiC + CO (g)             ……..(4.5)

Si + SiO (g) + CO (g) + 2C           2SiC +CO2 (g) ……..(4.6)

SiO (g) + 3CO (g)             SiC + 2CO2 (g)         ……..(4.7)

SiO2 + C           SiO (g) + CO (g)                    ……..(4.8)

SiO2 + 2C           SiC + CO2 (g)                      ……..(4.9)

SiO2 + 3C            SiC + 2CO (g)                     ……..(4.10)
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��9��� 4.1 3�	��������� (�G) 1��/N�����
������!��"������<

Temperature [
o
C]

0 500 1000 1500 2000

0 500 1000 1500 2000
�

G
 [
K

c
a
l]

-200

-100

0

100

-200

-100

0

100

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

SiO2+C = SiO(g)+CO(g)

SiO2+2C = SiC+CO2(g)

Si+C = SiC

2Si+O2(g) = 2SiO(g)

2C+O2(g) = 2CO(g)

SiO(g)+2C = SiC+CO(g)

Si+3C+SiO(g)=2SiC+CO(g)

Si+SiO(g)+CO(g)+2C=2SiC+CO2(g)

SiO(g)+3CO(g)=SiC+2CO2(g)
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4.2 /"�������������
�+$#���
>��1�

4.2.1. ������	��-��#!�$���

6�����	���������
1���������1���	�7���& �+�
���
��� Centrifugal Particle Size

Analyzer 9����	��������� 4.1

�������� 4.1 ��������
1���������1���	�7���&

-��#!�$��� 9�����
�
� (�1!�"�)

(&��������) %�"��!� !�"����� !�������


50 - - -


40 100.00 - -


30 91.75 100.00 -


20 76.05 98.30 100.00


15 60.90 96.70 95.00


10 44.35 93.60 85.00


8 35.70 91.50 78.50


6 26.80 87.00 61.50


5 21.85 87.00 46.60


4 16.20 87.00 31.60


3 12.10 85.40 18.00


2 8.30 82.40 8.20


1.5 5.45 82.20 7.00


1.0 2.80 76.60 3.90


0.8 2.60 67.50 -


0.6 2.15 47.80 -


0.5 1.90 32.80 -

  
0.4 1.70 18.40 -


0.3 - 9.10 -
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6�$������ ��1�������������-�Q��
"�-�,���/����! 8-30 %�:������ :�
��1���

�������?���
����+�
�� 50 (d50) �����	& 12 %�:������ ������������
1���1��������

9����	��"/��� 4.2 9�� 4.3

��9��� 4.2 ��������
1���������1��6�$������

��9��� 4.3 ��������
1���������9&&����1��6�$������
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 6����"���� ����������-�Q���1���/����! 0.6 %�:������ :�
��1���������

�?���
����+�
�� 50 (d50) �/O� 0.62 %�:������ ������������
1���1��������9����	��"/��� 

4.4 9�� 4.5

��9��� 4.4 ��������
1���������1��6����"����

��9��� 4.5 ��������
1���������9&&����1��6����"����
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6��������
 ����������-�Q���1���/����! 5 %�:������ :�
��1����������?���
���

�+�
�� 50 (d50) �/O� 5.23 %�:������ ������������
1���1��������9����	��"/��� 4.6

9�� 4.7

��9��� 4.6 ��������
1���������1��6��������


��9��� 4.7 ��������
1���������9&&����1��6��������
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4.2.2 "
����	$"����
�1��-!��
�+$#��

���������	��!����:�����+��1���	�7���&:�
-,+��+����������#����*�����9&&����-

���� (Scanning Electron Microscope, SEM) 3&��� $���������	��!��/O������
�9���

�����	��/O��+�� ���	M�������1�����*�9��-�Q�6���	��
"� �	�9���-��"/��� 4.8 1������������

�	����%�+�����37��
 �
� ������1�����*���1�����'����� 5 %�:������ ����������1���

-�Q���1����
"�-�,��� 8-30 %�:������ $��������+���	&6�1����������
1������������%�+

�����%/9�+�

��9��� 4.8 ��37��
�����+����������#����*�����9&&��������1��$������

                        ����'��	�1
�
 750 ����

�����37��
 SEM �"/��� 4.9 �) 9�� 1) 6����#&��9&�*�-1 ��1�������-�Q�����

���#&��9&�*�-2 :�
���#&��9&�*�-1 ��1������������
�
"�-�,��� 10-50 %�:������ 9��

1�������1�����#&��9&�*�-2 �����
�
"�-�,������9�&���� �
� ������� 5-25 %�:������   

�
���%��*��� -�����1�����#&��9&�*��	M����,��� /����&�+�
���#&����������*�< ���


����������	��
"�
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      �)

     1)

��9��� 4.9 ��37��
�����+����������#����*�����9&&��������1��6����#&��9&�*�

            ����'��	�1
�
 500 ����    �) ���#&��9&�*�-1  1) ���#&��9&�*�-2

4.2.3 "
��������
�1��/"��-!��
�+$#��

��������������#�	��!�:�����+��6����+�
���
��� X-ray Diffractometer (XRD) 1��

6�$������ 6����#&��9&�*��	M����,��� 6����"���� 9��6��������
 3&3����	�����������< �	�

9���-����� XRD �"/��� 4.10-4.14

:�����+��6���1��$������ �����+���	&���#�������� JCPDS ��1��� 27-1402 $�����

��� 2� 1�� 3 3����	���� 28.44, 47.30  9�� 56.12 ���� $����/O�$������ �����:�����+��6����/O�

���&�� ���� XRD 1��6�$������ 9����	��"/��� 4.10
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��9��� 4.10 ���� XRD 1��6�$������

�����������#:�����+��6���1�����#&��9&�*�-1 3&����������%�+�/O��	��!�&���3��

�	�9���-��"/��� 4.11 $���&���3�����&�����'�9����1��3��9��%��# �����:�����+��6����/O�

���$�:���� �����+���	&���#�������� JCPDS ��1��� 41-1487 9���������#&��9&�*�-1

��:�����+��6������%����&"�!# ��
������%�+���:�����+��6����
"�-��"/��	!���

��9��� 4.11 ���� XRD 1��6����#&��9&�*�-1

0

1000

2000

3000

4000

5000

10 20 30 40 50 60 70 80

2-Theta (Degree)

In
te

ns
ity

 (C
PS

)

graphite-2H

0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

10 20 30 40 50 60 70 80

2-Theta (Degree)

In
te

ns
ity

 (C
PS

)

silicon



40

�������� XRD 1��6����#&��9&�*�-2 9����	��"/��� 4.12 3&�	M�&���3�� 9��3��

/��	��
"� �'�9����&���3�����&�����'�9����1��3��9��%��# ������#�������� JCPDS 

��1��� 41-1487 ������ 2� �����	& 26.38 ���� 9��3&3��9��%��#������ 2� �����	& 44.39 9�� 

77.24 ���� 9������ ���#&��9&�*�-2 �������/O�6�������������#&��9&�*�-1

��9��� 4.12 ���� XRD 1��6����#&��9&�*�-2

��
���'�6����"���� ����������#:�����+��6��� 3�����%�+�/O��	��"/��� 4.13 ��
���'�%/�/��
&

���
&�	&���#�������� JCPDS 3&�������	&���#�������� JCPDS ���
��1 10-0173 $���

�/O�9����-���"���� �����:�����+��6����/O����:&������

��9��� 4.13 ���� XRD 1��6����"����
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6��������
��:�����+��6����/O����&�� $����/O�%/������#�������� JCPDS ���
��1

41-1105 �	�9���-��"/��� 4.14

��9��� 4.14 ���� XRD 1��6��������


4.2.4 *B>����/��-!��
�+$#��

3
M����6��1��6�$������ 6����#&��9&�*�-1 9��6����#&��9&�*�-2 �	�:�
���
��� 

Surface Area Analyzer  6�����	�9���-��������� 4.2

�������� 4.2 ���3
M����6��1��6�$������9�����#&��9&�*�


�� *B>����/��

(���������� !��
�)

$������ 1.62

���#&��9&�*�-1 76.13

���#&��9&�*�-2 69.98

����������� 4.2  ����*���� 6����#&��9&�*�-1 ��3
M����6���"�����6����#&��9&�*�-2

:�
����������	& 76.13 ��������������	� 9�� 69.98 ��������������	� ����'��	& ����3
M����

6��1��$����������� 1.62 ��������������	� $�����
���/��
&���
&�	&���#&��9&�*��	M����,��� 

3&��� ���#&��9&�*�-1 ��3
M����6���"�����$������7�� 47 ���� 1!�������#&��9&�*�-2 ��3
M�����"�

����$������/����! 43 ����
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4.2.5 �������3� �-!��
�+$#��

��������	��������9���1��6�$������ 6����#&��9&�*�-1 9��6����#&��9&�*�-2

:�
���
��� Accupyc 1330 Pycnometer 6�9����	��������� 4.3

�������� 4.3 �������9���1��6�$������9�����#&��9&�*�


�� �������3� �

(��
�� !"��������%�������)

$������ 2.42

���#&��9&�*�-1 2.05

���#&��9&�*�-2 1.97

6�$������������������9��������	& 2.42 ��	�����"�&���#�$������� ��������       

���9���1��6����#&��9&�*��	M����,��������-��+���
��	� �
�/����! 2 ��	�����"�&���#-

�$������� $������������9����+�
����6�$�������3�
���*��+�


4.2.6 !���9���!��������-!��
�+$#��

��
���'��	�7���&����������#���#/����&��������+�
���
��� EDS 6���������#9����	�

�������� 4.4 3&���6�$��������/����!$�������"�7���+�
�� 97 :�
�����*� (Fe) 9���$�
�

(Ca) ���"�����
� (Al) %������
� (Ti) 9����&�� (Sn) ��
�/��
"� �������#&��9&�*�-1 9��

���#&��9&�*�-2 ��/����!���#&���
"�-��+���
��	� :�
������
"����/����!�+�
�� 99

�������� 4.4 6���������#���#/����&�������1��6�$������9�����#&��9&�*�

/"���������

�������


��

(%) %�"��!� �����!�3�"<�-1 �����!�3�"<�-2

Si 97.35 0.13 -

Fe 0.44 - -

Ca 0.42 - -

Al 1.20 - -

Ti 0.11 - -

Sn 0.49 - -

C - 98.53 98.63

O - - -

S - 1.34 1.37
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4.2.7 9�����!!�%��	��#���� (Total Oxygen)

6������������#/����!���$����:�
���1��6�$������ :�
���
���Nitrogen/Oxygen

Determinator   (TC-436DR)   3&��� ��/����!���$����:�
����
"�-�6�$�������+�
�� 2.54

4.3 /"-!��
�39�� !���

��������
������-%�"��!�����&�#�

4.3.1 /"��������!
���
 ��/
����� ��%�"��!�3"������!�

�'���������������	�������6���������$������9�����#&�� 3 �	�������:�
:�� 

�
� Si:C �����	& 1.1:1, 1:1, 9�� 1:1.1 :�
-,+6�$������6���	&���#&��9&�*�-1 �'����1�M��"/

�/O���*� (pellet) 9���6������!��"�� 1350 �����$��$�
� �	������-�+�����+�� 50 ����-

�$��$�
�������� 9���	������������!��"���"���� 1 ,	��:�� -��"QQ���� 3&�������	�������#���

%�+��	��������/N�����
��	M� 3 �	���������:�����+������/O� �-SiC �	M���� �	����� XRD 

9���-��"/��� 4.15 1���������1���������	�������#������������#:�
��������3
M����6��3&

���/����!$������������#&���	M� 3 �	���������1���%��9�������	� �'���	&����	��6�3&������

�	�������1�����#&���"���-�+6�$���������#%&�#�����������1+������	���������������#&����'� 

��
������
	�����/����!���#&�����
��
"�-��	��
�������	�������#%�+��	�����'�/N�����
�-�

/����!������� 9����	��������� 4.5 �	��	M�-������������%/���'���������:�
-,+$������

9�����#&��-��	������� 1:1 �3
�������6�1���	�9/��
��<���/N�����
�����	�������#

��9��� 4.15 ���� XRD 1��$���������#%&�#����	�������#:�
-,+�	�������6��������� Si:C   

             ����<   �) Si:C = 1.1:1  1) Si:C = 1:1   �) Si:C = 1:1.1
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�������� 4.5 ���3
M����6��9��/����!���#&�������-��	�������6��������� Si:C ����<

Si:C *B>����/��

(��
�/���������)

9����������!�!�
��

(�1!�"�)

1.1:1 17.95 0.124

1:1 10.85 0.141

1:1.1 12.99 0.185

4.3.2 /"-!�A��#
��"�"�����=A1�9?��
��"��=�����#/
�%�"��!�3"������!�

��������&�6��6�$������9�����#&��9&�*�-1 -��������
��P��9�������#

��$�:�� ����$�9���&�$�� �'�������%�+������&�6��-��������
�	M� 4 ,��� %/�	�1�M��"/

�/O���*� (pellet) �6������!��"�� 1350 �����$��$�
� �	������-�+�����+�� 50 �����$��$�
�

������� �	������������!��"���"���� 1 ,	��:�� -��"QQ���� -�+6�-��'�������
��	�:�
����

/N�����
������&"�!#-����<�������
���-,+ ��
������6���������# XRD 3&3��1��&���-$������

���#%&�#�3�
�,������
� 9����	����� XRD -��"/��� 4.16

��9��� 4.16 ���� XRD 1��6�&���-$���������#%&�#&�6��-��������
����,����	� ��	��6�

              �����!��"�� 1350 
o
C �	�������3��������+�� 50 

o
C/min ��� 1 ,	��:��

              -��"QQ���� �) �����9�������#  1) ��$�:��  �) ����$�  �) �&�$��
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����	��!����:�����+�������37��
 FE-SEM 1��6�$���������#%&�#�������
����

���&�6��-��������
�	M� 4 ,��� 9���-��"/��� 4.17 3&��� ���-,+��P��9�������# ��$�:��

����$�9���&�$���/O��	�����-����&�6�� %��9�������9������1���	��!����:�����+��

�������,	� ���6���������9�������������
�	M� 4 ,��������
��-,+%����6����/N�����
��������

$������9�����#&�� 9���	��!����:�����+��1����������������6�����'����������
���

����,	� �	��	M�-������������%/�����
��-,+��P��-9�������#�/O��������
-����&�6���3
��

�'����������	�9/��
��<

 �) 1)

�)   �)

��9��� 4.17 ��37��
���:�����+����� FE-SEM 1��6�&���-$���������#%&�# ���&�6��-�

             �������
����,����	� ��	��6������!��"��  1350 
o
C   �	�������3��������+��

             50 
o
C/min ��� 1 ,	��:�� -��"QQ����  �) ��P��9�������#    1) ��$�:��

             �) ����$�   �) �&�$��

4.3.3 /"-!�-��#!�$���-!�%�"��!�� !���

��������
������-%�"��!�����&�#�

�'����&�6�$�����������1����������?���
 12 %����� �/O����� 300 ���� ��%�+6�

$�����������1����?���
 5 %����� ��������
1���������1��$�������	M����1���9����	��"/

��� 4.18  ����	M��'����&�6��6�$������9����1����?���
�	&6����#&��9&�*�-1 �'�%/1�M��"/

�/O���*� �6������!��"�� 1350 �����$��$�
� �	������-�+�����+�� 50 �����$��$�
��������
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�	������������!��"���"���� 1 ,	��:�� -��"QQ���� ����	M��'�%/��������#:�����+��6���:�


XRD  3&��� ���$���������#%&�#����	�������#%�+������-,+$�����������1����������?���
 5

%����� 3&3��$������/��
"��	&$���������#%&�# -�1!����%��3&3��$������-��"�����-,+$������

�	M��+�1����?���
 12 %����� �	����� XRD �"/��� 4.19 ���6����������	������9���-�+��*�

������-,+$�������	M��+������1�����������*�%��%�+,��
-�+����/N�����
��������$������9��

���#&����1�M� 9����	&%/�����������7-��������/N�����
� �	��	M�-���!��������
�����	M��+�-�

�"/1�� pellet �����
��-,+$�����������1����������?���
 12 %����� -������������%/

��9��� 4.18 ������������
1���������1��$�������	M����1���

��9��� 4.19 ���� XRD 1��$���������#%&�#����	�������#���$������1�������< :�
����
�-�

              �"/��*� (pellet)
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4.3.4 /"-!�A��#�����!�� !���

��������/�����-%�"��!�����&�#�

6�$���������#%&�#�������
����$������&�6���	&���#&��9&�*�-1 �/��
&���
&�	&

���#&��9&�*�-2 ��	����1�M��"/�/O���*� �6�-������"QQ���� �����!��"�� 1300 9�� 1350 

�����$��$�
� �	������-�+�����+�� 50 �����$��$�
�������� �/O����� 1 ,	��:�� 3&��� 

/����!$�����������-�6�&���-$���������#%&�#�������
����6����#&��9&�*�-1 ��/����!��'�

�������3&-�6�&���-$���������#%&�#�������
�������#&��9&�*�-2 9����	��������� 4.6 $���

�����+���	&6� X-ray diffraction �	�9���-��"/��� 4.20

�������� 4.6 6���������#/����!$����������� ���#&�������9���������9���1��6�&���-

$���������#%&�# �������
�������#&��9&�*�����,����	�

�
�!� �� %�"��!�!�
��

(�1!�"�)

�����!�!�
��

(�1!�"�)

�������3� �

(��
�/"�����������)

Carbon-1-(1300-50-1) 1.235 0.108 3.02

Carbon-2-(1300-50-1) 2.961 0.089 3.04

Carbon-1-(1350-50-1) 0.106 0.141 ��*����9��

Carbon-2-(1350-50-1) 0.347 0.075 ��*����9��

$���3&��� �����1+�1��3��$���������3&-��	��
����������
�������#&��9&�*�-2 �����

�������3��$���������3&-��	��
����������
�������#&��9&�*�-1 �	��	M�6�&���-$���������#%&�#

����	�������#%�+���6����#&��9&�*�-1 ������&�����P�X�"�����6�&���-$���������#%&�#���

�	�������#%�+���6����#&��9&�*�-2 ��
������3
M����6��1�����#&��9&�*�-1 ������"�����

���#&��9&�*�-2 �
� 76.13 9�� 69.98 ��������������	� ����'��	& �'�-�+�	����������

/N�����
��������$������9�����#&��9&�*�-1 ������"����� ��������M:�����+��1�����#&����6�

����	����������/N�����
��,���	� ��� XRD �"/��� 4.12 ���#&��9&�*�-2 �������/O�6������

�������#&��9&�*�-1 $���%��9���3��1��6������#&��-�+��*� 9�����������/O�6���1��

���#&����6��'�-�+/N�����
�����%�+,+��������#&�����%�����"/6��� (amorphous) 9�������!��"��

����	�������#�"� ����9������1��/����!$�������������
��-,+���#&������,����	���������+�


���������!��"������	�������#��'�

����������9���9��/����!���#&����������3&-�6�����	�������#%�+�����-��+���
��	� 

��
��-,+���#&��9&�*�-1 9�����#&��9&�*�-2 �	�������#�����������6����
��	� �	��������� 4.6

���6���������#1+���+� ����*�������#&��9&�*�-1 ��9��:�+�����'�/N�����
��	&6�$������%�+��

�������#&��9&�*�-2 �	��	M������
��-,+���#&��9&�*�-1 -������������%/
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��9��� 4.20 ���� XRD 1��6�$���������#%&�#����	�������#���$������9�����#&��9&�*�-1

              9�����#&��9&�*�-2 �����!��"�� 1300 9�� 1350 �����$��$�
�

4.3.5 /"-!�������������/�� !���

��������/�����-%�"��!�����&�#�

������	�������#6�&���-$���������#%&�# :�
-,+6�$������&�6���	&���#&��9&�*�-

1 -��������
��P��9�������# 1�M��"/�/O���*� (pellet) �6������!��"�� 1300 9�� 1350 ����-

�$��$�
� �/O�������� 1  ,	��:�� �+�
�	�������3�����!��"�� 50 �����$��$�
�������� 

�/��
&���
&6�����6�-��"QQ����9��&��
�����U�$���#��� 3&���6�&���-$���������#%&�#���

%�+�������6�-��"QQ���� ��/����!$��������������
��
"��+�
����-�6�&���-$���������#%&�#

����6�-�&��
�����U�$���#��� �'���	&/����!���#&�������1���	��
����������
�����	M����

&��
���������-��+���
��	� 9��6����%�+�������6�-��"QQ���� ������"Q���
�M'���	��������

6�����6�-�&��
�����U�$���#��� 6�9����	��������� 4.7
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�������� 4.7 6���������#/����!$����������� ���#&������� 9���M'���	������
%/1��6�

&���-$���������#%&�# �	�������#:�
1�M��"/�/O���*� �6�-��"QQ����9��&��
�����U�$

���#���


��� ��������

����/�

%�"��!�!�
��

(�1!�"�)

�����!�!�
��

(�1!�"�)

�>;���
�������&9

(�1!�"�)

C1-1300-50-1 �"QQ���� 1.235 0.108 2.71

C1-1300-50-1 �U�$���#��� 5.190 0.086 0.998

C1-1350-50-1 �"QQ���� 0.106 0.141 ��*����9��

C1-1350-50-1 �U�$���#��� 0.347 0.075 ��*����9��

6� XRD 1��6�&���-$���������#%&�#����6�-��	M����&��
����9���-��"/��� 4.21 6�

&���-$���������#%&�#����6�-��"QQ���� ��!��"�� 1300 �����$��$�
� �/O����� 1 ,	��:�� 

9��������1+�1��3��$������������+�
����-�6�&���-$���������#%&�#����6�-�&��
����

���#��������!��"�����
��	� �'���	&��!��"�� 1350 �����$��$�
� %��3&3��$�����������-�6�

&���-$���������#%&�#����6�-��"QQ���� 9��
	���3&-�6�&���-$���������#%&�# ����6�-�

&��
�����U�$���#��� :�
�����1+�1��3��%���"���� ��
�����
&�	&�����!��"�� 1300 ����-

�$��$�
�

��9��� 4.21 ���� XRD 1��6�&���-$���������#%&�#���%�+�������6��+�
�	�������3�����!��"��

              50 �����$��$�
�������� ��� 1 ,	��:�� �����!��"��9��&��
��������< �	�

               �) 1300 �����$��$�
� -��"QQ����     1) 1300 �����$��$�
� -��U�$���#���

              �) 1350 �����$��$�
� -��"QQ����      �) 1350 �����$��$�
� -��U�$���#���
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���6�����	�/����!$�����������������
����/N�����
�����	�������#&���-$������    

���#%&�# ���1�M��"/:�
�	��/O���*� (pellet) 9������/N�����
��������$������9�����#&��9&�*�-�

�"QQ���� ����%�+������-�&��
�����U�$���#��� �����!��"��9������-�����6���������	� �	M���M

����/O���������
������������	M��+��	M�$������9�����#&��9&�*�%��%�+�'�/N�����
�9�+�����

�/O����$���������#%&�#-��	��� 9��$������9�����#&��9&�*� ���'�/N�����
��	&���$�������6��

1��������$������9�����#&�� ��
����$�������������
��
"�-������������"QQ���� �����/O�

9�U�$�����������%$�# (SiO) 9��9�U����#&�������%$�# (CO) ��&<������$������9��

���#&��9&�*�  9�U�$�����������%$�#�������1�M���93���1+�%/-�������1�����#&�� ����

/N�����
��/O����/����&$���������#%&�# 9���7���������/N�����
��	M� 2 ����������	��������

solid-solid reaction 9�� gas-solid reaction �	������������� 4.11 7�� 4.14

Si     +  1/2O2 (g) =   SiO (g)      �G  =  -60 kcal     ….(4.11)

C     +   1/2O2 (g) =   CO (g)     �G  =  -65 kcal     ….(4.12)

Si  + 3C +  SiO (g) =  2SiC + CO (g)   �G  =  -36 kcal     ….(4.13)

Si    +    C =   SiC      �G  =  -17 kcal     ….(4.14)

�������� 4.13 �/O��������/N�����
�9&& solid-solid reaction �����	& gas-solid 

reaction �����3�	���������1����&�# (�G) �����!��"���+�� �����	& –36 ��:�9����� $�����'�����

�������� 4.14 ��������3�	���������1����&�#�����!��"���+�� �����	& –17 ��:�9����� 9���/O�

�������/N�����
�9&& solid-solid reaction �
������
� 9���-�+��*�����������/N�����
��������

$������9�����#&��-���&&�����/N�����
��	M� 2 ����������	� �
� solid-solid  9�� gas-solid  

����%�+������-����������/O� solid-solid �
������
� �	��	M��������� 4.13 �	��/O�/N�����
��������

1�M���	��'���	&����������M -������"QQ���� 9�U����#&�������%$�#����
"��+����&������

1�����#&����7"��"���������&&�3
��-�+9�U� SiO 9�������� Si �	�6	��	&���#&�������/O� 

$���������#%&�# �'�-�+/N�����
�����%/���1��%�+���1�M� �	��	M����3&/����!$������������+�


����-�6�&���-$���������#%&�#����6�-�&��
�����U�$���#��� $���9�U����#&�������%$�#���

����1�M� %��%�+7"��"���������&&���%/1	�1����������/N�����
�������� SiO �	& C 9�� Si �	&

C /N�����
�����%/���1��%�+�+�
���� �'�-�+/����!$��������������
�/�/��
"�-�6�$������

���#%&�#����	�������#�������
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4.3.6 /"-!�!$������� !���

��������/�����-%�"��!�����&�#�

6�&���-$���������#%&�#���%�+������6��6�$�������	&���#&��9&�*�-1 -��������


�����9�������# 1�M��"/�/O���*� �6�-������"QQ���� �����!��"�� 1250 1300 9�� 1350

�����$��$�
� �+�
�	�������3�����!��"�� 50 �����$��$�
�������� �	�����!��"���"������� 

1 ,	��:�� �'������������#��&	��1��6�&���-$���������#%&�#  �	��������� 4.8

 �������� 4.8 6���������#/����!$����������� ���#&������� �������9���9���M'���	����

��
%/1��6�&���-$���������#%&�# �6������!��"������< -��"QQ����


��� %�"��!�!�
��

(�1!�"�)

�����!�!�
��

(�1!�"�)

�������3� �

(��
�� !"�������

�%�������)

�>;���
�������&9

(�1!�"�)

C1-1250-50-1 6.464 0.085 2.95 2.48

C1-1300-50-1 1.235 0.108 3.02 2.71

C1-1350-50-1 0.106 0.141 3.10 ��*����9��

����������� 4.8 3&�����
����!��"���"�1�M� /����!$�����������������
��
"�-�6�&���- 

$���������#%&�#����	�������#%�+ �+�
������'��	& �
� �+�
�� 6.464 1.235 9�� 0.106 �'���	& 

��!��"�� 1250 1300 9�� 1350 ����'��	& 9��3&���#&�������-�/����!�+�
 �
� ��'�����

�+�
�� 0.2 -������!��"�� �'���	&����������9��� 9�������/���
�9/���+�
��� :�
�3���

1�M���*��+�
��
����!��"������	�������#�"�1�M� 9�����������"Q���
�M'���	����1�M� ��
���3���

��!��"����� 1250 �/O� 1300 �����$��$�
� �+�
��1���M'���	������
%/����������	& 2.48 

9�� 2.71 ����'��	& 9�������!��"�� 1350 �����$��$�
� ��*���� (pellet) 9����	��6� %��

�����7������M'���	������
%/%�+ 9���-�+��*���������!��"���"�/����!9�U�$�����������%$�# 

9�����#&�������%$�# �������1�M���/����!��� 9�����3����'�-�+��*����9�������!��"�� 

1350 �����$��$�
� $����/O����

�
	����/N�����
��������$������9�����#&��9&�*�-����

�������M   �/O�/N�����
������������ solid-solid reaction 9�� gas-solid reaction �	� 

�������� 4.13 ��������%�+-��	�1+� 4.3.5 ��
����!��"���"�1�M�/N�����
�����&"�!#���1�M� :�
����

%/���1�����1�M�  ���&���-$���������#%&�#���%�+���/N�����
�������&�����P�X���1�M� /����! 

$�����������������
����/N�����
������!��"���"����� ����������
�����*�%�+,	�9���������9���

1��6�&���-$���������#%&�#��������1�M�

6���������# XRD 1��6�&���-$���������#%&�#�������
�%�+�������	�������#�����!��"�� 

1250 1300 9�� 1350 �����$��$�
� -��"QQ���� 9����	��"/��� 4.22 3&3��&���-$������  

� � �# % &�# 9 � �3� �$� �� � ��/��
"� �+ � 
  � �
� � ��!��" �� �" � 1�M � � � ���" � 1� �3� �&� � � -  

$���������#%&�# $�������	&��� 2� �����	& 35.6 ���� ���"�1�M� -�1!���������"�1��3�� 
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$������ $�������	&��� 2� �����	& 28.5 ���� ��������'��	& 9��%��3&3��$��������
 ��
��

�6��	��
��������!��"�� 1350 �����$��$�
� ��
������/����!$��������������
��
"��+�
��%��

�����7�	�%�+������
��� X-ray diffractometer 9������	M� 3 ��!��"��%��3&3��1�����#&�������

/���N�
"� ��
���������#&��������
��
"����/N�����
���/����!�+�
��� $���%�������7�����	�

:�
���
��� X-ray diffractometer %�+�,���	� ��������M���#&��9&�*����-,+�/O�����	M��+��
"�-�

�" /1����	!���$�� � %�� 9���3��  6��	 ���� ����M �����+ ���	&6������ ������# -�  

�������� 4.8 9���"/��� 4.23 9���/����!1��$����������������!��"������< �/��
&���
&

�����������	�������#&���-$���������#%&�#����6�-��"QQ����9��&��
�����U�$���#��� 

/����!$�������������9/�6�6	��	&��!��"�� ��
����!��"���"�1�M� /����!$��������������� 

-��	M����&��
���� 9��/����!$�����������-��	��
�������	�������#���&��
�����U�$���#��� 

������"���������	�������#-��"QQ���� �
���%��*��� �������9������1��/����!$�����������

-��	��
�������6�-�&��
�����U�$���#���9���"QQ���� ������+�
����
����!��"���"�1�M� ��
���

����������!��"���"�/����!9�U�$�����������%$�#9��9�U����#&�������%$�# ����1�M���� 

9��3
�
�����
����	���������*� pellet 9���	�1��9�U��	�������������7���������������*� 

pellet �������9�� 1!����9�U���������
����	���������*� pellet ��� /N�����
��������

������$������9�����#&��-��	��!� solid-solid -���
M� pellet ���1�M��+�
-����&��
���� 

/����!$�����������������
����/N�����
�������������

��9��� 4.22 ���� XRD 1��6�&���-$���������#%&�# ���%�+�������6��+�
�	�������3�����!��"��

              50 �����$��$�
�������� ��� 1 ,	��:�� -��"QQ���� �����!��"�� 1250 1300 9��

              1350 �����$��$�
�
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������ 4.23 �������	
����
��	���������������	����-��������������� ����������!!���"

              ������#���"�$��������� �%&#�'�������(����)
*+��� 50  �	"�������#��,�����

              ��� 1 .'�&/�	 ����)
*+����,�	2

�'�3
�4)�/��	��%�	4��+�(6,�# FE-SEM ��	�	����-��������������� �'	�����*����

�)
*+��� 1250 ��� 1350 �	"�������#� ���'�3
����%���#	�'� �9� 
������%&#��)+������

��:���;��&,� 100 ��/����� �����'��
<���),�2 ������)+����������4�#�'&�#�,��.,&	������ 

�����)+������
�,�	�
<���	��� �'	���	����
��� 4.24

         
      �)                                                       �)

������ 4.24 +�(6,�#4�� FE-SEM ����;��'	�#�# 30,000 ��,�  ��	�	����-���������������

             �'	�����*�4������������!!���" �%&#�'�������(����)
*+��� 50 �	"�������#�

             �,����� ��� 1 .'�&/�	 ����)
*+��� �) 1250 �	"�������#�  �) 1350 �	"�������#�
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4.3.7 �	
���
��������������������������
��������������-��	���!����"�#�

�	����-��������������� ����,������������)
*+��� 1250 1300 ��� 1350 �	"�-

������#� ����!!���" �%&#�'�������(����)
*+��� 20 ��� 50 �	"�������#��,����� �
<�

�&����� 1 .'�&/�	 6���;���&������*����'���
��#����#��'� (�&,� ����
���#��'�������(���

�)
*+����*%.%��	 4������ 50 �	"�������#��,����� ���
<� 20 �	"�������#��,����� �����,�

�������
A�����#��,���%�	��	����)
*+�����;� (1250 �	"�������#�) ��,��9���)
*+�����	�CD��'���

����(����)
*+��������,��������
A�����#��%�#�	 4������	��� 4.9 ���	��&������*�
����
 

������������ ������������ �&��*����,� ����D;�*�'����*�#�
��	�	����-��������������� 

�������)
*+�������'�������(����&���%���,�	�'� 4��*:���%&,�����)
*+��� 1250  �	"�������#�      

�	����-����������������������#���% ��
����
��������(����CD���9���
���#��'�������(����)
*+���

4�� 50 �	"�������#��,����� �
<� 20 �	"�������#��,����� /�#���,��%�#�� 6.464 ��� 

11.180 ����;��'� �
�����)
*+��� 1300 �	"�������#� ���,��%�#�� 1.235 ��� 1.719 ������

�)
*+���1350 �	"�������#� ���������������*�9��#�,
����
���%���#	�'� �9� ���,��%�#�� 

0.106 ��� 0.111 ����;��'�

�������� 4.9 ��&������*�
����
������������ ������������ �&��*����,�����D;�*�'�

���*�#�
��	�	����-��������������� �������)
*+�������'�������(����)
*+����,�	�'�

����!!���"

���� ��	���!

�����

(�$�%	�)

������!

�����

(�$�%	�)

�&���!�'!�!

(��
����	����*��-

��!������)

!+,��!
������%"�

(�$�%	�)

C1-1250-50-1 6.464 0.085 2.95 2.48

C1-1250-20-1 11.180 0.070 2.85 1.66

C1-1300-50-1 1.235 0.108 3.02 2.71

C1-1300-20-1 1.719 0.077 3.04 2.54

C1-1350-50-1 0.106 0.141 3.10 ��:�	�����

C1-1350-20-1 0.111 0.177 3.19 ��:�	�����
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������ 4.25 ���� XRD ��	�	����-��������������� �����%4������������!!���" ��� 1

        .'�&/�	 ����)
*+�������'�������(����)
*+����,�	2 �'�

   �) 1300 �	"�������#�, 50 �	"�������#��,�����

   �) 1300 �	"�������#�, 20 �	"�������#��,�����

   �) 1250 �	"�������#�, 50 �	"�������#��,�����

   	) 1250 �	"�������#�, 20 �	"�������#��,�����

�� X-ray diffraction �'	���	����
��� 4.25 (�&,� �	����-������������������������

�)
*+��� 1250 �	"�������#� �'�������(����)
*+��� 50 �	"�������#��,����� ���	(��

�&����%���	���������;��&,�(���&����%���	����������(����	����-�����������������������

�)
*+������#&�'� ��9�����'�������(����)
*+����
<� 20 �	"�������#��,����� ���	�*%�*:�&,�


����
��������(����CD� ��9���.%�'�������(����)
*+���������'	�����*��*%.%��	�;�*�'��)
*+��� 

1250 �	"�������#� �
�����)
*+��� 1300 �	"�������#� �&����%���	(��������� ���,����%

���#	�'� ����'�������(����)
*+��� 50 ��� 20 �	"�������#��,����� �C�	�����%�	�'������

����	������	��� 4.9

0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

10 20 30 40 50 60 70 80 90

2-Theta (Degree)

Re
la

tiv
e 

in
te

ns
ity

 (C
PS

)

beta-silicon carbide

silicon

�

�

	






56

������ 4.26 �������	
����
��	���������������	����-���������������  �'	�����*����

              �)
*+����,�	2 ��+�&���!!���" ��� 1 .'�&/�	 �%&#�'�������(����)
*+���

              20 ��� 50 �	"�������#��,�����

4���������	4��*:���%&,� �'�������(����)
*+��������,��������
A�����#� ����)
*+���

����'	�����*���;�����&,�����)
*+�������'	�����*���	 �'	������
��� 4.26 �C�	���	�&�����

�,�	��	
����
����������������)
*+��� 1250 ����&,�����)
*+��� 1300 ��� 1350 �	"�-

������#� ����;��'� ��9����������#���"���#&�'� /�#�'�������(����)
*+���.%� ����
A�����#�

.%�*�9�����
A�����#������,�����
�����&,� 4C	(�������������
��#�,���������-���������������

��
����
����&,�����������!���#�D;�*�'��%�#�&,� ��9��	4����$����������������� ���

������������������������CD�4��
A�����#���
����
�%�#�&,�����)
*+�������'	�����*��'D� ��9��	

4��6���.%�(9���*%����
A�����#� gas-solid (SiO-C) ����*&,�	����(�����	�)
*+��� �����9��

�)
*+����(����CD�4�6C	4)��������
A�����#� ��$�����������������*���
 4C	�*�9���,
A�����#�

��*&,�	 solid-solid (Si-C) �C�	�����CD���%#���&,���
������ 2 
A�����#��,&��'� ���
��������(���

�)
*+����#,�	�&���:&4�6C	�)
*+�������;�����'	�����*� #'	�	����$�������������������
������

�(9���;�
A�����#������
<���������������� �,&��'�
A�����#���*&,�	 Si-C ���+�&� solid-solid

reaction

�;�*�'������&'�
����
���������������������-��������������� ����&��*����,�

/�#�
��#����#��,�����'�������(����)
*+��� 20 ��� 50 �	"�������#��,����� ����)
*+������

�&������������,��'� (�&,����,����%���#	�'� �'	���	������	��� 4.9 �,&��'�3
�4)�/��	

��%�	��	�'&�#,�	����'�������(����)
*+����'D	��	�,����%���#	�'� �'	���	����
��� 4.27 ���	�*%
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�*:�&,��'�������(����)
*+�����,�����#,�	��,�.'��,�
����
������������ �&��*����,� ���

�'�3
�4)�/��	��%�	��	�	����-�������������������'	�����*���%���+�&����������#&�'�

           
                                   �)                      
)

������ 4.27 +�(6,�#4�� FE-SEM  ����;��'	�#�# 30,000 ��,� ��	�	����-���������������

              �'	�����*���� 1300 �	"�������#� ����!!���" ��� 1 .'�&/�	  �%&#�'�������(���

              �)
*+����,�	�'�   �)  50 �	"�������#��,�����    �)  20 �	"�������#��,�����

4.3.8 �	
���&	��������
��������������-��	���!����"�#�

�;��	����-��������������� ����,������������)
*+��� 1250 ��� 1300 �	"�������#� 

����!!���" �%&#�'�������(����)
*+��� 20 �	"�������#��,����� �
<��&����� 1 .'�&/�	 

��� 3 .'�&/�	 ��&������*����'���,�	2 �����	�'	����	��� 4.10

�������� 4.10 ��&������*�
����
������������ ������������ �&��*����,� ����D;�*�'����

*�#�
��	�	����-��������������� �������)
*+��� 1250 ��� 1300 �	"�������#� ����!!�-

��" �%&#�'�������(����)
*+��� 20 �	"�������#��,�����  �
<��&����� 1 ��� 3 .'�&/�	

���� ��	���!

�����

(�$�%	�)

������!

�����

(�$�%	�)

�&���!�'!�!

(��
����	����*��-

��!������)

!+,��!
������%"�

(�$�%	�)

C1-1250-20-1 11.180 0.070 2.85 1.66

C1-1250-20-3 3.835 0.073 2.99 2.54

C1-1300-20-1 1.719 0.077 3.04 2.54

C1-1300-20-3 1.100 0.104 3.08 3.62
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��9���
��#����#���#��&��������'�3��)
*+�������)
*+�����	�)���*&,�	 1 .'�&/�	 �'� 3

.'�&/�	 (�&,� ����)
*+��� 1300 �	"�������#� ��#��&��������'�3��)
*+�����	�)������,�

�&������)�N�P��	�	����-�������������������'	�����*���%�%�# 4��*:���%&,�
����
������������

���*�	�*�9��#�,���	����-��������������� ��
����
��,����,�	�'�����'� ��,
����
�������

��������&������,�	�'��������)
*+��� 1250 �	"�������#� �9� ��9���(����&����������4�� 1

.'�&/�	 �
<� 3 .'�&/�	 
����
���������������*�	�*�9��#�,���	�#,�	���4���%�#�� 11.180

�*�9��%�#�� 3.835 ����;��'� �;�*�'�
����
������������ ����,��&��*����,� ���,��(����CD�

�(�#	��:��%�# �������'�3��&������)
*+�����	�)�����CD� �,&��%�#����	�D;�*�'����*�#�
4��(���

�CD���9������'�3��&������������)
*+�����	�)�����CD� �;�*�'��'D	��	�)
*+���

������ 4.28  ���� XRD ��	�	����-��������������� �'	�����*���� 1250 �	"�������#� ��

               ��!!���" �%&#�'�������(����)
*+��� 20 �	"�������#��,����� �����#��&��

               ������'�3��)
*+����,�	�'�  �)  3 .'�&/�	     �) 1 .'�&/�	
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������ 4.29 ���� XRD ��	�	����-��������������� �'	�����*���� 1300 �	"�������#�

             ����!!���" �%&#�'�������(����)
*+��� 20 �	"�������#��,����� �����#�

             �&��������'�3��)
*+����,�	�'�   �)  3 .'�&/�	   �)  1 .'�&/�	

��
��� 4.28 ��� 4.29 ���	���� X-ray diffraction ��	�'&�#,�	����,�����������

�)
*+��� 1250 ��� 1300 �	"�������#� ����;��'� (�&,��&����%���	(������������	 ��9��

�'�3��&��������������)
*+�����	�)�����CD�4�� 1 .'�&/�	 �
<� 3 .'�&/�	 ��	�'D	��	�)
*+��� 

/�#����)
*+�����;��&,� �9� 1250 �	"�������#� ���	�,��&������,�	��	�&����%�(�����

�&,�����)
*+��� 1300 �	"�������#� �C�	�����%�	�'�
����
������������ �'	���	������	��� 

4.10 �N���#��%&,�����&������CD�
A�����#�4����������
�����CD� 
A�����#���*&,�	 gas-solid 

���������.,&	�����	�&�����4�*���
��9��	4��
A�����#�6���&��)��%&#
����
������4����

���#�,������ �'	�'D���.,&	�&���������CD�
A�����#�4��
<� solid-solid (Si-C) ��,��&,� �C�	�.%

����������:�������;�
A�����#��%�#�&,� 4C	���������������*�9�4��
A�����#��%�#�&,�
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 4.3.9 �	
����������
&
���!���� (particle packing) �������
��������

����-��	���!����"�#�

����	�
��#����#�������'	�����*�����-���������������/�#�.%�	�������������

�����������'��CD���
�
<���:� (pellet) �'�����.%�	�������������������������,��%�'��CD���
 

(loose powder) ���+�&����������#&�'� (�&,��	�������#�,����
��	 loose powder (�


����
���������������������'	�����*���%�����#���"��������%�#�&,�����!!���" ���

�)
*+��� �'�������������&�����#&�'� �
�����	�������'��CD���
�
<� pellet ���*�'	4��

�'	�����*� (���������������
����
����%�# ��9���������!!���"��9�����#��'��������'	�����*�

�����#���"������� �'	���	������	��� 4.11 ������� X-ray diffraction ��
��� 4.30 ���	

�*%�*:�&,���������'&��	��)+������������CD���
�
<� pellet ������ loose powder �;�


A�����#���%�������#���"�������������,�	�'� ����������#�,����
 pellet ����
A�����#���%

�����
�����&,�����!!���" ��,����������#�,����
 loose powder ����
A�����#���%�����
�

����&,������#���"������� ����)
*+��� �'��������� ����&�������,��'� ��9��	4���� pellet

��)+������������'&�'���,� ��:�������������������������CD���,�����6�;�
A�����#��'�

���������%�'��� �(�����)+���������6��
���)��%&#��:������������������������4��


A�����#� �
������)+���������6��
���)��%&#��$����������������� �C�	�
�'��&�	�������


A�����#���*&,�	 Si-C ���+�&���	��:	 �����#���"��:�������� ������9����'&��	��:�

��������������������
4����)+���������.%��&,�����!!���" �C�	��:��������- 

������������9����'&���4����)+����	������������&��	 pellet ��%��:&�&,� �
<����*%��$�

���������������������6�
4'������&���������%����������
A�����#���% �
<���� 

�����������������%����&,� �
����#&�'�������������6�;�
A�����#��'�����������+�&���	

��:	�%&# ����	��	�'��%����
���)+�������'&��� loose powder ������9����'&��	�������-

��������������$��������������������4����)+����	�����������������������%	,�#�'D	

�����#���"������������!!���" ��,������
A�����#�������%�����
�����&,������#���"

������� ��9��	4��
A�����#���*&,�	 solid-solid (Si-C) �����CD�����&,�
A�����#� gas-solid 

(SiO-C) �C�	�%�	���
����
�����������&,�������;�
A�����#� /�#��:�����������������

������������������������CD���.,&	�%���	
A�����#� 4���'D���$������������������;�


A�����#��'�������������������;�
A�����#��'��������  ��
���)+�������'&�'���� loose 

powder ��9���;�����'	�����*������#���"������� 
A�����#���*&,�	 Si-C ���+�&� solid-

solid 4���,��&,����+�&� gas-solid �C�	�'	���)��%4��
����
����������������*�9��%�#�&,�
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�������� 4.11  ��&������*�
����
�����������������������������	�	����-���������������

����'	�����*���% /�#�������)
*+��� 1350 �	"�������#� �%&#�'�������(����&���%�� 50 �	"�-

������#��,����� �
<��&�� 1 .'�&/�	 /�#����������'&��	��)+����� pellet ��� loose

powder  ��������#���"�$��������������!!���"

��&���������������
&


���!����

���%���*

������ ��������

( oC)

�
������/�$

�&���$�!

(oC/min)

�&	����

��������

�����# (;
�&<��)

������

��	���!

�����

(%)

������

������!

�����

(%)

��!!���" 1350 50 1 0.106 0.141��)+�������'&

�'���,� (pellet) ������� 1350 50 1 0.347 0.075

��!!���" 1350 50 1 0.147 0.21��)+�������'&

�'����*�&�2

(loose powder)

������� 1350 50 1 0.067 0.085

������ 4.30 ���� XRD ��	�������������������'	�����*���%����)
*+��� 1350 �	"�������#�

              �'����*%�&���%�� 50 �	"�������#��,����� �&�� 1 .'�&/�	
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4������	��� 4.12 �����
��� 4.31 ���	�*%�*:�&,���9���)
*+������	
����
�������

��������	��9����������#���"���������,�(����CD�����!!���" �,&�
����
���������,���	

�&������,�	�#,�	��,�.'�����)
*+�������'	�����*� �;�*�'��������������#���� loose

powder ���������	��D����)
*+��� 1150 �	"�������#� �
<��)
*+�����;��)������������6����


A�����#���%��������������������
����
�������������*�9��#�,�%�#����)� /�#����)
*+�����;��&,�

1150 �	"�-������#� (�
����
�������������*�9��#�,���4���,�����6��&4���
����


���&�N� JIS R 1616-1994 ��% �'	���)��%4������ XRD ��	�������'	�����*���%4�����������

����#���� loose powder ����)
*+��� 1100 �	"�������#� ���	�'	��
��� 4.32 �C�	��,(�(��

���������������(��(�#	(��������� ���	&,�����)
*+��� 1100 �	"�������#� ����������

���������,�����6����
A�����#��*%������������������ ������	��	
����
���������������

�)
*+�����	 loose powder �����#���"�$��������� �N���#��%&,� ����)
*+�����;�
A�����#�

solid-solid (Si-C) 4���,��&,�
A�����#� gas-solid (SiO-C) �'	���)��%4��
����
���������������

�*�9��%�#�&,����(9D������&��	��)+���������������������'	�����*�����)
*+�����;����,��%�#�&,����

�)
*+�����	 ���	&,�����)
*+�����;� ��)+���������*!,�&,�����)
*+�����	 ����	(9D������&��	

��)+�����	������	��� 4.13 �;�*�'�����������������������#���� pellet �*%�,�(9D������&��	�&,�

�������#���� loose powder ��9��	4��
A�����#� gas-solid (SiO-C) ��,��&,� solid-solid (Si-C)

����)
*+�������'	�����*���,��'�

�������� 4.12 ��&������*�
����
������������������������	���������������������

�'	�����*�����)
*+����,�	24���������������#���� loose powder

��������������

(oC)

�
������/�$

�&���$�!

(oC/min)

�&	�����������

�����# (;
�&<��)

���%���*

������

������

��	���!

����� (%)

������

������!

����� (%)

������� 0.067 0.0851350 50 1

��!!���" 0.147 0.21

������� 0.059 0.0671300 50 1

��!!���" 3.150 0.061

1250 50 1 ������� 0.046 0.054

1200 50 1 ������� 0.032 0.063

1150 50 1 ������� 0.017 0.06
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������ 4.31  ���	����
��#����#�
����
���������������������'	�����*���%�����)+�����������

              �'&���  pellet ��� loose powder ����)
*+���������#���"�,�	2

������ 4.32 ���� XRD ��	�������'	�����*���%4�������� Si-C �������#���� loose powder

              ����)
*+���������#���"�,�	2
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�������� 4.13  (9D������&��	��)+������������������'	�����*����+�&��,�	2

��������
&


���!����

��������

(oC)

�
������/�$�&���$�!

(oC/min)

�&	�

(;
�&<��)

���%���* �>+!�����&

(m2/g)

Pellet 1350

1300

50

50

1

1

�)!!���"

��!!���"

19.75

22.36

Loose powder 1350

1300

1250

1200

1150

50

50

50

50

50

1

1

1

1

1

�������

�������

�������

�������

�������

15.14

8.71

8.32

9.03

8.90

4.3.10 �	�������%����%�������-��	���!����"�#�����
��������"#$�
��$���	�#

4�������"C�3��'&�
���������,�����'	�����*��������-�����������������*'&�%� 4.3

(�&,�����.%�	��������'�����������:�-1 ��9���������
��	 pellet (�&,� ����������)
*+���

1350 �	"�������#� �'�������*%�&���%�� 50 �	"�������#��,����� �
<��&����� 1 .'�&/�	

����!!���" 4���%�	����-��������������������
����
������������ 0.106 �
�����:��� �;�*�'�

��
���	����������#�,����
��	 loose powder �����������#���"������� �*%���������&��

����)�N�P��	�&,�����!!���" /�#�������������������)
*+��� 1150 �	"�������#� �'������

�*%�&���%�� 50 �	"�������#��,����� �
<��&����� 1 .'�&/�	 ��%��)+������-�������

��������������&������)�N�P�������)� /�#��
����
�������������%�#�)� ��,��'� 0.017 �
�����:���

�C�	�%�#�&,�����+'
U���	�%�	���� �'	��&������*����	������	��� 4.14

�������� 4.14 �
��#����#����'����	�	����-�������������������'	�����*���%�'��%�	����

?������������� (%)����	���!����"�#� ��	���!

����� (%)

������!

����� (%)

�>+!�����&

(m2/g) Si Sn Al S Fe

Betarundum

(�%�	����)

0.048 0.068 18.03 98.75 0.81 0.34 0.09 0

C1-1350-50-1

(pellet,vac)

0.106 0.141 19.75 93.91 2.36 2.23 0.54 0.95

C1-1350-50-1

(loose powder,Ar)

0.067 0.085 15.14 95.84 1.96 1.10 0.28 0.82

C1-1150-50-1

(loose powder,Ar)

0.017 0.06 8.90 95.32 1.93 1.25 0.64 0.86
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�,�(9D������&��	�	����-�������������������'	�����*���%4���������#���� pellet ��� loose 

powder ���,����%���#	�'��%�	���� (betarundum) ��9���������)
*+��� 1350 �	"�������#� ��

��!!���"��������������;��'� ��,��������������� loose powder ������������

�)
*+�����;��&,� 1350 �	"�������#� ����-��������������������%��(9D������&�%�#�&,� ��9��

�'	�����*�����)
*+�����	����%�#�&,���	�%�	�����%&# �C�	�'�3
�4)�/��	��%�	��	���4�����

�'	�����*�����%�	�������	�&������,�	�#,�	�*:���%.'� ���
����4)�/��	��%�	��	���4��

����'	�����*����'�3
�������%���#	�'����)��+�&�����'	�����*� �'	��
��� 4.33 /�#��)+��4��

����'	�����*���������:������������4�#������)+���#�,��.,&	 10-100 ��/����� �����

�&�����;�����*�9����4�#�'&��.,&	������ �;�*�'��	����-�����������������	�%�	����


������%&#��)+�������������4�# 2 .,&	 �����*!,�#�,��.,&	 0.5-1 ������ �����)+��

������:��#�,��.,&	 10-100 ��/�����

     �)      �)

      �)     	)

������ 4.33  +�(6,�# FE-SEM ����;��'	�#�# 30,000 ��,� ��	�	����-���������������4��

              �%�	�����������'	�����*���%���+�&��,�	2

              �) Betarundum          �) C1-1350-50-1  (pellet,Vac)

              �) C1-1350-50-1 (loose powder, Ar)    	) C1-1150-50-1 (loose powder,Ar)
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��&������*�N��)�	��
������%&#���9��	 Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) 

 (�&,��	�������������������'	�����*���% ������49�
�����&,��	���������������4���%�	���� 


����
N��)������������&4(����'&�#,�	����'	�����*���% ���,�
����
�%�#�� 95 �C�	��;��&,���	

�%�	�������&'���%��,��'��%�#�� 98.75 ���
����
���������������	���������������4�� 

�%�	�������,���;��&,����	�������������������'	�����*���% �'D	��D�	��������������������#�� 

�%�	����*�'	4���,������&��������
A�����#��
<���������������������%& ������;����,��

����&�����;��*%����)�N�P/�#&�N������	���� �(9���;�4'�����49�
��,�	2����
 �#,�	���:��� 

������	��)+���������������������'	�����*���% ��������:���������'���/����� 6%��;���

�,������&�����;�4'�����49�
�4���%������������������������&������)�N�P��	�'����#� 

�%�	������%

4.4 �	&��������'	��#������
��
��;�+!��!�������%�@��������-��	���!����"�#����

�
��������"#$

����	�;��	�������������������'	�����*���%/�#�.%���������
����
�������������%�#

���(9D������&��	��)+�����%���#	�'��%�	���� /�#�'	�����*���� loose powder ������'�

����'&�������������%�#�� 6.25 ����������#�%�#�� 3.75 �;����������������)
*+��� 1850 ���

1900 �	"�������#� �
<��&�� 1 .'�&/�	 �����#���"�$��������� �;�.�D�	�������%��&������*�

�����������'����	��#+�( ��	������'�3
�4)�/��	��%�	 �'	��#�����#�������	��� 

4.15 ��� ��
��� 4.34 ����;��'�

�������� 4.15  ���'����	��#+�(�����	����	.�D�	��������������������������������-

�������# *�'	���������������)
*+��� 1850 ��� 1900 �	"�������#� �
<��&�� 1 .'�&/�	

�����#���"�������

���
�� Loose-1350oC-Ar

��!�������� 1850 oC

Loose-1350oC-Ar

��!��������  1900 oC

�D;�*�'����*�#�
 (�%�#��) 4.16 4.41

���*��'& (�%�#��) 11.57 17.87

�&��*����,��'�('�N� (�%�#��) 85.27 88.96

�&��(�)��'& (�%�#��) 17.76 13.38

�&������	�'�/�%	

(����
�����)

168 191

�&����:	 (HV) 801 873
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4������	��� 4.15 4��*:�&,��%�#����	���*��'&����,��&��*����,���	.�D�	�����

����#�4���	����'	�����*���� loose powder �����*��'&����&��*����,���	�&,� ��9���;�

�����������.�D�	������)
*+�����	�CD�4�� 1850 �	"�������#� �
<� 1900 �	"�������#� �,�

�&��*����,��'�('�N��(����CD�4���%�#�� 85.27 �
<� 88.96 ����;��'� ����,��%�#����	

�&��(�)��'&���,���,��'� 17.76 ��� 13.38 ��9����������.�D�	����� 1850 ��� 1900 �	"�-

������#� ����;��'� �C�	�����%�	�'�+�(6,�#4)�/��	��%�	��	.�D�	�������������������������

�'	��
��� 4.34

        �)          �)

������ 4.34 +�(6,�#4�� SEM ����;��'	�#�# 1,000 ��,� ��	�'�3
�(9D���&.�D�	���������-

             �����������������������-�������# *�'	���������������)
*+��� �) 1850 �	"�������#�

             �) 1900 �	"�������#� �
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Abstract:  In this study, SiC was synthesized from the reaction between Si and C powders
at 1350

o
C in vacuum.  The effects of  particle size and particle packing of  Si powder on the

reaction were observed.  The results showed that the complete reaction to form SiC was
obtained from loose powder of all sizes of Si (5-12 m) hence the particle size of Si in the
range of 5-12 m had no effect on the SiC formation.   On the other hand in the closed
packed powder system,the complete reaction was found in the large size of Si (12 m)
while the small size Si  showed uncomplete reaction.

Keywords :  Si-C system; Particle size; Particle packing; SiC formation

Introduction: Silicon carbide (SiC) is one of ceramic materials, which is good for high

temperature applications.  It possesses good mechanical, thermal, and electrical properties

at high temperature, such as high strength, high corrosion resistant, high thermal

conductivity, high dielectric strength and high electron saturation velocity.  With these

outstanding properties, SiC is widely applied in mechanical parts and in high temperature

and high-power microelectronic devices.  It is well known as a highly covalent and

difficult-to-sinter substance.  Using  fine SiC powder is one of the methods to reduce the

sintering temperature.  Among the various methods to synthesize fine SiC powder, the

carbothermal reaction is popular in industrial process.
1-5

  Silica and carbon powders are

used as raw material. In this process, the reaction to form SiC can be obtained above

1500
o
C. Thermodynamic data of SiC forming shows that the reaction of SiO2-C system

becomes viable at temperature higher than the reaction of Si-C system.
6, 7

  According to

some information, the method of SiC synthesis (Si-C system) without heating was also

studied by using high energy milling process.
8, 9

 Although this method can produce SiC at

ambient temperature, the purity of product was not described in the reports.  In the present

study, Si and C was used to produce -SiC powder at low temperature.  To control the Si

and C reaction, various factors are required to investigate, such as particle size, particle

packing and reaction atmosphere.  The morphology and purity of synthesized powder were

examined in relation to particle size and particle packing of Si.

Experimental Procedure: SiC powder was synthesized from the reaction between Si and
C powders.  The effects of Si particle size and particle packing on the purity of synthesized
SiC powder were studied.  Si powder of 97% purity was ground at three different grinding
time to get three sets of median sizes(5, 8,and 12 m) of Si powder then mixed with C
powder, using Si:C mole ratio of 1:1.  Powder mixing was done in dry process and then
prepared in forms of pellet and loose powder. The pellets were formed by using 0.5 tons
pressure to the size of 12 mm diameter and  3.6 mm thickness.  After forming the samples
were put in a carbon crucible and fired at temperature of 1350 

o
C   for 1 hour in  vacuum

with a heating rate of  50 
o
C /min.
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S iO 2 + 3 C  =  S iC  +  2 C O (g )

S i+ C  =  S iC

2 S i+ O 2 (g )  =  2 S iO (g )

S i+ O 2 (g )  =  S iO 2

C + O 2 (g )  =  C O 2 (g )

2 C + O 2 (g )  =  2 C O (g )

S iO (g )+ 2 C  =  S iC + C O (g )

S i+ 3 C + S iO (g )= 2 S iC + C O (g )

The crystalline phases of samples were investigated by X-ray diffractometry(XRD:

Model XD-610, Shimadzu).  Microstructure of powders was observed by Field emission

scanning electron microscope(FESEM: Model JSM-6304F, JEOL).  Furthermore, surface

area and particle size of powder  were measured by using BET (Model Autosorb-1,

Quantachrome) and sedigraph (Model SA-CP3, Shimadzu) methods respectively.

Results and Discussion: The free energies of Si-C and SiO2-C systems were calculated at

different temperatures and the results were plotted versus temperatures as shown in figure

1.  The SiC forming reactions of both systems show significant free energy different.  The

reaction of SiO2-C system is possible at temperature above 1500
o
C while Si-C and the

related reactions occur at much lower temperature.  Therefore to synthesize SiC at low

temperature, Si-C system was chosen for the present study.

                                                                      Figure 1. The plots of free energy versus

                                                                      temperature of SiC forming reactions.

                                                                                         The reactions between Si and C

                                                                        in  vacuum atmosphere were observed

                                                                        depending on the size of Si  and powder

                                                                        packing.  Three different sizes of Si ,12, 8,

                                                                        and 5 �m were used in the mixing with

                                                                        carbon powder.  Two forms of  specimens,

                                                                        pellet and loose powder, were prepared

                                                                        and fired at 1350
o
C for 1 h in vacuum

atmosphere. The surface areas of starting and synthesized powder were measured using

BET method as shown in table 1. It was found that all the synthesized SiC has larger

surface area than that of  the starting powder, and the SiC powder synthesized from pellets

gives the larger surface area than that of loose powder.  However, in figure 2 the

microstructures of both SiC powders do not show much difference .  XRD patterns of

figure 3 and 4 show free Si peaks along with SiC peaks in pellet samples with 5 and 8 �m

Si.  On the contrary, free Si was not found in the sample synthesized from the 12 m Si  in

pellet form.  In loose powder batch, free Si peak was not observed in both samples prepared

from 5 and 12 �m sizes of Si.



Table 1. Surface area of Si, C and SiC powder synthesized at 1350
o
C for 1 h in vacuum.

Si Size(�m) Si   (m
2
/g) C-CN330  (m

2
/g) SiC, pellet(m

2
/g) SiC, loose (m

2
/g)

12 1.62 7.61 20.37 14.36

5 3.63 7.61 27.87 19.14
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It has been known that  the better reaction can be obtained from the smaller particle

size, due to its large surface area.  However, the opposite result was obtained in the

experiment with closed packing powder as previously mentioned (Fig. 3 and 4). Therefore

the surface area of Si particles may not be the only major factor of reaction.  On the

contrary, particle packing is investigated to be more effective than  particle size in the SiC

formation since the loose powder yields better reaction than the closed packing powder and

the reaction in loose powder system was independent on the Si size in the study range.

Conclusions: According to the free energy values, the synthesis of SiC following the

reaction of Si-C system could be performed at temperature lower than that of SiO2-C

system.  In closed pack powder system, the reaction was affected by the size of Si particles

in the way that larger size of Si resulted in a better reaction.  On the contrary, SiC forming

reaction in loosed powder system was independent on the size of Si, and more effective

than the closed pack system.
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Abstract

The uniform nano-sized beta-silicon carbide (�-SiC) powder was synthesized from the reaction of silicon

(Si) and carbon-black (C). Four reaction parameters of temperature, heating rate, soaking time and atmosphere were

studied. The mixed Si and C-black powder was pressed into pellets and fired at 1250-1350 oC, heating rate 20-50

oC/min, and soaking time 1-3 hr. in vacuum and argon atmosphere. Low Si content was observed in SiC powder

synthesized at high temperature, high heating rate or long soaking time in vacuum. Temperature was the most

significant parameters affect on Si content of SiC powder. Si-C reaction performed better in vacuum than in Ar

atmosphere. Furthermore, two reactions of gas-solid (SiO-C) and solid-solid (Si-C) were used to describe SiC

formation in this study.

1. Introduction

Silicon carbide (SiC) is a material used in advanced ceramic applications due to its many superior

properties of strength, hardness, corrosion resistance, low thermal expansion coefficient and high thermal

conductivity. However, SiC has covalent bond and is difficult to be sintered without sintering aids of additives

or pressure [1-2]. Using high pure and fine starting powder, the well-sintered SiC bodies can be produced with

limited additive and pressure. SiC powder can be produced through many approaches. Most of the SiC powder

produced today is manufactured by Acheson process [3]. This process is carbothermic reaction of SiO2 by

carbon powder at temperature around 2200-2400 oC for several hours. Powders from this process have large

particle size and mostly alpha-phase SiC because of high reaction temperatures and long reaction times. The fine

SiC powder can be synthesized through pyrolysis of organosilicon polymer [4-5] and gas-phase reaction

methods [6-7]. Polymers such as trichloromethylsilane or polycarbosilane are decomposed at temperature 1000-

1500 oC to get SiC. For gas-phase synthesis, Silane or chlorosilane is used to react with hydrocarbons to produce

SiC. Although the methods of polymer pyrolysis and gas-phase synthesis produce high purity and fine particles,

these processes give low yield of SiC and generate hazardous gas products such as HCl or CH4 .



According to economy and efficiency, the carbothermal reduction is the best choice for SiC production.

Because the inexpensive silica and carbon are used as starting materials. Many techniques of carbothermal

reduction process have been studied to reduce the reaction temperature. For example, using high energy reaction

milling can synthesize nanosized SiC powder without heating [8-10]. Microwave heating is another technique to

produce fine and uniformity of SiC powder at lower temperature and shorter time than the conventional process

[11-12]. However, thermodynamic data [9,13] show that SiC can be prepared from the reaction of silicon (Si)

and carbon (C) at room temperature due to a negative free energy of formation of reaction. In contrast, Silica

(SiO2) and carbon  (C) reaction has a large positive free energy of SiC formation at room temperature [14-15].

This means SiC forming from the reaction of Si-C system require lower temperature than the reaction of SiO2-C

system.

In this research, �-SiC was synthesized from the reaction of Si and C. The reaction parameters of

temperature, soaking time, heating rate and  atmosphere were studied for Si and C reaction. The residues of free

Si and C after reaction were measured and reaction mechanisms were described in relation to these residue

contents. The morphology and surface area of SiC powder were also examined.

2. Experimental Procedure

97 % purity of Si powder (Riedel-DeHaën) was mixed with carbon black in a polyethylene bottle by using

alumina balls and ethly alcohol as medium. The chemical composition and physical properties of Si and carbon

black powder are shown in table �. The Si and C mole ratio of 1:1 was prepared for the mixed powder. After

mixing the slurry was dried in the oven and formed into pellets. The pellets were formed by using  0.5 tons

pressure to the size of 12 mm. diameter and 3.6 mm. thickness. Pellet samples were placed in the covered

carbon crucibles and fired in the controlled atmosphere furnace using temperature range of 1250 to1350 oC and

soaking time of 1 and 3 hours. Two heating rates of 20 and 50 oC/min were operated and the reaction was

carried under vacuum and argon atmosphere. The controlled pressure in vacuum and argon atmosphere were 4

Pa and 1.01x 105 Pa respectively. After reaction the pellets were measure weight loss and ground to pass 325

mesh of sieves for characterization.

The crystalline phases of synthesized powder were identified by X-ray diffractometer (XRD : Model

XRD-6000, Shimadzu). Free Si and C contents were measured by using the standard method JIS R1616



and multiphase carbon and moisture determinator (Model RC-412), respectively. The shape and size of

the powder were observed by using field emission scanning electron microscopy (FE-SEM : Model JSM-

6304F,JEOL). The specific surface area of powder was measured by using nitrogen adsorption based on

the Braunauer-Emmett-Teller (BET) theory ( Model Autosorb-1, Quantachome).

Table �.  Chemical composition and physical properties of Si and C powder.

Element (%)Powder

Si Fe Ca Al Ti Sn C S

Total

oxygen

(%)

Surface

area

(m2/g)

Average

size

(�m)

Average

Density

(g/cm3)

Silicon 97.35 0.44 0.42 1.2 0.11 0.49 - - 2.54 1.62 11.68 2.42

Carbon-black 0.13 - - - - - 98.53 1.34 7.57 80 - 2.05

3. Results

1) SiC powder synthesized in vacuum and Ar atmosphere

The pellets of mixed Si and C-black powders were fired at 1300 and 1350 oC soaking for 1 hour with 

heating rate 50 oC/min. The results of SiC powder synthesized in vacuum and argon atmosphere were 

compared. Table II shows free Si and C contents and weight loss of SiC pellet synthesized in vacuum 

and argon. At 1300 oC, samples reacted in the vacuum atmosphere gave higher weight loss  than 

samples reacted in Ar atmosphere and samples were broken at temperature 1350 oC in both atmosphere 

due to the high amount of product gas. The free Si contents in SiC powders synthesized in vacuum were 

lower than those synthesized in Ar. While the free C contents in SiC powders synthesized in both 

atmosphere did not show much different. The XRD peaks in figure 1 show Si peaks along with the  

�-SiC peaks. The high intensity of Si peaks was observed for samples synthesized in Ar but it shows 

lower intensity for samples synthesized in vacuum, which support the free Si contents in table II.



Table II.  Free Si and C contents, weight loss and specific surface area of synthesized �-SiC powders.

Heating temperature-Rate-Time Atmosphere Free Si

(%)

Free C

(%)

Weight loss

(%)

Specific surface area

(m2/g)

1250-50-1 Vac 6.464 0.085 2.48 -

1250-50-1 Ar 12.935 0.078 0.057 -

1300-50-1 Vac 1.235 0.108 2.710 22.36

1300-50-1 Ar 5.190 0.086 0.998 29.32

1350-50-1 Vac 0.106 0.141 Broken Pellet 19.75

1350-50-1 Ar 0.347 0.075 Broken Pellet 25.06

 Moreover, figure 2 shows equiaxed morphology and uniform size of synthesized powder in both 

reaction atmosphere. However, the specific surface area in table II shows that powder synthesized in Ar 

has little higher specific surface area than powder synthesized in vacuum at the same temperature, 

soaking time and heating rate.

Figure 1. XRD results of SiC powder synthesized with heating rate 50 oC/min for 1 hr at  

                     a) 1300 oC in vacuum    b) 1300 oC in Ar    c) 1350 oC in vacuum    d) 1350 oC in Ar
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      a)       b)

Figure 2. FE-SEM micrographs of SiC powder synthesized at 1350 oC, heating rate 50 oC/min  

                    for 1 hr in  :   a) Vacuum        b) Ar

2) SiC powder synthesized at various reaction temperatures, heating rates and soaking times

The XRD results of powder synthesized at various temperatures, heating rates and soaking times are 

shown in figures 3 and 4, respectively. The peaks of �-SiC and Si were observed at the temperature 

range of 1250-1300 oC, but only �-SiC peak was observed at higher temperature    (1350 oC). At the 

same heating rate, soaking time and reaction atmosphere, the higher reaction temperature resulted in 

smaller amount of free Si. From the first part results, reaction in vacuum gave smaller amount of free Si 

than reaction in Ar. However, figure 5 shows that as temperature increases the difference of free Si 

content in both atmosphere decrease until temperature reachs the point of equal free Si content. The 

effect of heating rate on the synthesized powders shows in figure 4 and 6. Using high heating rate 50 

oC/min resulted in more complete reaction (smaller amount of free Si) than slow heating rate (20 

oC/min). At low reaction temperature (1250 oC), the synthesized powders from two heating rate had 

large different amount of free Si while they had almost the same amount at high reaction temperature 

(1350 oC). Soaking time is also one of the parameters that affect the reaction of Si and C as the results 

shown in table III. Increasing soaking time increased the weight loss but this decreased the free Si 

content of synthesized powder. In figure 7, the morphology does not show significant difference of �-

SiC powders synthesized at various reaction parameters. All synthesized powder had equiaxed 

morphology and fine particle size of 10-100 nm.



Figure 3.    XRD results of synthesized powder produced at 1250-1350 oC for 1 hr, heating rate

                   50 oC/min  in vacuum.
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Figure 4.   XRD results of synthesized powder produced at 1250 oC for 1-3 hr, heating rate

                  20-50 oC/min in vacuum.
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Figure 5.   Free Si content in �-SiC powders synthesized at 1250-1350 oC for 1 hr, heating rate

                  50 oC/min in vacuum and Ar atmosphere.

Figure 6.    Free Si content in �-SiC powders synthesized at 1250-1350 oC for 1 hr, heating rate

                    50 and 20 oC/min in vacuum.
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a) b)

          

c) d)

     Figure 7. FE-SEM micrographs of �-SiC powder synthesized in vacuum at :

               a) 1350 oC, 50 oC/min, 1 hr b) 1250 oC, 50 oC/min, 1 hr

               c) 1250 oC, 20 oC/min, 1 hr d) 1250 oC, 20 oC/min, 3 hr

         Table III.  Free Si and C contents and weight loss of synthesized  �-SiC powders.

Heating temperature-Rate-Time Free Si (%) Free C (%) Weight loss  (%)

1250-20-1 11.180 0.070 1.66

1250-20-3 3.835 0.073 2.54

1300-20-1 1.719 0.077 2.54

1300-20-3 1.1 0.104 3.62



4. Discussion

Normally, SiC powder is produced by the reaction of SiO2 and C. It is well known that the reaction 

mechanism in the carbothermal reduction of SiO2 process proceeds through the intermediate gaseous 

silicon monoxide (SiO) according to the following reactions [14-16]:

SiO2   +    C = SiO(g)   +   CO(g) …..(1)

SiO(g)   +  2C = SiC   +   CO(g) …..(2)

(1) + (2) ; SiO2   +   3C = SiC   +   2CO(g) …..(3)

The Gibbs free energy change of SiO2-C system (reaction 3) at temperature range from 1200oC to 

1400 oC is positive (�G 	 104 to 37 kJ) [13,17]. In contrast, the Gibbs free energy change of Si-C 

system (reaction 4) at the same temperature range is negative (�G 	 -61 kJ). Therefore, SiC formation  

from the reaction of Si and C can occur at lower temperature than that of SiO2 and C system. In this 

experimental results, Si and C gave the better reaction in vacuum than in Ar atmosphere. In vacuum,  the 

lower content of free Si and higher weight loss were investigated from the synthesized SiC powder. At 

temperature up to 1350 oC the pellets were broken, which is due to large amount of gas products in the 

reaction. According to the experimental result, SiC was not reacted directly from Si-C reaction but 

gaseous phase of SiO and CO were generated as the intermediate products in the reaction. Initially, Si 

and C reacted with the limited amount of oxygen on the surface of Si and C particles to form SiO and 

CO respectively (reaction 5,6). Consequently, SiO reacted with C as gas-solid reaction and Si reacted 

with C as solid-solid reaction simultaneously (reaction 7). The Si and C reactions are shown as the 

following :

Si   +   C = SiC …..(4)

Si   +   ½O2 = SiO …..(5)

C   +   ½O2 = CO …..(6)

    Si   +  3C   +  SiO = 2SiC  +   CO …..(7)



At temperature range of 1200-1400 oC, the Gibbs free energy change of reaction 7 is –140 kJ which is 

lower than that of reaction 4 (�G 	 -61 kJ). Therefore, reaction  7 can perform better than reaction 4 at 

the same temperature range. In vacuum system the SiO and CO gas generated at the surface of Si and C 

particles were removed out from their surface. This will result in more complete reaction due to high 

contact area of SiO to C and Si to C, which perform gas-solid and solid-solid reactions respectively 

(Figure 8). In contrast, reaction in Ar atmosphere will result in less contact area due to slowly moving 

out of SiO and CO from particle surface which will decrease the ability of SiC forming reaction. 

Moreover, Si and C reaction at high reaction temperature, heating rate and soaking time in vacuum gave 

better reaction than at lower value of these heating parameters.

Figure 8.   SiC synthesis reaction mechanism for the system of using Si and C as reactants with some

                   oxygen in the reaction system
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5. Conclusions

1) The reaction of Si and C-black powder can produce uniform nano-sized �-SiC powder in both 

vacuum and Ar atmosphere.

2) �-SiC powder synthesized in vacuum had lower free Si content than that synthesized in Ar 

atmosphere.

3) Using high reaction temperature, heating rate or long soaking time for reaction of Si and C in 

vacuum system can produce lower free Si content of  �-SiC powder.

4) Free C content in synthesized �-SiC powder showed non-significant difference on reaction 

parameters of temperature, heating rate, soaking time and atmosphere.

5) At low temperature, the effect of heating rate, soaking time and atmosphere on the Si-C reaction 

was more dominant than that at high temperature.

6) Si-C reaction with some amount of oxygen in the system produced SiC through gas-solid (SiO-

C) and solid-solid (Si-C) reaction simultaneously.
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