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Annotatsiya: Mazkur tadqiqotda Si(111) monokristall tagliklariga impulsli radiochastotali (RF) magnetron changlatish usuli
bilan turli changlatish vaqtlarida hosil gilingan niobiy (Nb) yupqa plyonkalarining atmosfera sharoitida yugqori haroratli termik
oksidlanishi natijasida yuzaga keladigan strukturaviy va Raman-spektroskopik xususiyatlari o* rganildi. Dastlabki Nb plyonkalari
99,95 % tozalikdagi niobiy mishenidan impulsli RF rejimida 300W quvvatda 3 va 5 minut davomida olindi. Hosil bo‘ Igan
plyonkalarning qalinligi mos ravishda 136 va 228nm ni tashkil etdi. Olingan plyonkalar 600°C haroratda 2 soat davomida mufel pechida
termik oksidlandi. Namunalarning elementar tarkibi to‘ lgin uzunligi dispersiyali rentgen-fluoresans spektrofotometri (WDXRF)
yordamida, kristallografik tuzilishi rentgen difraksiyasi (XRD) orqali, tebranish xususiyatlari esa 532nm lazerli Raman
spektroskopiyasi yordamida tadqiq qilindi. Raman spektrlarida 200-300sm™, 680sm™ va 900-1000sm™ sohalarida kuzatilgan
tebranishlar mos ravishda Nb—O-Nb deformatsion tebranishlari, Nb—O cho® zilish tebranishlari hamda Nb=O bog‘ larining
tebranishlari bilan bog" liq ekanligi aniglandi. Termik oksidlanishdan keyin 677-683sm™ va 930-940sm sohalaridagi Raman
signallarining saqlanib qolishi niobiy oksidida Nb—O bog* lari va ularning turli koordinatsion tuzilmalariga xos tebranishlarning
mavjudligini ko* rsatadi. XRD natijalarida oksidlanishdan keyin 22,60, 28,9°, 36,59, 37,0° va 46,2° atrofida yangi difraksion
reflekslarning paydo bo* lishi kuzatildi. 5 minut davomida olingan qalinroq Nb plyonkasida ushbu reflekslarning nisbatan yagqolroq
namoyon bo* lishi plyonka qalinligining keyingi oksidlanish va kristallanish jarayonlariga ta’sir ko* rsatishi mumkinligini ko rsatadi.
Sherrer tenglamasi asosida baholangan kogerent kristallit o* Ichami oksidlangan namunalarda taxminan 41-87 nm oralig’ ida bo* Idi.
WDXRF natijalari Nb mavjudligini tasdiglagan bo‘ lsa-da, kislorod miqdorini miqdoriy aniqlashdagi cheklovlar sababli oksidning
stexiometrik tarkibi XRD va Raman spektroskopiyasi natijalari bilan birgalikda tahlil qilindi. Olingan natijalar metall Nb yupqa
plyonkalarini keyinchalik termik oksidlash orqali Nb—O asosidagi kristallangan oksid plyonkalarini hosil qilish mumkinligini va Nb
qatlamining qalinligi oksidlanishdan keyingi kristallografik xususiyatlarga ta’sir qilishi mumkinligini ko* rsatadi.

Kalit so* zlar: niobiy, Nb20s, yupqa plyonka, RF magnetron purkash, termik oksidlanish, kristallanish, kristallit o Ichami,
XRD, Raman spektroskopiyasi, WDXRF.

CTPYKTYPHBIE I PAMAH-CITEKTPOCKOIIMYECKUE CBOMCTBA TOHKWX ITAEHOK Nb20s, IO AYYEHHBIX
OYTEM TEPMUYECKOTO OKMCAEHUSI

Annomayus: B nacmoaujem uccaedosanuu usyuenvt cmpyKkmypHvie u paman-cneKmpocKkonuveckue ceoucmea
monkux nAénox nuobus (Nb), copmuposannvix Ha MoHOKpUcmarrudeckux nodroxkax Si(111) memodom uMnYyabcHOZO
paduouacmomnozo (RF) Mmazemponnozo pacnvirenus npu PpasAuvHovIX 6peMendAx pacnvirenus, HocAe Uux
6bVICOKOMEMNEPAMYPHOZO MEPMULECKOZ0 OKUCAEHUS 6 ammocPephbix Yycaosuax. Mcxoonvie naénxu Nb 6viau noayuenot
u3 mumeny nuobus yucmomoni 99,95 % 6 umnyavcom RF-pexcume npu mownocmu 300 Bm 6 meuenue 3 u 5 munym.
Toaujuna nOAYUYeHHBLIX NAEHOK cocmaéura coomeéemcmeéenno 136 u 228 wnm. Iloayuennvie nAEHKU NO006epIaAlCH
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MepMU1ecKomy OKUCAEHUI0 6 MYyPervbroi neuu npu memnepamype 600 °C 6 meuenue 2 4acos. IremeHmnvlii cocmae
00pasyoe uccAed06arr MemoJOM 60AHOJUCHepcUOnNOll  penmzenoPayopecyenmnoi  cnexmpockonuu (WDXREF),
KpucmaarozpaPuueckyio cmpyxmypy — memodom penmzenosckoi duppaxyuu (XRD), a korebamervivie céolicmea —
MeMoOOM Ppamano6cKoll CHeKMpoOCKONnuu ¢ UCHOAL306AHUEM Aa3epa C OAUHOL 60AHbL 532 Hm. B cnexmpax
KOMOUHAYUOHHO20 paccessnus Habatodaemvole 6 00Aacmsax 200-300 cm, 680 cm* u 900-1000 cm™* korebanus 6viAU CGA3AH L
coomeemcmeeHHo ¢ dePopmayuonnHvimMu Korebanuamu césseti Nb—O-Nb, sarenmuoimu korebanusmu césseii Nb-O u
Korebanuamu céaseti Nb=0. ITocae mepmuieck0z0 OKUCACHUS COXpAHEHIE PAMAHOBECKUX CUZHAAOE 6 00Aacmsix 677—683 cm-
Ty 930-940 cm ykasvieaem Ha HaAudUe 6 okcude HUOOUA KOAeOamerbHblx MOJ, xapakmepHovix 0As cesseti Nb-O u
pasauunbly Koopounayuonnvix cmpyxmyp. B pesyrvmame XRD-anarusa nocae oxucAenus HabA00aA0Co nOABAEHUE
HOGbLY JUPpakyuonnvix pePaexcos 60Ausu 22,69, 28,9, 36,5°, 37,0° u 46,2°. boree sviparkenoe nposerenue Imux pePrexcos
6 6oaee moacmoti naénke Nb, noayuennoii 6 mevenue 5 Munym, Ykasviéaem Ha 603MOXKHOE BAUSHUE MOAYUHDL HAGHKY HA
nocaedyrowue npoyeccol oKucAeHus u kKpucmarrusayuu. Oyenénnsvii ¢ ucnoavdoéanuem ypasuenus llleppepa pasmep
KOZEpeHMHbIX KPUCAAAUMOG 6 OKUCAEHHbIX 00pasyax cocmasur npubrusumervio 41-87 um. Hecmompsa na mo, umo
pesyrvmamot WDXRF nodmeepduru naruuue Nb, u3-3a ozpanuvenuii KOAU1eCmeeHHoz0 onpedereHus KUCAOpoOa ezo
codepixcaniie u cmexuomempu1ecKuii cCocmae oKcuda AHAAUSUPOBAAUCH coMmecmto ¢ pesyrvmamamu XRD u pamanoeckoii
cnexmpockonuu. Iloayuennvie pe3yrbmamvt NOKA3LIEATOM GOSMOKHOCHL HOPMUPOSAHUA  KPUCIMAAAUIOE6AHHBIX
oxcudnovlx nAéHok nHa ocnoeée Nb—O nocpedcmeom nocaedyroulezo mepmueckoz0 OKUCACHU MOHKUX MEMAAAUHECKUX
naénok Nb, a maxxke 603M0XKHOe AUAHUE MOAYUHBL cA0sL Nb Ha kpucmaarozpaPuyeckue c60iicmea nocAe OKUCAEHUSL.

Karouesvte caosa: nuobuii, Nb:0s, monkas naéuka, RF-maznemportioe pacnviAerue, mepMu4eckoe O0KUCAeHuUe,
kpucmariusavyus, pasmep kpucmarrumos, XRD, pamanoscxas cnexmpockonus, WDXRF.

STRUCTURAL AND RAMAN-SPECTROSCOPIC PROPERTIES OF Nb20Os THIN FILMS OBTAINED BY THERMAL
OXIDATION

Abstract: In this study, the structural and Raman-spectroscopic properties of niobium (Nb) thin films deposited on
monocrystalline Si(111) substrates by pulsed radio-frequency (RF) magnetron sputtering at different sputtering times were
investigated after high-temperature thermal oxidation under atmospheric conditions. The initial Nb films were deposited
from a niobium target with a purity of 99.95% in pulsed RF mode at a power of 300 W for 3 and 5 min. The thicknesses of
the resulting films were 136 and 228 nm, respectively. The deposited films were thermally oxidized in a muffle furnace at
600 °C for 2 h. The elemental composition of the samples was investigated by wavelength-dispersive X-ray fluorescence
(WDXREF), the crystallographic structure was characterized by X-ray diffraction (XRD), and the vibrational properties
were investigated by Raman spectroscopy using a 532 nm laser. The Raman spectra exhibited vibrational features in the
200-300 cm, 680 cm', and 900-1000 cm regions, which were associated with Nb—O-Nb deformation vibrations, Nb—O
stretching vibrations, and Nb=0 bond vibrations, respectively. After thermal oxidation, the persistence of Raman signals
in the 677-683 cm! and 930-940 cm regions indicates the presence of vibrational modes characteristic of Nb—O bonds and
different coordination structures in niobium oxide. XRD analysis revealed the appearance of new diffraction reflections
near 22,6°, 28,9°, 36,5°, 37,0, and 46.2° after oxidation. The more pronounced appearance of these reflections in the thicker
Nb film deposited for 5 min suggests that the film thickness may influence the subsequent oxidation and crystallization
processes. The coherent crystallite size estimated using the Scherrer equation was approximately 41-87 nm in the oxidized
samples. Although the WDXRF results confirmed the presence of Nb, owing to the limitations in the quantitative
determination of oxygen, the stoichiometric composition of the oxide was evaluated in conjunction with the XRD and
Raman spectroscopy results. The obtained results demonstrate the possibility of forming crystallized Nb—O-based oxide
films through subsequent thermal oxidation of metallic Nb thin films and suggest that the thickness of the Nb layer may
influence the crystallographic properties after oxidation.

Keywords: niobium, Nb,;Os, thin film, RF magnetron sputtering, thermal oxidation, crystallization, crystallite size, XRD,
Raman spectroscopy, WDXRF.

Kirish.

Niobiy (Nb) va uning oksidlari funksional yupqa plyonkalar olishda muhim materiallardan biri hisoblanadi.
Xususan, niobiy pentoksid (Nb20s) yuqori kimyoviy va termik barqarorligi, optik xususiyatlari hamda keng tagiglangan
zona kengligi sababli optoelektronika, fotonika va sensorika kabi sohalarda istigbolli material sifatida o‘ rganilmoqda [1,
8, 9]. Nb20s yupga plyonkalarining funksional xususiyatlari ularning fazaviy tarkibi, kristallik darajasi, kristallit o lchami
va mikrostrukturasi bilan sezilarli darajada bog' liq [1, 6, 7].
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Niobiy—kislorod tizimining o ziga xos jihati turli oksidlanish darajalariga ega bo‘ Igan NbO, NbO:, Nb20s hamda

nostexiometrik NbOx fazalarining mavjudligidir [1-3]. Ushbu fazalarning shakllanishiga kislorod muhitining xususiyatlari,
ishchi gaz sharoitlari, taglik harorati, plazma parametrlari va termik ishlov berish sharoitlari ta’sir ko‘ rsatadi [2, 3, 7]. Shu
sababli niobiy oksid yupga plyonkalarini olishda oksidlanish jarayoni bilan bir qatorda hosil bo‘ladigan fazaning
strukturaviy holatini boshqarish ham muhim hisoblanadi.

Magnetron changlatish usuli niobiy va uning oksid plyonkalarini olishning samarali fizik usullaridan biridir [1, 3,
4]. Ushbu usulda changlatish rejimi, ishchi gaz bosimi, plazma quvvati va boshqa parametrlarni o‘ zgartirish orqali
plyonkaning qalinligi va strukturaviy xususiyatlarini boshqarish mumkin [3, 4]. Reaktiv magnetron chanlatish bo‘ yicha
tadgiqotlarda kislorod miqdorini o zgartirish orqali NbO, NbO: va Nb20s fazalarining shakllanishi mumkinligi
ko' rsatilgan [2, 3, 7]. Biroq bunday jarayonda oksid fazasining shakllanishi bir vaqtning o‘ zida bir nechta texnologik
parametrlarning o‘ zgarishiga bog' liq bo‘ lishi mumkin.

Niobiy oksidli qatlamlarni shakllantirishning muqobil yondashuvlaridan biri metall Nb plyonkasini dastlab vakuum
sharoitida hosil gilish va keyinchalik uni oksidlovchi muhitda termik ishlov berishdan iborat. Bunday ikki bosqichli usulda
boshlang’ ich metall qatlamining qalinligi va strukturaviy holati keyingi oksidlanish jarayoniga ta’sir gilishi mumkin [2, 3,
7]. Shu nugqtai nazardan, Nb plyonkasining qalinligini changlatish davomiyligini o‘ zgartirish orqali nazorat qilish va bir
xil termik oksidlanish sharoitida hosil bo‘ Igan oksid qatlamlarining xususiyatlarini taqqoslash oksidlanish jarayonining
strukturaviy jihatlarini o' rganish uchun qulay yondashuv hisoblanadi.

Termik ishlov berish niobiy oksidli plyonkalarning strukturaviy holatini o‘ zgartirish va kristallanish jarayonini
yaxshilashda muhim rol o' ynaydi [6, 7]. Magnetron changlatish qurilmasining RF rejimi orqali olingan Nb20s
plyonkalarining termik ishlovi bo‘ yicha tadqiqotlarda haroratning oshishi bilan amorf holatdan kristallangan holatga
o tish va XRD reflekslari intensivligining ortishi kuzatilgan [6]. Shu bilan birga, Nb—O tizimida fazaviy tarkib faqat termik
ishlov haroratiga emas, balki dastlabki plyonkaning tarkibi va hosil bo‘ lish sharoitlariga ham bog' liq [2, 7]. Shuning uchun
ham metall Nb qatlamining dastlabki qalinligi bilan uning termik oksidlanishidan keyingi kristallografik holati o rtasidagi
bog' liglikni eksperimental o rganish muhimdir.

Niobiy oksidlarining strukturaviy va tebranish xususiyatlarini aniqlashda rentgen difraksiyasi (XRD) va Raman
spektroskopiyasi bir-birini to' Idiruvchi usullar hisoblanadi [1, 5, 6]. Raman spektrlarida past to‘ lIqin sonlari sohasidagi
signallar Nb-O-Nb bog' larining deformatsion tebranishlari bilan, 500-700 sm™ atrofidagi polosalar Nb—-O bog" larining
cho’ zilish tebranishlari bilan bog" lanadi. 850-1000sm™ oralig’ idagi signallar esa terminal Nb=O guruhlari mavjudligini
ko' rsatishi mumkin [1, 5]. Biroq Raman spektridagi alohida polosa Nb:0s fazasini mustaqil ravishda yakuniy
identifikatsiya gilish uchun yetarli emas. Shu sababli Raman natijalarini XRD ma’lumotlari bilan birgalikda tahlil gilish
niobiy oksid gatlamining strukturaviy holatini ishonchli tarzda tushuntirish imkonini beradi [1, 2].

Adabiyotlar tahlili shuni ko' rsatadiki, niobiy oksid yupqa plyonkalarini olish bo* yicha tadqiqotlarning katta gismi
RF magnetron changlatish, tayyor Nb20Os nishonidan foydalanish yoki boshqa sintez usullariga qaratilgan [1-7]. Shu bilan
birga, dastlab metall Nb plyonkasini impulsli RF magnetron changlatish orqali turli qalinliklarda shakllantirib, keyinchalik
bir xil atmosfera sharoitida termik oksidlash va boshlang'ich Nb qatlamining qalinligi bilan oksidlanishdan keyingi
strukturaviy hamda tebranish xususiyatlari o' rtasidagi farqlarni birgalikda o‘ rganish masalasi alohida ilmiy qizigish
uyg‘ otadi. XRD orqali kristallografik o zgarishlarni va Raman spektroskopiyasi orqali Nb-O bog' larining tebranish
holatini tahlil gilish termik oksidlanish jarayonining fizik xususiyatlarini yaxshi tushuntirib beradi.

Bizning tadqiqotimizning maqsadi Si(111) monokristall kremniy tagliklariga magnetron changlatish qurilmasining
impulsli RF rejimida 3 va 5 minut davomida hosil qilingan, mos ravishda 136,8 va 228 nm qalinlikdagi Nb yupqa
plyonkalarini 600 °C haroratda 2 soat davomida atmosfera havosida termik oksidlash natijasida hosil bo‘lgan
qatlamlarning strukturaviy va Raman-spektroskopik xususiyatlarini o‘ rganish hamda dastlabki Nb plyonkasi qalinligi
bilan oksidlangan qatlamning kristallografik xususiyatlari o‘ rtasidagi bog" liqlikni aniqlashdan iborat.

TADQIQOT METODOLOGIYASI

Niobiy (Nb) yupqa plyonkalari p-tipli monokristall Si(111) tagliklariga EPOS PVD Desk Pro magnetron purkash
qurilmasida impulsli RF rejimda hosil qilindi. Tajribada diametri 76,2 mm va tozaligi 99,95 % bo‘ lgan Nb mishenidan
foydalanildi. Si(111) tagliklari plyonka hosil gilishdan oldin izopropil spirti bilan yuvilib, ultratovushli vannada tozalandi.
Mazkur dastlabki ishlov taglik sirtidagi organik va boshqa ifloslanishlarni kamaytirish hamda Nb plyonkasining taglik
yuzasida bir tekis shakllanishini ta’'minlash maqgsadida amalga oshirildi.

Tozalangan Si(111) tagliklari vakuum kamerasiga joylashtirilib 6 x 10-6 Torr gacha vakuum hosil gilindi. Changlatish
vaqtida ishchi gaz sifatida tozaligi 99,999 % bo‘ Igan argondan (Ar) foydalanildi. Changlatish vaqtida Ar gazining sarfi 40
sccm, ishchi bosim 3,2 x 10-3 Torr darajasida saglandi. Mishen-taglik orasidagi masofa 100 mm ni tashkil etdi. Plyonkalar



NamDU Ilmiy Axborotnomasi 2026-9-son 01.00.00-Fizika-Matematika fanlari
RF rejimda, 300 W quvvatda amalga oshirildi. Impuls chastotasi 100 kHz ni tashkil etdi. Nb plyonkasining changlatish

tezligi kvars kristalli datchik yordamida nazorat qilindi va 7,6 A/s ni tashkil etdi.

Tajribaning davomida o zgaruvchi sifatida Nb plyonkasini changlatish vaqti tanlandi. Boshqa texnologik
parametrlar o' zgartirilmagan holda Nb plyonkalari 3 va 5 minut davomida changlatildi. 7,6 A/s changlatish tezligida 3
minutlik changlatish uchun nazariy jihatdan 136,8 nm, 5 minutlik changlatish uchun esa 228 nm qalinlikdagi plyonkalar
hosil qilindi. Tajribada aniqlangan plyonka qalinliklari mos ravishda 136 va 228 nm ni tashkil etdi.

d=v-t (1)
bu yerda d — plyonka qalinligi, — changlatish tezligi, t — changlatish davomiyligi. Y
3 minutlik changlatishda:

d, = 7,6 A/sx180s = 1368 A = 136,8nm

5 minutlik changlatishda:
d, =7,6 A/sx300s=2280A =228,0nm 3)

Shu tariqa, changlatish davomiyligini o* zgartirish orqali boshlang‘ ich Nb qatlamining qalinligini nazorat gilish va

)

uning keyingi termik oksidlanish jarayoniga ta’sirini baholash imkoniyati yaratildi.

Olingan Nb plyonkalari keyingi bosqichda mufel pechida termik oksidlandi. Oksidlanish jarayoni mufel pechida
600 °C haroratda 2 soat davomida amalga oshirildi. Termik ishlov berish jarayonida metall Nb qatlamining kislorod bilan
o' zaro ta’siri natijasida Nb—O bog' larining shakllanishi va niobiy oksidli qatlamning rivojlanishi uchun sharoit yaratildi.
3 va 5 minut davomida changlatilgan Nb plyonkalari bir xil oksidlanish harorati va davomiyligida termik ishlovdan
o’ tkazildi. Shu sababli oksidlanishdan keyin kuzatiladigan strukturaviy farqlarni boshlang® ich Nb qatlamining qalinligi
bilan bog' liq holda tahlil gilish imkoniyati mavjud bo‘ 1di.

Oksidlanishdan oldingi va keyingi namunalarning kristallografik tuzilishi XRD-6100 qurilmasida rentgen
difraksiyasi (XRD) usuli yordamida o’ rganildi. Raman spektrlari 532 nm to‘ lqin uzunligiga ega lazer yordamida qayd
etildi. Olingan Raman spektrlari Nb-O bog' lari bilan bog' liq tebranish modalarini aniglash va termik oksidlanish
natijasida plyonka tarkibida yuzaga kelgan strukturaviy o‘ zgarishlarni baholash uchun tahlil gilindi. Bundan tashqari,
elementar tarkibni qo‘ shimcha baholash magqsadida to‘ lqin uzunligi bo‘ yicha dispersiv rentgen-fluoresans (WDXRF)
tahlilidan foydalanildi.

1-jadval. Niobiy va uning oksidi yupqga plyonkalarini hosil gilish parametrlari

Namuna hosil gilish parametri Namuna-1 Namuna-2

Qalinligi 136,8 nm 228 nm

Changlatish vagqti 3 min 5 min

Rejim Impulsli RF (100 kHz) Impulsli RF (100 kHz)
Quvvat 300 W 300 W

XRD, Raman spektroskopiyasi va WDXRF natijalarining kompleks tahlili orqali dastlabki Nb plyonkalarining termik
oksidlanishi natijasida yuzaga kelgan strukturaviy va tarkibiy o‘zgarishlar tahlil qilindi. Bunda XRD natijalari
kristallografik fazalarni aniqlashda, Raman spektroskopiyasi Nb—O bog‘lari va ularning tebranish xususiyatlarini
tavsiflashda, WDXREF esa niobiy elementining mavjudligini qo‘ shimcha tasdiqglashda asosiy dalillar sifatida qo* llanildi.

Natijalar va ularning muhokamasi

Turli changlatish vaqtlarida olingan boshlang’ ich plyonkalarning elementar tarkibi WDXRF spektral o Ichovlari
yordamida tahlil gilindi (1-rasm). 3 daqiqa davomida olingan 1-namunaning WDXRF spektrida (la-rasm) 21,395¢
burchakdagi cho® qqi 2,7 kcps intensivlikka ega bo‘ lib, u Nb Ka chizig® iga tegishliligi aniqlandi. 19,02° da ancha kuchsiz
Nb Kp1 cho’ qqgisining kuzatilishi plyonkada niobiyning mavjudligini tasdiqlaydi.
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1-rasm. Magnetron purkash usulida 3 daqgiqa (a) va 5 dagiqa (b) davomida olingan Si/Nb yupqa plyonkalarining
WDXREF spektrlari.

5 daqiqa davomida olingan 2-namunada (1b-rasm) Nb Ka cho' qgisining burchak holati o‘ zgarmagan, biroq uning
intensivligi sezilarli darajada ortgan. Shuningdek, 19,02° dagi Nb Kp: cho’ qqisi intensivligining olti baravar oshishi
namunalarda Nb mavjudligini yana bir bor tasdiqglaydi.

Spektrlarda kuzatilgan Pd ga tegishli cho® qqilar Kompton sochilishi bilan bog’ liq detektor artefaktlari hisoblanadi.
Ular barcha spektrlarda kuzatiladi va namuna tahliliga ta’sir ko’ rsatmaydi. Rentgen o' Ichovlari aralash gazli atmosfera
(CH,/Ar gaz aralashmasi) sharoitida amalga oshirildi. WDXRF spektrlarida kislorod signalining mavjud emasligi ushbu
sharoitlarda kislorod kabi juda yengil elementlarni miqdoriy aniqlashdagi ma’lum qgiyinchilik bilan izohlanadi, garchi
nazariy jihatdan ftordan boshlab elementlarni aniglash mumkin bo* Isa-da. Shu sababli WDXRF Nb20s ning stexiometrik
tarkibini yoki oksidlanish darajasini bevosita aniqlamaydi. Fazalarni identifikatsiya qilish asosan XRD va Raman
natijalariga tayanadi, WDXRF esa niobiy elementining mavjudligini qo‘ shimcha ravishda tasdiglaydi.

Raman spektrlari termik qizdirish jarayonida Nb yupqa plyonkalarida Nb—O bog’ larining hosil bo‘ lishi va
rivojlanishini ko’ rsatdi (2-rasm). Termik ishlov berishdan oldingi namunada 131, 232, 303, 687 va 942sm™ da Raman
polosalari (cho’ qqilari) kuzatildi.



NamDU Ilmiy Axborotnomasi 2026-9-son 01.00.00-Fizika-Matematika fanlari

il o g Samniple -1
40k | IS e Samiple -2 T —=— Si-substract
e 50k 1
B ¥
1 \
AY
35k Y 40k |¢
o s, |
30k - ﬁ B 30k
£) | g T
= ' = 20k
I =
“5 251(__ [ | |
i
g | ' = 10k e
220k ! © L
E | Y f’ 0 Q -
15Kk - 300 350 400 450 500 550 600 650
Raman shift (em™)
10k +

N
~
L
L

500 1000 1500 2000 2500 3000
Raman shift (cm™)

2-rasm. Dastlabki Nb changlatish davomiyligi 3 va 5 dagiqani tashkil etgan, 600°C da oksidlangan namunalarning
Raman spektrlari.

521sm™ dagi kuchli cho qqi Si tagligiga xos Raman modasiga mos keladi. 200-300sm™ diapazonidagi polosalar Nb—
O-Nb bog’ larining deformatsion tebranishlari, 680-690 sm™ sohasidagi polosa esa Nb-O poliedrlarining cho’ zilish
tebranishlari bilan bog‘ligq. Bundan tashqari, 900-1000sm™ sohasidagi polosalar terminal Nb=O bog’ larining
tebranishlari bilan mos keladi. Shunday qilib, termik ishlov berishdan oldingi namunada ham ushbu xususiyatlarning
mavjudligi Nb sirtida havodagi tabiiy oksidlanish natijasida yupqa NbOx qatlami hosil bo‘ Iganligini ko' rsatadi. 600 °C
haroratda 2 soat davomida izoxron termik ishlov berilgandan so‘ ng 3 dagiqalik plyonkada 130, 229, 677 va 942 sm", 5
daqiqalik plyonkada esa 130, 233, 683 va 939 sm™ dagi polosalar aniglandi. Xususan, 130, 230 va 680 sm™ atrofidagi
polosalarning birgalikda kuzatilishi Nb20Os ga xos tebranish modalariga yaxshi mos keladi. Adabiyot ma’lumotlariga
ko' ra, Nb20s 128, 228 va 301 sm™ dagi cho’ qqgilar hamda 690 sm™ atrofidagi Nb—O cho’ zilish polosasi bilan identifikatsiya
qilinadi. Bizning natijalarimizda 680 sm™' ga yaqin polosa 3 va 5 daqiqalik plyonkalar uchun mos ravishda 677 va 683 sm-!
da kuzatildi. Bu termik oksidlanish jarayonida Nb-O bog’ larining barqaror hosil bo’ lishini ko* rsatadi. Taxminan 940 sm-
! dagi polosalarning saqlanib qolishi terminal Nb=O bog" lari kabi yuqori tartibli Nb-O turlarining mavjudligini qo‘ llab-
quvvatlaydi.

Dastlabki qalinliklari turlicha bo‘Igan 3 va 5 daqgiqalik Nb qatlamlarining 600 °C da termik ishlov berilgandan
keyingi asosiy Raman polosalari deyarli bir xil. Bu termik ishlov berish plyonka sirtida Nb2Os ga boy oksid qatlamining
hosil bo‘ lishiga olib kelishini va uning tebranish strukturasi dastlabki changlatish davomiyligiga nisbatan sezilarli
darajada mustagqil ekanligini ko' rsatadi. Shunga qaramay, Nb20Os fazasini yakuniy identifikatsiya gilish XRD natijalari
bilan birgalikda baholanishi kerak.

Si/Nb yupga plyonkalarining kristallografik xususiyatlari Cu Ka nurlanishi yordamida XRD usulida o rganildi.
XRD difraktogrammalaridagi reflekslarning kristallografik parametrlarini baholashda Bragg qonunidan foydalanildi:

ki =2dsing (4)
bu yerda k — difraksiya tartibi, — Cu Ko nurlanishining to* Iqin uzunligi (1,5406A), — kristall tekisliklari orasidagi

masofa, — Bragg burc:hagi./1 do
3 daqgiqa davomida olingan Nb plyonkasining boshlang’ ich holatdagi difraktogrammasida 32,96°, 47,73° va 56,34°
da kuzatilgan reflekslar mos ravishda Si(200), Si(220) va Si(311) tekisliklarining difraksion reflekslariga tegishli. Metall Nb
ga xos bo* Igan bee-Nb(110) refleksi (taxminan 38,5°) aniglanmadi. Buni nanoskopik Nb qatlamidan keladigan kuchsiz XRD
signalining kuchli Si taglik signali fonida sezilmasligi bilan tushuntirish mumkin.
600 °C da 2 soat davomida termik ishlov berilgandan so‘ ng 3-namunaning difraktogrammasi sezilarli darajada
o' zgardi (3a-rasm). Xususan, 22,60°, 36,55° va 37,00° burchaklarda yangi yoki sezilarli darajada kuchaygan reflekslar paydo
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bo* 1di. Ushbu reflekslar adabiyotlarda keltirilgan Nb2Os ning kristallografik tekisliklariga mos keladi. Ayniqgsa, 36,55° dagi

refleksning yuqori intensivligi termik oksidlanish natijasida kristall Nb20Os fazasi hosil bo‘ lganligini ko’ rsatadi.

5 daqgiqa davomida olingan va keyinchalik 600 °C da 2 soat davomida termik gizdirilgan Nb plyonkasining XRD
difraktogrammasida oksid fazasiga tegishli reflekslar yanada yaqqol namoyon bo‘ 1di. 22,618¢, 28,87°, 36,548°, 36,998° va
46,201° burchaklarda kuzatilgan reflekslar Nb20s ning xarakterli difraksion chiziglariga mos keladi. Xususan, 22,618¢ dagi
refleks eng yuqori intensivlikka ega bo‘ Igan, 36,548° dagi refleksning nisbiy intensivligi esa taxminan 75 % ni tashkil etgan.
3 daqiqalik namuna bilan taqqoslaganda, 5 daqiqalik plyonkada 46,20° dagi refleksning paydo bo* lishi oksid qatlamining
yanada rivojlangan kristallografik strukturaga ega ekanligini ko* rsatadi.

3.
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3-rasm. 3 daqiqa davomida olingan Nb plyonkasining oksidlanishdan oldingi (a) va keyingi (b)
XRD difraktogrammalari.

Termik oksidlanishdan keyin hosil bo‘lgan kristall fazaning kogerent kristallit o' Ichami rentgen difraksion
reflekslarining yarim maksimumdagi to‘ liq kengligi (FWHM) asosida Scherrer tenglamasi yordamida baholandi:

KA

[ cosd 5)

bu yerda D — kogerent kristallit o‘ Ichami, K — kristallit shakl koeffitsiyenti, A — Cu Ka nurlanishining to‘ Iqin
uzunligi (1,5406 A), B — refleksning FWHM qiymati (radianlarda), @ — Bragg burchagi.

Sherrer tenglamasi yordamida aniqlangan kogerent kristallit o* Ichamlari 3 dagiqalik namunadagi asosiy Nb20Os
bilan bog'’ liq reflekslar uchun 42-77 nm, 5 daqiqalik namuna uchun esa 41-87 nm oralig’ ida bo' 1di. 22,6° dagi refleks
uchun kristallit o' Ichami 3 daqgiqalik namunada 77,2 nm dan 5 daqiqalik namunada 87,1 nm gacha oshdi. XRD natijalari
Nb plyonkasining oksidlanganligini va 600 °C da 2 soat davomida termik ishlov berish jarayonida kristall Nb20Os fazasi
hosil bo‘ Iganligini ko' rsatadi. 5 daqiqalik namunada Nb20s ga tegishli reflekslarning yanada yaqqol namoyon bo‘ lishi
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dastlabki Nb qatlamining changlatish davomiyligi oksidlanishdan keyingi kristall strukturaga ta’sir gilishini ko* rsatadi [1,

2].
XULOSA

Si(111) monokristall tagliklariga impulsli RF magnetron changlatish usuli orqali 3 va 5 minut davomida changlatilda
hamda mos ravishda 136 va 228 nm qalinlikdagi Nb yupqa plyonkalari hosil qilindi. Ushbu plyonkalarni 600 °C haroratda
2 soat davomida mufel pechida termik oksidlash natijasida ularning strukturaviy va tebranish xususiyatlarida sezilarli
o’ zgarishlar kuzatildi.

Raman spektroskopiyasi natijalarida oksidlanishdan keyin 130, 229-233, 677-683 va 939-942 sm™ sohalarida
polosalar qayd etildi. 130 va 229-233 sm™ atrofidagi modalar Nb—-O-Nb bog" lari bilan bog’ liq tebranishlarni, 677-683 sm-
1 sohasidagi polosa Nb-O bog’ larining cho’ zilish tebranishlarini, 939-942 sm atrofidagi signal esa terminal Nb=O
turlarining mavjudligini qo‘ llab-quvvatlaydi. 3 va 5 minutlik namunalar uchun asosiy Raman polosalarining yaqin
joylashuvi oksidlanishdan keyingi tebranish holatning boshlang‘ ich Nb plyonkalari qalinligiga nisbatan kuchli o‘ zgarish
ko' rsatmaganini ko* rsatdi.

XRD tahlilida termik oksidlanishdan keyin 22,60, 28,90, 36,50, 37,00 va 46,20 sohalarida yangi reflekslarning paydo
bo* lishi oksid gatlamining kristallanishini ko rsatdi. 5 minut davomida olingan qalinroq boshlang‘ ich Nb plyonkasida
oksid fazasiga tegishli reflekslarning yanada yaqqol namoyon bo‘lishi va 46,20 atrofidagi refleksning kuzatilishi
boshlang’ ich qatlam qalinligining oksidlanishdan keyingi kristallografik holatga ta’sir qilganini ko‘ rsatadi.

Scherrer tenglamasi asosida baholangan kogerent kristallit o° lchami 3 minutlik namunada 42-77 nm, 5 minutlik
namunada esa 41-87 nm oralig’ ida bo* 1di. 22,6° refleks uchun kristallit o' Ichamining 77,2 nm dan 87,1 nm gacha ortishi
qalinroq boshlang’ ich Nb qatlamida kristallanish jarayonining nisbatan rivojlanganligini ko* rsatadi.

WDXREF natijalarida Nb ga tegishli xarakterli signallarning aniqlanishi niobiy elementining mavjudligini tasdigladi.
Shu bilan birga, mazkur usulning kislorodni miqdoriy aniqlashdagi cheklovlari sababli oksidning stexiometrik tarkibi
WDXRF asosida mustagqil ravishda belgilab berilmadi. XRD va Raman natijalarining kompleks tahlili termik oksidlanish
natijasida Nb-O asosidagi, Nb2Os ga mos keluvchi kristallangan oksid fazasining shakllanganligini ko rsatadi.

Tadqiqot natijalari boshlang‘ ich Nb plyonkasining changlatish davomiyligi, ya'ni qalinligi, bir xil termik oksidlanish
sharoitida hosil bo‘ladigan oksid qatlamining kristallografik xususiyatlariga ta’sir gilishini ko’ rsatdi. Bunda Raman
spektrlari nisbatan o' xshash bo‘lib qolgan bo‘lsa, XRD natijalari qalinroq boshlang’ich qatlamda kristallografik
reflekslarning yanada aniq namoyon bo* lishini ko' rsatdi.
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