
บทท่ี 4
ผลการทดลอง

4.1 ผลการข้ึนรูปข้ึนงานซิลิคอน

อัดขึนรูปผง Silicon metal เป็นทรงกระบอกเล้นผ่านศูนย์กลาง 50 mm. สูง 17.5 mm. ท่ีแรง 
ดัน 60 kg/cm2 ลักษณะดังรูปท่ี 4.1 จำนวน 10 ช้ิน แล้วทำการอบไล่ความช้ินท่ีอุณหภูมิ 110°c 
เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ได้ผลดังตาราง

ตารางท่ี 4.1 ตารางแสดงขนาด,น้ําหนักของช้ินงานซิลิคอนท่ีผ่านการอัด

ช้ินงาน (j)D X L (mm) ปริมาตร (cm3) น้ําหนัก (g)
N0.1 50.15x17.55 34.65 49.41
No.2 50.15x17.30 34.15 48.84
No.3 50.15x17.50 34.55 49.14
No.4 50.15x17.30 34.15 49.11
No.5 50.15x17.35 34.27 49.01
No.6 50.15x17.35 34.25 49.21
No.7 50.15x17.40 34.35 48.99
No.8 50.15x17.40 34.35 49.44
No.9 50.15x17.35 34.25 49.08
No.10 50.15x17.35 34.25 49.20

Avergae - 34.32 49.14
STDV - 0.16 0.18

ช้ินงานท่ีผ่านการอัดช้ินรูปมีความหนาแน่นเฉล่ีย 1.43 g/cm3 คิดเป็นประมาณ61.7 % ของ 
ความหนาแน่นทางทฤษฎี โดยค่าความหนาแน่นหลังจากการอัดช้ินรูป ในงานวิจัยน้ีมีค่าน้อยเม่ือ

เทียบกับงานวิจัยท่ีผ่าน มา (—1.5-1.6 g/cm3) [Moulson,1979] เน่ืองจากในงานวิจัยน้ีต้องการคิกษา 
การเกิดปฏิกิริยาท่ีอุณหภูมิไนไตรเดช่ันต่างๆ โดยกำหนดตัวแปรอ่ืนๆ คงท่ี การท่ีอัดช้ินงานจนมีความ
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หนาแน่นมาก อาจส่งผลให้ต้องใช้เวลาในการลืกษาอัตราการเกิดปฏิกิริยาระหว่างการไนไตรเดข้ัน
นานขืน เน่ืองจากการแพร่ของไนโตรเจนเช้าไปในช้ินงานเป็นไปได้ยากข้ึน ดังน้ันงานวิจัยน้ีจึงเลือกท่ี 
จะอัดชินงานให้มีความหนาแน่นเพียงพอ สำหรับการเคล่ือนย้ายระหว่างการนำไปเผาผนึกข้ันต้น
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4.2.1 ผลการตรวจลอบความหนาแน่นของช้ินงาน 

ตารางท่ี 4.2 แสดงผลของความหนาแน่นของช้ินงานหลังการข้ึนรูปและเผาผนึกขนต้น

4.2 ผลการตรวจสอบสมบ้ติทางกายภาพของ?นงาน

Sample
Uniaxial Press Pre-Sinter

Bulk density 
(g/cm3)

% theoretical 
density

Bulk density 
(g/cm3)

% theoretical 
density

No.1 1.42 61.45 1.48 64.16
No.2 1.42 61.62 1.49 64.59
No.3 1.42 61.29 1.46 63.31

No.4 1.43 61.96 1.49 64.63

No.5 1.43 61.63 1.47 63.38
No.6 1.43 61.91 1.49 64.43

No.7 1.42 61.46 1.47 63.59

No.8 1.43 62.02 1.50 65.02

No.9 1.43 61.75 1.50 64.82

No. 10 1.43 61.90 1.49 64.37

Avergae 1.43 61.70 1.49 64.23

STDV 0.0057 0.2485 0.0014 0.6055

ตารางท่ี 4.3 แสดงความหนาแน่นเฉล่ียของซิลิคอนไนไตรด์ท่ีผ่านการไนไตรเดซ่ันท่ีอุณหภูมิต่างๆ

Temperature
(°C)

True density 
(g/cm3)

Bulk density 
(g/cm3)

% Theoretical 
density

% Porosity

1350 2.73 2.283 72.24 16.37
1375 2.73 2.288 72.40 16.19

1400 3.07 2.317 73.32 24.53

1450 3.09 2.426 76.77 21.48
1500 3.11 2.596 82.15 16.53

Commercial 2.99 2.669 84.46 10.73
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ชิ้นงานที่ผ่านการเผาผนึกขั้นต้น ที่อุณหภูมิ 1200°c เป็นเวลา 10 ขั้วโมงมีความหนาแน่น 
เฉลี่ย 1.49 g/cm3 คิดเป็นประมาณ 64.2 % ของความหนาแน่นทางทฤษฎี (ผลของขนาดชิ้นงาน 
หลังการเผาผนึก'ขั้นต้นแสดง'ในภาคผนวก) โดยหลังการขึ้นรูปชิ้นงานมีปริมาตรเฉลี่ย 34.32 cm3 หลัง 
การเผาผนึกขั้นต้นชิ้นงานมีปริมาตรเฉลี่ย 32.42 cm3 คิดเป็นเปอร์เซนต์การหดตัว 5.53 %

ชิ้นงานหลังจากผ่านการเผาผนึกขั้นต้นจะนำไปทำการไนไตรเดขั้นที่อุณหภูมิต่างๆ เป็นเวลา 
14 ขั้วโมง ซึ่งค่าความหนาแน่นในแต่ละอุณหภูมิการไนไตรเดขั้นจะแตกต่างกันไปตังแผนภูมิ

แผนภูมิแสดง bulk density ของช้ินงานท่ีสภาวะต่างๆ

Sample

รูปท่ี 4.3 แสดงค่าความหนาแน่นของชิ้นงาน?ลิคอนไนไตรด์ที่อุณหภูมิการไนไตรเดขั้นต่างๆ

จากแผนภูมิพบว่า ค่าความหนาแน่นของชิ้นงานที่อุณหภูมิการไนไตรเดขั้นที่สูงกว่ามีแนวโน้ม 
ที่จะให้ค่าความหนาแน่นของชิ้นงานมากกว่าการทำไนไตรเดขั้นที่อุณหภูมิตํ่ากว่า

X  ‘กั4-



4.2.2 ผลการวัดค่าโมดูลัสของยังด้วย Grindosonic

ตารางที่ 4.4 แสดงค่าโมดูลัสของยัง ของชิ้นงานที่ผ่านการเผาผนึกขั้นต้นและชิ้นงานที่ผ่านการ 
ไน1โตรเด'ขั้นที่อุณหภูมิต่างๆ เทียบกับชิ้นงานเชิงพาณิชย์จากบริษัท Tenrnat

Nitridation Average Young 'ร STDV Number of
Temperature Modulus (GPa) (GPa) specimens

Pre-sinter (25JTm) 13.14 4.76 10

Nitride 1 3 5 0 °c 128.17 17.44 5
Nitride 1 3 7 5 ° c 102.15 21 .89 5
Nitride 1 4 0 0 ° c 68.31 2.92 3
Nitride 1 4 5 0 ° c 74.42 12.63 5
Nitride 1 5 0 0 ° c 138.59 34 .65 5
Commercial 255.84 8.38 3

แผนภูมิแสดงความสัมพันธ์ของ Young ’ร modulus กับ %Porosity

C0 CL ๐
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% Porosity

รูปที 4.4 แสดงความสัมพันธ์ของค่า Young 'ร modulus กับ % porosity

จากภาพจะเห็นได้ว่าค่า Young 'ร modulus ของซิลิคอนไนไตรด์จะแปรผกผันกับ 
% porosity ในชินงาน
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4.3.1 ผลการวัดค่าความแข็ง

4.3 ผลการตรวจสอบสมบ้ติทางกลของซินงาน

ตารางที่ 4.5 แสดงค่าความแข็งเฉลี่ยของชิ้นงานที่ผ่านการเผาผนึกขั้นต้นและชิ้นงานที่ผ่านการ 
ไน'โตรเด'ชั่นที่อุณหภูมิต่างๆ เทียบกับชิ้นงานมาตรฐานจากบริษัท Tenmat

Nitridation Vickers Hardness STDV Number of
Temperature (HV) Testing

Pre-sinter (25|แทา) 26.16 7.49 16

Nitride 1350°c 575.48 149.66 10
Nitride 1375°c 497.17 122.05 10
Nitride 1400°c 458.42 250.70 10
Nitride 1450°c 545.60 202.59 10
Nitride 1500°c 399.53 129.48 10
Commercial 780.30 263.64 10

จากผลการวัดค่าความแข็งหลังการเผาผนึกขั้นต้นของขนาดอนุภาคเฉลี่ย 25 ไมครอนพบว่า 
ค่าความแข็งมีค่าเฉลี่ย 26.16 HV โดยมีค่าความเบี่ยงเบนมาตรฐาน 7.49 ซึ่งค่อนข้างมาก อาจเนื่อง 
จากชิ้นงานหลังการเผาผนึกขั้นต้นมีความหนาแน่นไม่สมํ่าเสมอ และอนุภาคของซิลิคอนยังเกาะกัน
อย่างหลวมๆ (จากการลังเกตด้วยกล้องจุลทรรศน์)

สำหรับชิ้นงานที,ผ่านการไนไตรเดชั่นที่อุณหภูมิต่างๆ มีค่าอยู่ในช่วง 400-575 HV โดยในแต่ 
ละอุณหภูมิการไนไตรเดชั่นจะมีค่าความเบี่ยงเบนมาตรฐานค่อนข้างมาก เนื่องจากชิ้นงานที่ทดสอบ 
มีรูพรุนขนาดเล็กและใหญ่กระจายอยู่ทั่วไปในโครงสร้าง จึงทำให้การตรวจสอบให้ค่าความแข็งที่ไม่
แน่นอน และค่าความแข็งไม่มีความลัมพันธ์กับอุณหภูมิการไนไตรเดขั้นและตัวแปรอื่นๆ ในการ
ทดลอง อย่างไรก็ตามพบว่า ค่าความแข็งของชิ้นงานเซิงพาณิชย์มีค่าสูงกว่าชิ้นงานที่ผ่านการไนไตร 
เดขั้นที่อุณหภูมิต่างๆ อาจเนื่องมาจากรูพรุนที่มีขนาดเล็ก และปฏิกิริยาไนไตรเดขั้นที่เกิดขึ้นสมบูรณ์ 
กว่า



4.3.2 ผลการวัดค่าความแข็งแรงต่อการดัด

ตารางที่ 4.6 แสดงค่าความแข็งแรงต่อการดัดของชิ้นงานแบบ Three-point bending ที่ฝานการ 
ไนไตรเดซั่นที่อุณหภูมิต่างๆ เทียบกับชิ้นงานมาตรฐานของบริษัท Tenmat

Nitridation 
Temperature (°C)

Mean Stress at Yield 
(Max load) (MPa)

STDV 
(ท=5)

1350 143.65 27.50
1375 119.28 13.60
1400 42.44 12.69
1450 55.76 12.21
1500 117.25 50.15

Commercial 196.99 8.71

แผนภูมิแสดงความสัมพันธ์ระหว่างค่า Young ’ร modulus กับ Flexural strength

รูปท่ี 4.5 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างความแข็งแรงต่อการดัดของชิ้นงานกับค่าโมดูสัสของยัง

จากกราฟพบว่าค่าความแข็งแรงต่อการดัดและค่าโมดูสัสของชิ้นงานมีความสัมพันธ์กัน 
แต่ค่าความแข็งแรงต่อการดัดไม่มีความสัมพันธ์กับอุณหภูมิการไนไตรเดซั่น
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4.4 ผลการตรวจสอบความสามารถในการเจาะและกลึงของข้ันงานท่ีผ่านการเผาผนึกข้ันต้น

4.4.1 ผลการวัดความแข็งแรงต่อการอัด

ตารางที่ 4.7 แสดงผลของการวัดความแข็งแรงต่อการอัด

Sample Critrical load (kN) Cross-section area (mm2) Critical stress (MPa)
1 2.12 56.73 37.41
2 1.58 41.41 33.32
3 2.22 51.40 43.34
4 1.51 44.83 33.81
5 1.99 59.45 33.48

Average - - 36.27
STDV - - 4.296

ค่าความแข็งแรงต่อการอัดของชิ้นงานที่ผ่านการเผาผนึกขั้นต้นมีค่าเฉลี่ย 36.27 MPa และค่า 
ความเบี่ยงเบนมาตรฐาน 4.29 MPa ซึ่งเป็นค่าที่มีความแข็งแรงเพียงพอต่อการนำไปตัดเจาะกลึงไส 
ได้ ตังแสดงในหัวข้อการเจาะและการกลึง

4.4.2 ผลการวัดค่าความเรียบผิวของชิ้นงาน

ตารางที่ 4.8 แสดงค่าความเรียบผิวของชิ้นงานที่ผ่านการกลึงที่สภาวะต่างๆ

Surface Roughness Average 1Ra (|im)

Feed (m/min)
Speed (rpm)

250 315 400 500
0.00741 4.73 4.52 4.18 3.83
0.00855 4.91 4.61 4.21 3.50
0.01010 5.37 4.40 4.49 3.89
0.01235 5.44 4.75 4.41 3.90
0.01482 5.55 5.03 4.52 3.99
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แผนภาพแสดงความสัมพันธ์ระหว่างความฃรุฃระของผิวช้ินงานท่ีผ่านการกลึง 
ท่ีความเร็วรอบและอัตราการป้อนมีดกลึงต่างๆ

Q00741 0.00855 0.01010 Q01235 Q01482

อัตราการป้อนมีดกลึง (ทา/กาin)

รูปท่ี 4.6 แสดงความความขรุฃระของผิวช้ินงานท่ีผ่านการกลึงที่สภาวะต่างๆ 

แผนภูมิแสดงค่าแฟณตอร์จากการกลึงท่ีสภาวะต่างๆ

รูปท่ี 4.7 แสดงอัตราการกินเนื้อชิ้นงานที่สภาวะการกลึงต่างๆ
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อัตราการป้อนมีดกลึงจะลิงผลต่ออัตราการกินเน้ือข้ึนงาน พบว่าท่ีอัตราการป้อนมีดกลึงสูง 
และความเร็วรอบการหมุนช้ินงานต่ํา จะให้อัตราการกินเน้ือช้ินงานสูง ซ่ึงค่าแฟกเตอร์จากการกลึง 
ขึ้นงาน (MRR/V) มีค่าไม่เกิน 2.9 (จากข้อมุลการทดลองให้ความขรุขระของข้ึนงานไม่เกิน 4.5 
ไมครอน) แสดงว่าถ้ากลึงช้ินงานด้วยแฟกเตอร์การกลึงมากกว่า 2.9 จะทำให้ข้ึนงานมีความขรุขระ 
มากกว่า 4.5 ไมครอน และอาจเสียหายได้

จากรูปที่ 4 .6 พบว่าที่อ ัตราการป้อนมีดกลึงเร็วข ึ้น ค ่าความเรียบผิวจะหยาบขึ้นโดยพ ิจารณา

จากค่า Ra ที่เพ ิ่มขึ้น และที่ความเร็วรอบสูงค่าความเรียบผิวจะเรียบมากกว่าท ี่ความเร็วรอบตํ่าส ังเกต

จากค่า Ra ที่ลดลงเมื่อความเร็วรอบสูงขึ้น

4.2.3 ผลการตรวจสอบรอยเจาะและความเรียบของชิ้นงาน

เจาะรูชิ้นทดสอบโดยปรบเปลี่ยนความเร็วรอบของดอกสว่าน อัตราการป้อนดอกสว่านและ 
ขนาดของดอกสว่าน ตั้งแต่เสันผ่านศูนย์กลาง 3 1 4 และ 5 มิลลิเมตร โดยจะคืกษาความสามารถของ 
การเจาะรู จากการสังเกตสักษณะของรอยแตกที่เกิดขึ้นหลังการเจาะด้วยกล้องจุลทรรศน์กำสังขยาย 
ต่ํา (x10) โดยกำหนดลักษณะของรูเจาะเป็น 4 ประ๓ ท ดังรูปที่ 4.8

กำหนดให้

Rating 1 คือ รอยเจาะแตกกว้างออกนอกบริเวณขอบรูเจาะ 
Rating 2 คือ รอยเจาะแตกบริเวณขอบรูเจาะ 
Rating 3 คือ รอยเจาะมีรอยบิ่นเล็กน้อยบริเวณขอบรูเจาะ 
Rating 4 คือ รอยเจาะสม!]รณ์
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รูปท่ี 4.8 แสดงลักษณะของรูเจาะ 4 ประ๓ ท (เลันผ่านศูนย์กลางดอกสว่าน 3 mm) 
A) rating 1 ธ) rating 2 C) rating 3 อ) rating 4 (x10)
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(A) แผนภูมิแสดงความสามารถในการเจาะรูขนาดเอันผ่านดูนย์กลาง 3 mm กับ
ช้ินงาน Si compact ท่ีความเร็วรอบ และอัตราการป้อนดอกสว่านต่างๆ

ความเร็วรอบ (rpm)

---------1150

--------685

.......... 480

0 0.1 0.2 0.3 0.4

อัตราการป ้อนดอกสว่าน (m/min)

(ธ) แผนภูมิแสดงความสามารถในการเจาะรู'ขนาดเส์นผ่านสูนย์กลาง 4 mm กับ 
ช้ินงาน Si compact ท่ีความเร็วรอบ และอัตราการป้อนดอกสว่านต่างๆ  1150

ความเร็วรอบ (rpm)

1150
685
480

อัตราการป ้อนดอกสว่าน (m/min)
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(C) แผนภูมิแสดงความสามารถในการเจาะรูขนาดเส์นผ่านศูนย์กลาง 5 mm กับ
ช้ินงาน Si compact ท่ีความเร็วรอบ และอัตราการป้อนดอกสว่านต่างๆ

รูปท่ี 4.8 แสดงความสัมพันธ์ระหว่างอัตราการป้อน, ความเร็วรอบดอกสว่านกับ ความสามารถ 
ในการเจาะรู เสันผ่านศูนย์กลางรูเจาะรูป (A) 3 mm (B) 4 mm (C) 5 mm

จากผลการเจาะรูพบว่า ท่ีอัตราการป้อนดอกสว่านสูงจะมีความลามารถในการเจาะรูต่ําใน
ทุกๆ  ขนาดของเสันผ่านศูนย์กลางดอกสว่าน เช่นเดียวกับท่ีความเร็วรอบของดอกสว่านต่ํา แต่เม่ือ
เพ่ิมความเร็วรอบดอกสว่านจะทำให้ความสามารถในการเจาะรูเพ่ิมข้ึนดังรูปท่ี 4.10

ตารางท่ี 4.9 แลดงความเรียบของผิวรอยเจาะท่ีสภาวะต่าง  ๆเม่ือใช้ดอกสว่านขนาด <j) 3 mm

Surface Roughness Average 1Ra (Jim)
Speed (rpm)

. Feed (m/min) 480 685 1150
0.08 6.86 6.78 6.98
0.16 7.78 6.55 7.05
0.24 7.76 7.58 7.23
0.35 8.25 7.34 7.13
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ตารางท่ี 4.10 แสดงความเรียบของผิวรอยเจาะท่ีสภาวะต่างๆ เม่ือใช้ดอกสว่านขนาด (j) 4 mm

Surface Roughness Average 1 Ra (เแทา)
Speed (rpm)

Feed (m/min) 480 685 1150
0.08 6.88 7.04 6.17
0.16 7.22 6.55 6.85
0.24 7.56 7.11 6.20
0.35 7.47 7.23 7.17

ตารางท่ี 4.11 แสดงความเรียบของผิวรอยเจาะท่ีสภาวะต่างๆ เม่ือใช้ดอกสว่านขนาด (j) 5 mm

Surface Roughness Average 1Ra (|4m)
Speed (rpm)

Feed (m/min) 480 685 1150
0.08 6.05 7.21 7.02
0.16 7.34 6.95 6.58
0.24 6.86 7.03 7.32
0.35 6.25 8.78 7.17

แผนภูมิแสดงความเรียบผิวรอยเจาะ เส์นผ่านศูนย์กลาง 3 ทาทา

0.08 0.16 0.24 0.35

อัตราการป้อนดอกสว่าน (กา/ทา๒)
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แผนภูมิแสดงความเรียบผิวรอยเจาะ เสันผ่านดูนย์กลาง 4 กากา

0.08 0.16

อัตราการป้อนดอกสว่าน (ทา/ทฑ่ท)

แผนภูมิแสดงความเรียบผิวรอยเจาะ เอันผ่านดูนย์กลาง 5 mm

0.08 0.16 0.24 0.35

อัตราการป ้อนดอกสว่าน (m/min)

รูปท่ี 4.10 แสดงความเรียบผิวช้ินงานรูเจาะท่ีสภาวะการเจาะรูต่างๆ
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แผนภูมแสดงแฟกเดอ?รากการเจาะช้ินงานท่ีขนาดเสํนผ่านดูนย์กลางดอกสว่าน 3 mm

ความเร็วรอบ (rpm) 
— ♦ — 480

----------- 685

............. 1150

รูปท่ี 4.10 แสดงอัตราการกินเน้ือช้ินงานรอยเจาะท่ีสภาวะการเจาะต่างๆ

จากความเรียบผิวรอยเจาะเม่ือปรับเปล่ียนอัตราการป้อนดอกสว่านและความเร็วรอบ พบว่าท่ี 
อัตราการป้อนดอกสว่านเร็วและความเร็วรอบต่ํา จะมีแนวโน้มให้ค่าความขรุขระของผิวช้ินงานท่ีมาก 
กว่า (Ra สูงกว่า)

จากรูปท่ี 4.10 พบว่าอัตราการกินเน้ือช้ินงานจะข้ึนอยู่กับอัตราการป้อนดอกสว่าน อัตรา
การป้อนดอกสว่านเร็วจะทำให้การกินเน้ือช้ินงานมาก แต่เม่ือเพ่ิมความเร็วรอบการหบุนช้ินงานจะทำ 
ให้การกินเน้ือช้ินงานน้อยลง ซ่ึงแฟกเตอร์จากการเจาะสำห!ปช้ินงาน?ลิคอนท่ีผ่านการเผาผนึกข้ันต้น 
จากการทดลองมีค่าไม่เกิน 0.13 ซ่ึงถ้าทำการเจาะโดยใด้แฟกเตอร์การเจาะมากกว่า 0.13 ช้ินงานจะ 
มีแนวโน้มเสียหายได้ (สังเกตจากรอยเจาะขนาดเต้นผ่านศูนย์กลาง 3 mm) ท่ีขนาดเต้นผ่านศูนย์ 
กลางรอยเจาะ 4 mm ค่าแฟกเตอfการเจาะมีค่ามากข้ึนเป็น 0.17 เน่ืองจากอัตราการกินเน้ือช้ินงาน 
เพ่ิมมากข้ึน (กราฟแสดง'ใ,นภาคผนวก)
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4.5 ผลการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาค

4.5.1 ผลการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์แบบแสง

รูปที 4.12 แสดงโครงสร้างจุลภาคของซิลิคอนหลังจากผ่านการเผาผนึกข้ันด้น
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รูปท่ี 4.13 แสดงโครงสร้างจุลภาคของซิลิคอนไนไตรด์ท่ีผ่านการไนไตรเดช่ันท่ีอุณหภูมิต่างๆ
A)1350°c B) 1375°c 0 1400°c D) 1450°c E) 1500°c F) Commercial

จากการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคของซิลิคอนท่ีผ่านการเผาผนึกข้ันต้น ที,กำลังขยายเลนลั 
ใกล้วัตถุ 10 เท่า พบว่าโครงสร้างส่วนใหญ่ของซิลิคอนเป็นอนุภาคท่ีเช่ือมติดกันเป็นบางส่วน อนุภาค 
ยังเกาะกันไม่แน่นหนา เม่ือปรับระยะวัตถุจะเห็นอนุภาคซิลิคอนเป็นข้ันๆ อย่างซัดเจน

จากการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคของซิลิคอนไนไตรด์ท่ีผ่านการไนไตรเดซ่ันท่ีอุณหภูมิต่างๆ 
เทียบกับชิ้นงานเซิงพาณิชย์ พบว่าท่ีอุณหภูมิไนไตรเดข้ันต่ํา (1350-1375°C) จะเกิดซิลิคอนไนไตรด์ 
(บริเวณสีขาว) น้อยกว่าช้ินงานท่ีทำไนไตรเดข้ันท่ีอุณหภูมิท่ีสูงกว่า พบว่าช้ินงานท่ีอุณหภูมิไนไตร
เดข้ัน 1400°c และ 1450°c มีรูพรุนขนาดใหญ่มาก (บริเวณสีดำ) กระจายอยู่ ลำหรับช้ินงานท่ี 
อุณหภูมิการไนไตรเดข้ัน 1500°c มีรูพรุนขนาดเล็กกระจายอยู่ท่ัวไป และมีรูพรุนขนาดต่ํากว่า 50 Jim 
กระจายอยู่ ซ่ึงเม่ือเปรียบเทียบกับช้ินงานเชิงพาณิชย์พบว่าช้ินงานเซิงพาณิชย์มีรูพรุนขนาดเล็ก
กระจายอยู่ท่ัวไป และพบรูพรุนขนาดใหญ่ในโครงสร้างเพียงบางส่วน

4.5.2 ผลการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์แบบส่องกวาด (SEM)

4.5.2.1 ผลการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคของช้ินงานซิลิคอนไนไตรด์ต้วย Scanning Electron 
Microscope ร่วมกับ Energy Dispersive Spectroscropy เปรียบเทียบโครงสร้าง 
ระหว่างผิวและภายในช้ินงานท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดข้ันต่างๆ โดยการทำ mapping
(รูปแสดงในภาคผนวก)



(A) N เทียบกับ Si

(B) 0 เทียบกับ Si

รูปท่ี 4.14 แสดงตัวอย่างโครงสร้างจุลภาค (x50) และ mapping ของช้ินงาน RBSN 
ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดซ่ัน 1500°c (บริเวณผิวช้ินงาน)

(B) 0 เทียบกับ Si

รูปท่ี 4.15 แสดงตัวอย่างโครงสร้างจุลภาค (X50) และ maping ของช้ินงาน RBSN 
ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดช่ัน 1500°c (บริเวณกลางช้ินงาน)
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จากการเปรียบเทียบโครงสร้างจุลภาคบริเวณผิวช้ินงานและบริเวณภายในช้ินงาน RBSN ท่ีอุณหภูมิ 
การไนไตรเดซ่ันต่าง  ๆพบว่า

-  อุณหภูมิการไนไตรเดช่ันต่ํา (1350°) ท่ีกำลังขยายภาพ 50 เท่า พบว่าบริเวณผิวและบริเวณ 
ภายในช้ินงานจะมีความสม่ําเสมอของโครงสร้าง จาก mapping พบไนโตรเจนเกิดข้ึนภายใน 
ช้ินงานเล็กน้อย และตรวจพบออกซิเจนในช้ินงานน้อยมาก

-  อุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1400°c พบว่าโครงสร้างบริเวณผิวและบริเวณภายในช้ินงานไม่ 
ค่อยสม่ําเสมอ จาก mapping พบไนโตรเจนเกิดข้ึนภายในช้ินงานเล็กน้อย และตรวจพบ 
ออกซิเจนในช้ินงานน้อยมากเซ่นเดียวกับ ท่ีอุณหภูมิ 1350°c

-  อุณหภูมิการไนไตรเดซ่ัน 1450°c พบว่าโครงสร้างท่ีบริเวณผิวและบริเวณภายในช้ินงานไม่
ลม่ําเสมอ จึงทำการ mapping โดยแบ่งเป็น 2 ส่วน พบว่าท่ีบริเวณผิวช้ินงานตรวจพบ 
ออกซิเจนมากกว่าบริเวณภายในช้ินงาน บริเวณภายในช้ินงานจะมีการกระจายตัวของ
ไนโตรเจนสม่ําเสมอมากกว่า และมีโครงสร้างจุลภาคท่ีสม่ําเสมอกว่า

-  อุณหภูมิการไนไตรเดซ่ัน 1500°c พบว่าโครงสร้างท่ีบริเวณผิวและบริเวณภายในช้ินงานไม่ 
สม่ําเสมอ จึงทำการ mapping โดยแบ่งเป็น 2 ส่วน พบว่าท่ีบริเวณผิวช้ินงานตรวจพบ 
ไนโตรเจนน้อยกว่าบริเวณภายในช้ินงาน แต่บริเวณผิวพบออกซิเจนกระจายตัวอยู่ท่ัวไป และ 
บริเวณภายในช้ินงานมีการกระจายตัวของไนโตรเจน และมีโครงสร้างจุลภาคที,สม่ําเสมอมาก 
กว่าบริเวณผิวช้ินงาน

4.5.1.1 ผลการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคของช้ินงานซิลิคอนไนไตรด์ด้วย SEM ท่ีอุณหภูมิ 
การไนไตรเดช่ันต่าง  ๆ (รูปแสดงในภาคผนวก)

(A) 1500 °c (x200) (B) 1500 °c (X1500)
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(C) Commercial (x200) (อ) Commercial (x1500)

รูปท่ี 4.16 แสดงโครงลร้างจุลภาคจากกล้อง SEM ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดซ่ัน 1500°c 
เทียบกับช้ินงานเซิงพาณิชย์ท่ีกำลังขยาย (x200) และ (x1500)

จากการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคของซิลิคอนไนไตรด์ท่ีผ่านการไนไตรเดช่ันท่ีอุณหภูมิต่างๆ 
เทียบกับชินงานเซิงพาณิชย์ด้วย Scanning Electron Microscope ทีกำลังขยาย X200 เท่าและ 
X1500 ลังเกตโครงสร้างได้ดังน้ี

-  ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1350°c ช้ินงานมีรูพรุนขนาดประมาณ 3-5 (4m กระจายตัวอยู่ท่ัว 
ไปในโครงสร้าง มีบางบริเวณมีรูพรุนขนาดใหญ่ประมาณ 10-20 (LXm อยู่ซ่ึงเป็นรูพรุนต่อเน่ือง

-  ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1375°c ช้ินงานมีรูพรุนขนาดประมาณ 5-10 (4๓ กระจายอยู่ท่ัว 
ไปในโครงสร้าง ส่วนใหญ่เป็นรูพรุนไม่ต่อเน่ือง โครงสร้างค่อนข้างสม่ําเสมอ

- ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดซ่ัน 1400°c ช้ินงานมีรูพรุนขนาดประมาณ 10 (4๓ กระจายต่อเน่ือง 
อยู่ท่ัวไปในโครงสร้าง ในบางบริเวณจะมีรูพรุนขนาดใหญ่ประมาณ 20-30 (4m

-  ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1450°c ช้ินงานมีรูพรุนน้อยลง แต่ในบางบริเวณพบรูพรุนขนาด 
ใหญ่มากประมาณ 50 |4ทา ระหว่างรูพรุนจะพบลักษณะ fiber อยู่ในบางบริเวณ

- ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1500°c ช้ินงานมีรูพรุนขนาดประมาณ 10 (4m กระจายอยู่ท่ัวไป 
ในโครงสร้าง ไม่ค่อยพบรูพรุนขนาดใหญ่ในโครงสร้าง

-  โครงสร้างท่ัวไปในช้ินงานเซิงพาณิชย์ พบรูพรุนขนาดประมาณ 10 (4m กระจายต่อเน่ืองอยู่ 
ท่ัวไปในโครงสร้าง บางบริเวณพบรูพรุนขนาดใหญ่ ระหว่างรูพรุนพบลักษณะ fiber อยู่ในบาง 
บริเวณ
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4.5.1.1 ผลการตรวจสอบผิวรอยแตก (fracture surface) ของชินงานซิลิคอนไนไตรด์ด้วย SEM 
ทีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ันต่างๆ (รูปแสดงในภาคผนวก)

(A) 1350°c (x500) (B) 1350°c (x3500)

(E) 1400°c (x500) (F) 1400°c (x3500)
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(G) 1450°c (x500) (H) 1450°c (x3500)

(I) 1500°c (x500) (J) 1500°c (x3500)

รูปท่ี 4.17 แสดงผิวหน้ารอยแตกจากกล้อง SEM ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ันต่าง  ๆ (x500) และ (x3500)
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จากการตรวจสอบผิวหน้ารอยแตกของซิลิคอนไนไตรด์ ที่ผ่านการไนไตรเดซั่นที่อุณหภูมิต่างๆ
เทียบกับชิ้นงานเซิงพาณิชย์ด้วย Scanning Electron Microscope ที่กำลังขยาย X 5 0 0  เท่าและ
X 3 5 0 0  ลังเกตลักษณะได้ดังนี้

-  ผิวรอยแตกของช้ินงานท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1350°c ลังเกตพบซิลิคอน (ขนาด 
ประมาณ 30 เแทา) ซ่ึงมีรอยแตกตามผลึก (สืเทาเข้ม) กระจายอยู่ เม่ือลังเกตท่ีกำลังขยายสูง 
พบว่าบริเวณขอบของซิลิคอนจะพบรูพรุนอยู่ (สีดำ) และมีผลึกของซิลิคอนไนไตรด์ (สีขาว) 
อยู่ตามขอบของอนุภาคซิลิคอน

-  ผิวรอยแตกของช้ินงานท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1375°c ที่ลังเกตได้พบว่ามีลักษณะใกล้
เคียงกับผิวรอยแตกท่ีอุณหภูมิ 1350°c แต่โครงสร้างท่ัวไปจะสม่ําเสมอมากกว่าและพบ
ซิลิคอน (สีเทาเข้ม) ในโครงสร้างน้อยกว่า

- ผิวรอยแตกของช้ินงานท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดซ่ัน 1400°c จากการลังเกตพบว่าซิลิคอนมี
ขนาดและปริมาณลดลง ขนาดของผลึกซิลิคอนไนไตรดัใหโบข้ึนเม่ือเทียบกับท่ีอุณหภูมิต่ํา
เม่ือลังเกตท่ีกำลังขยายสูงจะพบผลึกเบตา-ซิลิคอนไนไตรด์ (สีขาว) งอกออกมาอย่างชัดเจน

-  ผิวรอยแตกของช้ินงานท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1450°c ท่ีกำลังขยาย X500 พบลักษณะ 
ใกล้เคียงกับช้ินงานท่ีอุณหภูมิ 1400°c แต่ผลึกมีขนาดใหญ่กว่า เม่ือลังเกตท่ีกำลังขยายสูงจะ 
พบผลึกของเบตา-ซิลิคอนไนไตรด์ (สีขาว) งอกออกมา และพบผลึกลักษณะ hexagonal ท่ี 
สมบูรณ์ในโครงสร้าง

-  ผิวรอยแตกของช้ินงานท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ัน 1500°c โครงสร้างละเอียดข้ึน ไม่พบ 
ซิลิคอนเหลือในโครงสร้าง ผลึกของซิลิคอนไนไตรด์มีความละเอียดมากกว่าท่ีอุณหภูมิไนไตร 
เด1ช่ัน 1450 °c

-  ผิวรอยแตกของช้ินงานเชิงพาณิชย์ จะพบโครงสร้างท่ีละเอียดมากอาจเกิดจากอนุภาคเร่ิมต้น
ท่ีมีฃนาดเล็ก เม่ือลังเกตท่ีกำลังขยายสูง จะพบซิลิคอนไนไตรดักระจายอยู่ท่ัวไป มี 2
ลักษณะท่ังท่ีเป็นแบบผลึกและท่ีเป็น fiber ซึ่งลักษณะ fiber จะลังเกตพบบริเวณที'เป็นรูพรุน

4.6 ผลการตรวจสอบโครงสร้างทางเคมี

4.6.1 ผลการตรวจสอบโครงสร้างทางเคมีด้วย X-ray Diffractometer

4.6.1.1 ผลการตรวจสอบช้ินงานด้วย X-ray Diffractometer ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดซ่ันต่างๆ
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(รูปแสดงในภาคผนวก)
Cc“ ’ls KT-B8.SM

จากข้อมูล XRD ท่ีได้จากการตรวจสอบช้ินงานท่ีผ่านการไนไตรเดช่ันท่ีอุณหภูมต่ิางๆ  พบว่า ท่ี 
อุณหภูมิไนไตรเดช่ัน 1350°c และ 1375°c พบ peak ส่วนใหญ่เป็น peak ของแอลฟาซิลิคอนไนไตรด์ 
และซิลิคอน เทียบกับข้อมูลของ Charles and Donald [1977] ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดซ่ันสูงกว่า 1400°c
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พบ peak ส่วนใหญ่เป็น peak ของแอลฟาซิลิคอนไนไตรด์ ฒตาซิลิคอนไนไตรดัและซิลิคอนที่เหลือ 
จากการทำปฏิกิริยา

ฟืนที'ใต้กราฟ (Integrated intensity) ของ peak a -S i3N4 ที peak (101), 20 (Cukoc) เท่า 
กับ 20.59 เทียบกับพื้นที่ใต้กราฟของ peak silicon ท่ี peak (111), 20 (CuKOt) เท่ากับ 28.48 ได้ผล
ดังตาราง

ตารางที 4.12 แสดง Relative integrated intensity ของ peak Ot-Si3N4 เทียบกับ peak ของ Silicon

Sample
Relative Integrated 

Intensity ของ 
peak Si ,111,

Relative Integrated 
Intensity ของ peak 

(X-Si3N4,101)

I  Si (111 )

^  Si (111) "^" ^  a -S i2N4 (101 )

Nitride1350°c 100.00 22.33 0.82
Nitride1375°c 100.00 31.44 0.76
Nitride1400°c 81.38 100.00 0.44
Nitride1450°c 26.91 100.00 0.21
Nitride 1500°c 0.00 100.00 0.00
Commercial 0.00 100.00 0.00

4.6.1.2 ผลการสร้าง Calibration Curve ของ (a-S i3N4)-Silicon
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รูปท่ี 4.20 แสดง Calibration curve ความสัมพันธ์ระหว่าง Integrated intensity ของ Si และ a-Si3N4 
เทียบกับ Weight fraction Si

รูปท่ี 4.21 แสดง Calibration curve ความสัมพันธ์ระหว่าง Integrated intensity ของ Ct-Si3N4 และ 
เทียบกับ Weight fraction P-Si3N4 [Charles and Donald,1977]

นำค่า relative integrated intensity จากตารางที, 4.12 มาเทียบกับ calibration curve จะได้ 
ปริมาณ weight fraction ของ silicon ที่เหลือจากการทำปฏิกิริยาเทียบกับปริมาณ a -S i3N4 และ 
ปริมาณ P-Si3N4 ที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยาไนไตรเดชั่นดังตาราง
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ตารางที่ 4.13 แสดงปริมาณของ Si3N4 และ Silicon จากการทำปฏิกิริยา Nitridation

Sample ปริมาณ a - Si3N4 (%) ปริมาณ P- Si3N4 (%) ปริมาณ Silicon (%)
Nitride1350°c 54 12 34
Nitride1375°c 63 4 33
Nitride1400°c 73 19 8
Nitride1450°c 55 44 1
Nitride1500°c 74 26 0
Commercial 81 19 0

แผนภูมิแสดงปริมาณ Si3N4 ที่เกิดจากปฏิกิริยาไนไตรเดซั่'นที่อุณหภูมิต่างๆ

รูปที่ 4.22 แสดงปริมาณ Si3N4 คิดเป็นเปอร์เซนต์การเกิดปฏิกิริยา

จากแผนภาพแสดงปริมาณ a-Si3N4 ที่เกิดขึ้นเทียบกับปริมาณซิลิคอน จากปฏิกิริยาไนไตร 
เดชั่นที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่าปริมาณ a-S i3N4 มีแนวโน้มที่จะเกิดมากขึ้นเมื่อเกิดปฏิกิริยาไนไตรเดซั่น 
ที่อุณหภูมิสูงขึ้น จากข้อมูล XRD พบ J3-Si3N4 ในชิ้นงานที่อุณหภูมิไนไตรเดชั่นสูงกว่าจุดหลอมเหลว
ของซิลิคอน คือที่อุณหภูมิสูงกว่า 1400°c ดังแสดงข้อมูลในภาคผนวก
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แผนภูมิแสดงปริมาณ'ซองผลตภ้ณทิไนแต่ละเฟส

13§0 1375°c 1400°c 1450°c 1500°c Commercial

□  alpha-Si3N4 Dbeta-Si3N4 □  Silicon 

รูปท่ี 4.23 แสดงปริมาณของผลิตภัณฑ์ท่ีสภาวะการไนไตรเดซ่ันต่าง  ๆเทียบกับช้ินงานเชิงพาณิชย์

4.6.2 ผลการตรวจสอบโครงสร้างทางเคมีด้วย Nuclear Magnetic Resornance (NMR)

รูปท่ี 4.24 แสดงตัวอย่างข้อมูล NMR ของช้ินงานท่ีผ่านการไนไตรเดซ่ันท่ีอุณหภูมิ 1350°c



61

จากข้อมูล NMR ของเฟส a-S i3N4 พบ peak ท่ี -48.21 ppm เป็น peak หลัก ข้อมูลของ Si 
จะพบ peak ท่ี -61.40, -79.58 และ -81.15 ppm และข้อมูลของ S i02 พบ peak ท่ี -108.82 ppm 
เป็น peak หลัก (ดังแสดงในภาคผนวก)

รูปที่ 4.25 แสดงตัวอย่างข้อมูล NMR ของชิ้นงานที่ผ่านการไนไตรเดชั่นที่อุณหภูมิ 1500°c

จากข้อมูล NMR ท่ีอุณหภูมิการไนไตรเดช่ันต่าง  ๆ สามารถสรุปข้อมูลดังน้ี
- ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดซ่ัน 1350°c พบ peak เกิดข้ึนท่ีตำแหน่ง -46.74 และ -72.78 ppm เม่ือ 

เทียบกับมาตรฐานพบว่าเป็นเฟสของ Si3N4 และ Silicon
- ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดช่ัน 1375°c พบ peak เกิดข้ึนท่ีตำแหน่ง -48.33 และ -73.49 ppm เม่ือ 

เทียบกับมาตรฐานพบว่าเป็นเฟสของ รi3N4 และ Silicon
- ท่ีอุณหภูมิ'ไน'ไตรเด1ซ่ัน 1400°c พบ peak เกิดข้ึนท่ีตำแหน่ง-48.743 ,-72.94 และ -110.35 

ppm เม่ือเทียบกับมาตรฐานพบว่าเป็นเฟสของ Si3N4 และ Silicon และ Si02
- ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดซ่ัน 1450°c พบ peak เกิดข้ึนท่ีตำแหน่ง -47.81 ,-60.71 และ -106.99 

ppm เม่ือเทียบกับมาตรฐานพบว่าเป็นเฟสของ Si3N4 และ Silicon และ Si02
- ท่ีอุณหภูมิไนไตรเดซ่ัน 1500°c พบ peak เกิดข้ึนท่ีตำแหน่ง -48.07 ,-60.66 1 -102.14 

และ -132.13 ppm เม่ือเทียบกับมาตรฐานพบว่าเป็นเฟสของ รi3N4 และ Silicon และ Si02
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