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Annotatsiya: Ushbu ishda Spark Plasma Sintering (SPS) usuli yordamida 1415 °C harorat va 50 MPa bosim ostida sintez
gilingan VSi, intermetall qotishmasining strukturaviy, morfologik, topografik, kimyoviy va vibratsion xususiyatlari kompleks ravishda
o* rganildi. Vibratsion tavsiflash Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR) va Raman spektroskopiyasi yordamida amalga
oshirildi. FTIR spektrlarida V-Si va Si-O bog* lanishlariga xos vibratsion modalar aniglangan bo* Isa, Raman spektrlarida geksagonal
VSi, fazasiga tegishli Raman-aktiv cho’ qqilar kuzatildi. Olingan natijalar SPS texnologiyasi yuqori kristallanish darajasi, past
porozlik, yaxshi strukturaviy yaxlitlik va yuqori kimyoviy bir jinslilikka ega VSi, intermetall qotishmalarini olish uchun samarali sintez
usuli ekanligini tasdiglaydi.

Kalit so* zlar: VSi, Spark Plasma Sintering (SPS), FTIR, Raman spektroskopiyasi, strukturaviy va morfologik tahlil,
kimyoviy bir jinslilik.

BUBPALIMMOHHASI XAPAKTEPYICTUKA MHTEPMETA AIMYECKOI'O COEAMHEHMSI VSi, HA OCHOBE FTIR
U PAMAH-CITEKTPOCKOIINN

Annomauus: B OJannoii pabome KOMMAEKCHO UCCACD06AHBI CHPYKMYpHle, MOpporozuteckue, monozpaduieckiie,

Xumuveckue u SUOPAYUOHHVIE CE0LICHIEA UHIMEPMEMAAAULECK020 coeduHerus VSi,, cunmesuposaritozo memodom Spark Plasma

Sintering (SPS) npu memnepamype 1415 °C u dasrenuu 50 MPa. Bubpayuonnas xapakmepucmuxa 00past,06 6binoAHeHA Memodamu

ungpaxpacroi cnekmpockonuy ¢ npeodpasosaruem Dypve (FTIR) u cnexmpockonuu xomounayuontozo paccesnus (Paman-

cnexmpockonuu). B FTIR-cnexmpax o0napyxervl eubpayuotitvie modol, xapakmeprvie 0rs cessei V-5i u Si—-O, mozda kax 6
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PAMAHOBCKUX CHEKIMPAX 3APeUCIPUPOCAHLL PAMAH-AKIMUGHble NUKU, COomeemcmeytousue zexcazonarvroti pase VSis. [loryuervie
pesyAbmamol nodmeepxkoarom, umo mextorozus SPS ssasemcs apPexmusHviM MemodomM CUHME3A UHMEPMEMAANULECKUX
coeduteriuti VSi; ¢ 6blICOKOLl cmenenvio KPUCmarAuiHOCMYy, HUSKOH NOPUCHIOCHbo, XOpouleti CpyKmypHOt 14,eAOCTHOCbIO U
BLICOKOTE XUMUHECKOTE 00HOPOOHOCHIbIO.

Karouesvie croea: VSiy, Spark Plasma Sintering (SPS), FTIR, Paman-cnexmpockonus, cmpykmypHolii U MopPorozuieckuil
AHAAUS, XUMUUECKAS 00HOPOOHOCTD.

VIBRATIONAL CHARACTERIZATION OF VSi, INTERMETALLIC COMPOUND BASED ON FTIR AND RAMAN
SPECTROSCOPY

Abstract: In this study, the structural, morphological, topographical, chemical, and vibrational properties of a VSi, intermetallic
compound synthesized by Spark Plasma Sintering (SPS) at 1415 °C under a pressure of 50 MPa were comprehensively investigated.
Vibrational characterization was performed using Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR) and Raman spectroscopy. The FTIR
spectra revealed vibrational modes associated with V-Si and Si—O bonds, while the Raman spectra exhibited Raman-active peaks
corresponding to the hexagonal VSi, phase. The obtained results confirm that SPS is an effective synthesis technique for producing VSi,
intermetallic compounds with a high degree of crystallinity, low porosity, good structural integrity, and high chemical homogeneity.

Keywords: VSi,, Spark Plasma Sintering (SPS), FTIR; Raman spectroscopy, structural and morphological analysis, chemical
homogeneity.

1. Kirish

Energetika, aerokosmik sanoat va yuqori texnologiyali ishlab chiqarish tarmogqlarida ekstremal harorat sharoitida
barqaror ishlaydigan materiallarga bo‘ Igan ehtiyoj yuqori erish harorati, past zichlik va yuqori kimyoviy barqarorlikka
ega intermetall birikmalarga qiziqishni sezilarli darajada oshirdi [1]. Xususan, MoSi,, TiSi,, CoSi, va VSi, kabi o' tga
chidamli metall silitsidlari yuqori haroratli energetika, mikroelektronika, termoelektrik qurilmalar va himoya qoplamalari
uchun istigbolli materiallar sifatida keng o‘ rganilmoqda [2]. Vanadiy silitsidlari orasida VSi, intermetall birikmasi yuqori
erish harorati (2030 °C), nisbatan past zichligi, yuqori qattiqligi va termik barqarorligi bilan ajralib turadi [3]. Elektr va
issiqlik xossalarining qulay uyg‘ unligi tufayli u yuqori harorat sensorlari, diffuzion to‘ siq qatlamlari va termoelektrik
elementlar uchun istigbolli material hisoblanadi [4-5]. VSi, ning funksional xossalari uning kristall tuzilishi,
mikrostrukturasi va kimyoviy bir jinsliligiga bevosita bog' liq.

V-Si tizimida V55i, VsSiz va VSi; kabi bir nechta intermetall fazalar mavjud bo‘ lib, ularning shakllanishi sintez
sharoitlariga kuchli darajada bog’ liq [16]. Shu sababli VSi, asosidagi materiallarning fazaviy shakllanishi, kristallanish
mexanizmi va mikrostrukturaviy evolyutsiyasini o' rganishga qaratilgan tadqiqotlar jadal rivojlanmoqda [6].

Intermetall qotishmalarning xossalari kristallit o‘ Ichami, dona morfologiyasi, sirt topografiyasi va elementlarning
fazoviy tagsimlanishi bilan chambarchas bog‘ liq [7-8]. Shuning uchun FTIR va Raman spektroskopiyasi usullaridan
kompleks foydalanish materialning strukturaviy hamda kimyoviy bog' lanish xususiyatlarini ishonchli tavsiflash imkonini
beradi.

An’anaviy vakuum sinterlash va issiq presslash usullari yuqori energiya sarfi hamda donalarning ortiqcha o' sishi
bilan tavsiflanadi [9]. Bunga nisbatan Spark Plasma Sintering (SPS) texnologiyasi impulsli elektr toki va mexanik bosimning
sinergetik ta’siri hisobiga qisqa vaqt ichida yuqori zichlikka ega intermetall materiallarni olish imkonini beradi [10].

Mazkur ishning magqgsadi 1415 °C harorat va 50 MPa bosim ostida SPS usuli yordamida sintez qilingan VSi,
intermetall qotishmasining fazaviy tarkibi, kristall tuzilishi, mikrostrukturasi, sirt topografiyasi, kimyoviy tarkibi va
vibratsion xususiyatlarini FTIR va Raman spektroskopiyasi yordamida kompleks tavsiflash hamda ushbu parametrlar
o rtasidagi o’ zaro bog' liqlikni aniglashdan iborat.

2.Tadqiqot metodikasi

VSi, intermetall qotishmasi yuqori tozalikdagi V va Si kukunlaridan stexiometrik nisbatda tayyorlanib, Spark Plasma
Sintering (SPS) usuli yordamida 1415 °C harorat va 50 MPa bosim ostida sintez qilindi. Sinterlash vakuum/inert atmosfera
sharoitida amalga oshirildi va namuna tabiiy ravishda sovitildi.

Tadgiqotning asosiy gismi materialning vibratsion xususiyatlarini aniqlashga qaratildi. Fourier-transform infrared
spectroscopy (FTIR) yordamida V-Si va Si-O bog' lanishlariga xos vibratsion modalar identifikatsiya qilindi. Raman
spektroskopiyasi esa kristall panjaraning fonon tebranishlarini tahlil gilish orqali geksagonal VSi, fazasiga tegishli Raman-
aktiv cho' qqilarni aniglash va kristallanish darajasini baholash uchun qo‘ llanildi. FTIR va Raman natijalari o' zaro
solishtirilib, materialdagi atomlararo bog' lanishlar, fazaviy tarkib va kristall tuzilmaning vibratsion xususiyatlari
o' rtasidagi bog’ liglik kompleks ravishda tahlil gilindi. Bu yondashuv SPS usulida sintez gilingan VSi, intermetall
qotishmasining strukturaviy yaxlitligi va kimyoviy bir jinsliligini yuqori ishonchlilik bilan tavsiflash imkonini berdi.
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3.Tadqiqot natijalari va ularning tahlili

VSi, intermetall qotishmasining kimyoviy bog' lanishlari va sirt kimyoviy holatini baholash maqgsadida Fourier-
transform infrared spectroscopy (FTIR) usulida tahlil amalga oshirildi (1-rasm). FTIR spektri 1200-500 cm™ to‘ 1qin sonlari
oralig’ ida qayd etildi. Mazkur diapazon asosan V-Si va Si-O bog' lanishlariga xos panjara hamda deformatsion vibratsion
modalarni tavsiflaydi. Spektrdagi yutilish zonalarining talqini XRD va EDS natijalari bilan kompleks ravishda amalga
oshirildi.

1175.49 cm™ da kuzatilgan yutilish zonasi Si—O bog' lanishlariga oid vibratsion modalar yoki sirt qatlamida mavjud
bo’ Igan kislorod tutuvchi guruhlarning tebranishlari bilan bog' liq bo lishi mumkin. Ushbu cho‘ qqining nisbatan past
intensivligi hamda EDS tahlilida kislorodning 1.0 at.% miqdorda aniqglanishi namuna yuzasida atmosfera ta’siri natijasida
hosil bo‘ Igan juda yupqa oksid qatlami mavjud bo' lishi ehtimolini ko' rsatadi.

1032.19 cm™ da qayd etilgan intensiv yutilish cho' qqisi Si-O bog' lanishlarining cho* zilish (stretching)
tebranishlariga mos keladi. Ushbu yutilish odatda sirt oksidlanishi natijasida hosil bo‘ Igan SiO, qatlami bilan bog' liq
bo’ lib, EDS tahlilida aniqlangan kam miqdordagi kislorod bilan yaxshi uyg‘ unlik hosil giladi. XRD difraktogrammasida
oksid fazalariga tegishli aniq reflekslarning kuzatilmaganligi oksid qatlamining juda yupqa yoki uning migdori XRD
usulining aniqlash chegarasidan past bo' lishi mumbkinligini ko rsatadi.

770.86 cm™ dagi yutilish zonasi Si-O-Si bog' lanishlarining deformatsion (bending) tebranishlariga mos keladi.
Ushbu cho’ qqining mavjudligi namuna yuzasida kislorod ishtirokidagi bog lanishlar shakllanganligini ko* rsatsa-da,
uning past intensivligi sirt oksidlanish darajasining cheklanganligini bildiradi.

Past to' 1gin sonlari sohasida kuzatilgan 547.55 cm™ va 462.10 cm™ cho' qqgilar V-5i bog‘ lanishlariga xos past
chastotali panjara (lattice) vibratsiyalariga mos keladi. Ushbu vibratsion modalar XRD tahlili orqali aniqlangan geksagonal

VSi, intermetall fazasi bilan yaxshi uyg‘ unlik hosil giladi hamda metall-kremniy bog‘ lanishlarining shakllanganligini
bilvosita qo* llab-quvvatlaydi.
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1-rasm. SPS usulida sintez qilingan VSi, intermetall qotishmasining FTIR spektri.

Umuman olganda, FTIR natijalari XRD va EDS tahlillari bilan yaxshi mos keladi. 1175.49, 1032.19 va 770.86 cm™ da
kuzatilgan yutilish zonalari Si-O bog'’ lanishlariga oid vibratsion modalar bilan bog' liq bo' lib, ular EDS tahlilida
aniqlangan 1.0 at.% kislorod hamda namuna sirtida atmosfera ta’siri natijasida hosil bo‘ Igan juda yupqa oksid qatlami
mavjud bo’ lishi ehtimolini ko' rsatadi. 547.55 va 462.10 cm™ dagi past chastotali vibratsiyalar esa V-Si bog' lanishlariga
xo0s panjara modalariga mos kelib, XRD tahlili bilan aniqlangan geksagonal VSi, intermetall fazasi bilan uyg* unlik hosil
qgiladi. Natijalarni kompleks baholash SPS usulida sintez gilingan namunaning asosiy qismini VSi, intermetall fazasi tashkil

etishini, kislorodga oid yutilish zonalari esa asosan atmosfera ta’siri natijasida yuzaga kelgan sirt oksidlanishi bilan bog' liq
ekanligini ko' rsatadi.

3.1. VSi, qotishmasining Raman tahlili
VSi, intermetall qotishmasining kristall tuzilishi va atomlararo bog' lanish holatini baholash maqgsadida Raman
spektroskopiyasi amalga oshirildi. Raman spektri 532 nm to‘ lqin uzunlikdagi lazer manbai yordamida qayd etildi va
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ushbu bo’ limda 100-1000 cm™ oralig’ idagi vibratsion modalar tahlil gilindi (2-rasm). Mazkur diapazon VSi, kristall
panjarasining asosiy optik fonon tebranishlarini o z ichiga oladi.

Spektrda 174, 223, 239, 331, 376, 471 va 630 cm™ da yettita aniq Raman-aktiv cho' qqi kuzatildi. Ushbu cho’ qqilar
VSi, intermetall fazasiga xos vibratsion modalar bilan mos keladi hamda Raman ma’lumotlar bazalarida (RRUFF va The
Raman Crystallography Project) keltirilgan geksagonal VSi, fazasining spektral xususiyatlari bilan yaxshi uyg‘ unlik hosil
qiladi.

174 cm™ dagi kuchli cho® qqi panjaraning tashqi akustik-optik (external lattice) tebranish modasiga mos keladi va eng
past to’ lgin sonli asosiy vibratsion rejim sifatida namoyon bo* ladi. 223 va 239 cm™ dagi cho’ qqilar V-Sibog' lanishlarining
bukilish (bending) vibratsiyalari bilan bog' liq bo* lib, vanadiy va kremniy atomlari orasidagi bog" lanish geometriyasiga
sezgir modalarni ifodalaydi.

331 cm™ dagi cho’ qqi V-5i-V bog’ tizimidagi deformatsion vibratsion harakatlarga mos keladi. 376 cm™ da
kuzatilgan cho’ qqi esa V-5i bog' lanishlarining cho’ zilish (stretching) modalaridan biri sifatida talqin qgilinadi.

Spektrdagi eng intensiv Raman cho' qqilaridan biri 471 cm™ da qayd etildi. Ushbu cho‘ qqi V-5i bog' lanishlarining
simmetrik cho’ zilish modalariga mos keladi va VSi, kristall panjarasida metall-kremniy bog' lanishlarining yaxshi
shakllanganligini ko' rsatadi. 630 cm™ dagi kengroq cho® qqi yuqori tartibli kombinatsion modalar yoki Si bilan boyigan
lokal vibratsion muhit bilan bog' liq bo* lishi mumkin.

Raman spektridagi cho’ qqgilarning aniq kuzatilishi va ularning pozitsiyalari XRD tahlili orqali aniqlangan
geksagonal VSi, fazasi bilan yaxshi mos keladi. Spektrda boshqa vanadiy silitsid fazalariga (VsSi yoki VsSis) xos
qo' shimcha cho’ qqgilarning kuzatilmaganligi namunaning fazaviy jihatdan yuqori darajada bir jinsli ekanligini ko* rsatadi.

Umuman olganda, Raman tahlili SPS usulida sintez qgilingan VSi, qotishmasida yaxshi kristallangan geksagonal
intermetall faza shakllanganligini qo° llab-quvvatlaydi. Raman natijalari EDS tahlillari bilan uyg’ unlik hosil qilib,
namunaning yuqori kristallanish darajasi va strukturaviy yaxlitligini ko* rsatadi.
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2-rasm. SPS usulida sintez qilingan VSi, intermetall qotishmasining Raman spektri.

FTIR va Raman natijalarining kompleks tahlili 1415 °C harorat va 50 MPa bosim ostida Spark Plasma Sintering (SPS)
usuli yordamida sintez qilingan VSi, qotishmasida yuqori darajada konsolidatsiyalangan polikristall mikrostruktura
shakllanganligini ko' rsatadi. EDS natijalari vanadiy va kremniyning namuna bo* ylab bir tekis tagsimlanganligini hamda
qotishma tarkibining nazariy stexiometrik VSi, tarkibiga yaqin ekanligini tasdiqladi. FTIR spektrida Si—O bog' lanishlariga
xos zaif yutilish zonalari hamda V-Si bog' lanishlariga tegishli past chastotali panjara vibratsiyalari kuzatildi. Ushbu
natijalar namunaning asosiy qismini intermetall faza tashkil etishini, sirtida esa atmosfera ta’siri natijasida hosil bo‘ Igan
juda yupqa oksid qatlami mavjud bo' lishi mumkinligini ko rsatadi. Raman tahlili esa 174, 223, 239, 331, 376, 471 va 630
cm! da kuzatilgan Raman-aktiv modalar orqali geksagonal VSi, fazasining vibratsion xususiyatlarini tasdiqlab, boshqa
silitsid fazalarining sezilarli miqdorda mavjud emasligini ko' rsatdi.
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Olingan natijalar birgalikda baholanganda, SPS usuli yordamida yuqori kristallanish darajasi, past porozlik, uzluksiz
donalararo kontaktlar va kimyoviy jihatdan bir jinsli VSi, intermetall qotishmasi shakllanganligi ko’ rinadi. Bunday
mikrostrukturaviy holat materialning strukturaviy barqarorligini oshirishga xizmat qilishi hamda elektr, issiqlik va
termoelektrik xossalarning yaxshilanishi uchun qulay sharoit yaratishi mumkin. Biroq ushbu bog'’ liglikni miqdoriy
baholash elektr o' tkazuvchanlik, Hall effekti, Seebeck koeffitsienti va issiqlik o° tkazuvchanligi bo® yicha qo’ shimcha
eksperimental tadqiqotlarni talab etad.i.

Xulosa

Ushbu ishda Spark Plasma Sintering (SPS) usuli yordamida 1415 °C harorat va 50 MPa bosim ostida sintez gilingan
VSi, intermetall qotishmasining kimyoviy va vibratsion xususiyatlari EDS, FTIR va Raman spektroskopiyasi yordamida
kompleks o' rganildi. EDS natijalari vanadiy va kremniyning namuna bo‘ ylab bir tekis tagsimlanganligini hamda
tarkibning stexiometrik VSi, ga yaqin ekanligini ko' rsatdi (32.8 at.% V, 65.9 at.% Si, 1.0 at.% O, 0.3 at.% C).

FTIR spektrida 1175.49, 1032.19 va 770.86 cm™ da Si-O, 547.55 va 462.10 cm™ da esa V-5i bog' lanishlariga xos
vibratsion modalar aniqlandi. Raman spektrida 174, 223, 239, 331, 376, 471 va 630 cm™ da kuzatilgan Raman-aktiv
cho’ qqilar geksagonal VSi; fazasining spektral xususiyatlari bilan mos kelib, boshqa vanadiy silitsid fazalarining sezilarli
miqdorda mavjud emasligini tasdigladi.

Natijalar SPS usuli yordamida yuqori fazaviy tozalik, yaxshi kristallangan polikristall tuzilma, past porozlik va
kimyoviy jihatdan bir jinsli VSi, intermetall qotishmasi hosil bo* Iganligini ko’ rsatdi. FTIR va Raman natijalarining o‘ zaro
mosligi materialning yuqori strukturaviy yaxlitligini tasdiglaydi. Olingan natijalar SPS texnologiyasining yuqori sifatli VSi,
intermetall qotishmalarini olish uchun samarali usul ekanligini ko' rsatib, ushbu materialning elektr, issiglik va
termoelektrik xossalarini chuqur o' rganish hamda yuqori haroratda ishlovchi funksional material sifatida qo‘llash
bo yicha keyingi tadqiqotlar uchun ilmiy asos yaratadi.
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