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OZET

ARKEOLOJIK KAZILARDAN ELDE EDiLEN ORNEKLERIN
ELEKTRON SPIN REZONANS, TERMOLUMINESANS VE
OPTIK UYARMALI LUMINESANS TARTHLENDIRME
YONTEMLERI iLE INCELENMESI

KARATAS, Ozgﬁl
Omer Halisdemir Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiist

Fizik AnaBilim Dali

Danisman :Prof. Dr. Refik KAYALI

Nisan 2017, 128 sayfa

Bu doktora ¢aligmasinda, Nigde iline bagli Koésk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan
cikarilan iki adet fosil hayvan disi ve iki adet canak-¢comlek pargalarina ait seramik
numuneleri sirastyla, Elektron Spin Rezonans (ESR), Termoliiminesans (TL) ve Optik
Uyarmali Liiminesans (OSL) yontemleri ile incelenerek tarihlendirilmistir. Dis
numunelerinin ESR, seramik numunelerinin ise TL ve OSL tarihlendirmelerinde
kullanilacak olan es deger doz degerlerini belirlemek i¢in sirasiyla doz-ekleme, MAAD
ve SAR yontemleri kullanilmistir. Diger taraftan, numunelerin yillik doz degerleri de
gama spektroskopisi ile radyoaktivite analizi yapilarak belirlenmistir. Bunlara ilaveten,
bu ¢alismada kullanilan numunelerin X-151m1 Difraktometre (XRD) yardimiyla kristal
yap1 analizleri yapilmig, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve Enerji Dagilim X-
151 (EDX) yontemleriyle de sirasiyla morfolojik ve elementel bilesimleri

belirlenmistir.

Anahtar Sézciikler: Elektron Spin Rezonans (ESR), Termoliiminesans (TL), Optik Uyarmali Liiminesans
(OSL), dis minesi, seramik, tarihlendirme
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SUMMARY

INVESTIGATION OF THE SAMPLES OBTAINED FROM ARCHEOLOGIC
EXCAVATIONS BY ELECTRON SPIN RESONANCE, THERMOLUMINESCENCE
AND OPTICALLY STIMULATED LUMINESCENCE DATING METHODS

KARATAS, Ozgiil
Omer Halisdemir University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

Supervisor : Prof. Dr. Refik KAYALI

April 2017, 128 pages

In this PhD thesis study, two fossil animal teeth and two ceramic samples belonging to
pottery pieces obtained from Kosk Hoylik archaeological excavation site in Nigde have
been investigated and dated using Electron Spin Resonance (ESR),
Thermoluminescence (TL) and Optically Stimulated Luminescence (OSL) methods,
respectively. To determine the equivalent dose values of two animal teeth and ceramic
samples to be used in ESR, TL and OSL dating measurements, respectively, dose-
additive, MAAD and SAR methods have been applied. On the other hand, annual dose
values of the samples have been determined applying the radioactivity analysis by
means of gamma spectrometer. In addition to, crystal structure analysis of the samples
used in this study have been performed by X-ray Diffractometer (XRD) and their
morphologies and elemental compositions have been also determined by Scanning
Electron Microscopy (SEM) and Energy Dispersive X-ray spectrometer (EDX),
respectively.

Keywords: Electron Spin Resonance (ESR), Thermoluminescence (TL), Optical Stimulated
Luminescence (OSL), tooth enamel, pottery, dating



ON SOz

Bu doktora tez c¢aligmasinda, Nigde ili, Bor ilgesine baglhh Kosk Hoyiik bolgesinde
yapilan arkeolojik kazi caligmalari sonucunda g¢ikarilan arkeolojik dis ve seramik
(canak-¢omlek pargalart) numuneleri Elektron Spin Rezonans (ESR), Termoliiminesans
(TL) ve Optik Uyarmali Liiminesans (OSL) yontemleri ile incelenerek

tarihlendirilmistir.

Doktora egitimimin baslangicindan bu giine kadar yaptigim biitiin caligmalara yon
veren, bilimsel destegini ve yardimlarin1 benden higbir zaman esirgemeyen, ¢iktigim bu
akademik yolda sorunsuzca yliriiyebilmem i¢in her tiirlii yardimi saglayan danigsman

hocam Sayin Prof. Dr. Refik KAYALTI’ya tiim i¢tenligimle tesekkiirlerimi sunarim.

Tez konumu olusturan Kosk Hoyilik arkeolojik kazi alanindan dis ile seramik
numunelerini almama ve kullanmama izin veren Ankara Universitesi Dil ve Tarih-
Cografya Fakiiltesi, Arkeoloji boliimii dgretim iiyesi Saymn Prof. Dr. Aliye OZTAN ile

Nigde Miizesi c¢alisanlarina sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.

Bu calismada, Almanya’nin Dresden sehrinde bulunan Leibniz Institute for Solid Satate
and Material Research, IFW, Arastirma Enstitlisii'nde geg¢irdigim siire i¢inde bana
ogrettikleri bilgiler, aktardiklar1 tecriibeler ve yakin ilgilerinden dolayr Sayin Dr.

Vladislav KATAEYV ile tim ESR grubu iiyelerine ayr1 ayrn tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarim sirasinda  kullandigim Orneklerin deneysel Olgiimleri icin Ankara
Universitesi Niikleer Bilimler Enstitiisii biinyesindeki tiim laboratuar olanaklarmi bana
saglayan Ankara Universitesi Niikleer Bilimler Enstitiisii miidiirii Sayin Prof. Dr. Niyazi
MERIC e ve laboratuar dl¢iimlerimde yardimlarindan dolay1 Uzman Sule Kaya KELES

ile Uzman Dr. Eren SAHINER e ayr1 ayr tesekkiirlerimi sunarim.
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2214-A Yurt Dis1 doktora sirast arastirma burs programi kapsaminda sagladig
destekten otiirii Tiirkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirma Kurumu (TUBITAK), Bilim

Insan1 Destekleme Daire Baskanligi’na (BIDEB) tesekkiirlerimi sunarim.

Son olarak, beni bugiinlere getiren ve hayatimin her déneminde oldugu gibi hem bu
calismay1 yaparken hem de bu yolda aldigim kararlarda kosulsuz maddi ve manevi
desteklerini esirgemeyen, varliklar1 ve sevgileri ile siirekli yanimda olduklarim
hissettigim, bir parcalari olmaktan her zaman gurur duydugum sevgili annem Serpil
KARATAS, babam Muammer KARATAS, kiz kardeslerim Ozlem OGLAKCI, Oznur
KARATAS ve Melissa KARATAS’a ayr1 ayr1 minnettar oldugumu belirtmek isterim.
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BOLUM I

GIRIiS

Insanlik tarihi ile ilgili binlerce yil dncesine ait énemli bilgileri igeren arkeolojik
kalintilar ile jeolojik olaylarin olusum zamanlarinin ¢ok az bir hata ile arastirilip
yorumlanmasi, bu zaman araliklar1 i¢inde yasamis toplumlarin kiiltiirel gelisimleri
sirasinda meydana gelen degisimlerin belirlenmesinde dnemli bir rol oynamaktadir. Son
zamanlarda bu alanda yapilan c¢alismalarda hizli bir artig goriilmesinden dolayi, elde
edilen verilerin degerlendirilmesi i¢in farkli bilim dallarina ihtiya¢ duyulmaya
baslanmistir. Bu gereksinimler nedeniyle son yillarda yapilan arastirmalar, bilimsel
yontemlerde goézlenen hizli gelismelerden dolayr arkeoloji, antropoloji, vb. gibi doga
bilimleri ile fizik, kimya, vb. gibi fen bilimlerinin bir araya geldigi disiplinler arasi bir
caligma haline donlismeye baslamistir (Goksu vd., 1991). Giiniimiizde, disiplinler arasi
yapilan bu calismalar bilim diinyasinin yeni bir anlayist haline gelerek gecmis
zamanlarda yasamis toplumlarin sahip oldugu farkli olgularin (kiiltiir, yasam sekilleri,
beslenme, vb.) tanimlanmasina ve genis, giivenilir, alternatifli bilimsel sonuglarin bilim

diinyasina sunulmasina yardimei olmaktadir (Balter ve Zazzo, 2014).

Gecmisteki canlilara ait bir kalintinin ya da fosilin var oldugu dénemin hesaplanmasi
veya her hangi bir jeolojik olay ile arkeolojik materyalin olusum zamanindan giiniimiize
kadar ulastig1 siirenin belirlenmesi ve bunun zaman olarak bir aralifa yerlestirilmesi
tarihlendirme ya da yas tayini olarak tanimlanmaktadir. Gliniimiizde, bagil (goreceli) ve
mutlak (kesin) olmak tizere iki sekilde tarihlendirme yapilmaktadir. Bagil yontemler,
kesin bir tarih aralig1 vermeyen ve olaylar1 sadece donemsel bir siraya koyarak gorelilik
esasina gore yorumlayan yontemlerdir (Bekaroglu, 2012; Michels, 1972) ve genellikle
kaz1 yerinde bulunan bir materyal, baska bir yerde bulunan ve tarihi bilinen benzeri bir
materyal ile karsilastirilarak tarihlendirilmektedir. Bu yontem, arkeologlarin yaptiklari
caligmalarda sik¢a tercih ettikleri bir yontemdir, fakat bu yontemde karsilastirma
yapilirken para ve yazili pargalar gibi aralarinda zaman bakimindan biiyiik farkliliklar
bulunan materyaller kullanildig1 i¢in giivenilirligi tartisilmaktadir. Mutlak tarihlendirme
yontemlerinde ise tarihlendirilecek materyalin yasini belirlemede, materyalin iginde

sakladig1 oOlgiilebilir fiziksel veya kimyasal Ozelliklerinden yararlanildigi icin, bagil



yontemlerin aksine kesin bir yas araligi veren tarihlendirme yontemleridir (Michels,

1972).

Glinlimiizde, 1880’11 yillarda radyoaktivitenin kesfi ile baglayan (Wintle, 2007) ve
zamanla organik ve inorganik materyaller {lizerinde meydana gelen degisikliklere
dayanarak gelistirilen ¢esitli mutlak tarihlendirme yontemleri kullanilmaktadir. Bu
yontemler kabaca, “radyoaktif yontemler” ve “radyoaktif olmayan yontemler
(Dendrokronoloji, Obsidiyen Hidrasyonu, vb.)”  olmak {izere iki ayr1 grupta
incelenmektedir. Radyoaktif yontemler de kendi aralarinda “radyoaktif cekirdek
bozunumuna dayanan tarihlendirme yontemleri (Radyokarbon (4C), Uranyum Serileri,
Potasyum-Argon (K-Ar), vb.)” ve “radyoaktiviteden dolay1 ¢ikan enerji birikimine
dayali tarihlendirme yontemleri (Elektron Spin Rezonans (ESR), Termoliiminesans
(TL), Optik Uyarmali Liiminesans (OSL), vb.)” olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir
(Aitken ve Xie, 1990; Bradley, 2014; Griin, 2006; Ikeya,1993; Schwarch, 2002; Taylor
ve Aitken, 1997).

Radyoaktif yontemler; radyoaktif maddelerin miktarinin zamanla azalmasma veya
radyoaktif elementlerin kararsiz olmalarindan dolayr bozunarak yiiksek enerjili
parcaciklar ya da isimimlar yaymalari sonucu agiga cikan enerjinin, materyal iginde
bulunan bazi elektronlar tarafindan alinarak sistem i¢inde daha {ist enerji seviyelerinde
bulunan tuzaklarda birikmesine dayanmaktadir. Radyoaktif parcaciklar her ortamda
aynt hizla bozunmaktadir ve bu 06zelliklerinden dolayr bulunduklar1 ortamda gegen
zamanin belirlenmesinde 6nemli bir rol oynamaktadir. Radyoaktif olmayan yontemler
ise; dogal ¢evre sartlarina gore siirekli ve periyodik degisimlere baglh olduklar igin,

genellikle bagil tarihlendirme yontemleri gibi kullaniimaktadir.

Tarihlendirme yontemleri arasinda en ¢ok bilinen ve en yaygin kullanilani, 1946 yilinda
ilk kez W_.E. Libby tarafindan 6nerilen ve 1960 yilinda kendisine kimya dalinda Nobel
odiilli kazandiran, Radyokarbon (!4C) yontemidir (Ikeya, 1993; Wintle, 2007).
Radyokarbon yonteminin ¢aligma prensibi, canlilifini kaybetmis karbon igerikli bir
materyal i¢inde bulunan '#C izotopunun yogunlugunun ya da radyoaktivitesi’nin
Ol¢iilmesine dayanmaktadir. Bu yontem, odun komiirii, kemik, aga¢ parcalari, tahil

taneleri, vb. gibi organik materyaller iizerine uygulanabilen ve sadece birkag yiizyildan



yaklagik 40 bin - 50 bin (Bradley, 2014; Griin, 2006; lkeya, 1993) yila kadar yas
belirlemenin yapilabildigi bir tarihlendirme yoOntemidir. Radyokarbon yontemi ile
yapilan tarihlendirme ¢aligmalarinda bir takim varsayimlardan yola ¢ikilarak yas tayini
yapilmaktadir. Bu nedenle, materyalin belirlenen yas1 ile beklenen degerler
karsilastirildiginda bir takim sapmalar gozlenmektedir. Bu sapmalarin ¢ogunun '“C
yogunlugundaki degisimlere bagli oldugu sonucuna varilmasi (Erdogu vd., 2004) ve
dogada inorganik materyallerin daha yaygin bulunmasi, tarihlendirme konusunda farkli

yontemlerin kullanilmasi gerekliligini ortaya koymustur.

Giliniimiizde Radyokarbon yontemi disinda tarihlendirme ¢alismalari i¢in tercih edilen
ve arastirmacilar arasinda kullamilirhigi giderek artan bagka yontemlerde mevcuttur.
Bunlar; Elektron Spin Rezonans (ESR), Termoliiminesans (TL) ve Optik Uyarmali
Liiminesans (OSL) tarihlendirme yontemleridir. Elektron Spin Rezonans (ESR)
yontemi; i¢inde bulundurdugu c¢iftlenmemis elektronlardan dolayr paramanyetik
0zellige sahip materyalleri inceleyen spektroskopik bir yontemdir. Bu yontemin ¢alisma
prensibi; genellikle mikrodalga bolgesinde manyetik alan icine yerlestirilmis herhangi
bir paramanyetik 6zellige sahip materyalden, materyalin karakteristik 6zelliklerine baglh
olarak elektromanyetik radyasyon sogurulmasina dayanmaktadir (Apaydin, 1996;
Brustolon ve Giamello, 2009). Materyalin dogal yapisinda bulunan ve disaridan
herhangi bir etkiye maruz kalmadik¢a uzun siire kararli kalabilme 6zelligine sahip olan
bu paramanyetik merkezler nedeniyle ESR tarihlendirme ¢aligmalarinda siklikla tercih
edilmektedir. Termoliiminesans (TL) ve Optik Uyarmali Liiminesans (OSL) yontemleri
ise; arkeolojik/jeolojik zaman siiresi boyunca materyallerin iginde bulunan dogal
minerallerin  kristal yapisinda radyasyon nedeniyle tuzaklanmigs elektronlarin
(bosluklar1) 1s1 ya da isikla uyarilmasi ile radyasyon enerjisinin birikme siiresini

belirleyip yas tayinini yapan liiminesans yontemleridir.

ESR, TL ve OSL yontemleri ile arkeolojik/jeolojik materyallerin tarihlendirilmesindeki
amag; toprakta gomiilii olan materyaldeki dogal minerallerin kristal yapilarinda zamanla
depolanan radyasyon enerjisinin Olgiilerek zaman kavramima doniistiiriilmesine
dayanmaktadir. Bunun igin, dogada hemen hemen her yerde ¢ok az miktarda da olsa
bulunan Uranyum (U?¥, U?3¥), Toryum (Th?*?) ve Potasyum (K*°) gibi radyoaktif

elementlerin bozunumu sirasinda agiga cikan iyonize radyasyon (alfa ([1), beta ()



parcaciklar1 ve gama ([]) 1sinlar1) ile kozmik isinlardan yararlanilir. Bu radyoaktif
elementleri iceren yerlerde veya yakininda bulunan herhangi bir materyal, hem kendi
yapisinda bulunan radyoaktif c¢ekirdeklerin yaydigi niikleer radyasyonu, hem
cevresindeki radyoaktif elementlerin yaydigi iyonize radyasyonu ve hem de kiigiik bir
katki ile de kozmik radyasyonu sogurmaya baslar. Bu durumda artik, materyalin
yapisinda bulunan dogal mineraller maruz kaldiklar1 bu radyasyon miktarin1 kaydeden

dozimetreler gibi davranir.

Materyalin yapisinda bulunan bu dogal minerallerin radyoaktif bozunma sonucu yayilan
diisiik seviyedeki radyasyonu sogurmalari, kristal yap1 i¢indeki atomlarin iyonlagsmasina
neden olur. Iyonlastirict radyasyonun etkisiyle enerji kazanip serbest hale gecen
elektronlar yiiksek enerji seviyelerine gegmek isterken, mineralin kristal kafesi i¢inde
yer alan ve cesitli nedenlerle olusan yapi kusurlar iginde tuzaklanmaya baglar. Artik,
elektronlar sogrulan bu radyasyon enerjisini kristal yapi icinde bulunduklar1 bu

tuzaklarda biriktirmeye devam ederler.

Biriken bu enerji, mineral radyoaktif bozunmaya maruz kaldigi siire boyunca artig
gosterir. Belirli bir zaman sonra tuzaklanan bu elektronlar, laboratuar ortaminda uygun
kosullar altinda disaridan herhangi bir uyarici yardimiyla uyarildiklar1 zaman ya da
diger bir deyisle tuzaklardan kurtulacak kadar enerji aldiklar1 zaman, iizerlerinde biriken
radyasyon enerjisini serbest birakarak kristal yap1 i¢inde yer alan birlesme merkezlerine
tekrar geri donerler. Burada, elektronlarin serbest biraktiklari bu radyasyon enerjisi,

tuzaklanmis elektron sayisi ile orantilidir (Rink ve Thompson, 2015; Walker, 2005).

Biriken radyasyon enerjisini agiga ¢ikarmak ve elektronlar1 tuzaklardan kurtarmak igin
uyar1 kaynagi olarak zs: kullaniliyorsa Termoliiminesans (TL), zs:k kullaniliyorsa Optik
Uyarmal1 Liiminesans (OSL), mikrodalga kullaniliyorsa Elektron Spin Rezonans (ESR)
adim1 almaktadir. Materyalin sogurdugu radyasyon dozu laboratuar ortaminda yapay
1sinlama ile devam ettirilerek O6rnegin ge¢miste yuttugu doz miktar1 belirlenmektedir.
Bu doz miktarina esdeger doz (paleodoz, arkeolojik doz, jeolojik doz olarak ta
adlandirilir) denir ve eger materyalin ¢ikarildigi bolgenin bir yil igerisinde sogurdugu

radyasyon doz miktar1 (yillik doz ya da doz hizi) biliniyorsa, esdeger dozun yillik doz



degeri ile iliskilendiirlmesiyle materyalin yasi hesaplanabilmektedir (Aitken, 1998;
Ikeya, 1993).

ESR, TL ve OSL yontemleri, radyoaktiviteden dolay1 biriken radyasyon enerjisini
inceleyerek materyalin yasin1 belirleyen fiziksel yontemlerdir ve tuzaklanmig
elektron/bosluklar1 inceledikleri i¢in temel prensipleri birbirine benzemektedir (Griin,
2006). Her ne kadar prensipleri birbirine benzese de aralarinda onemli farklar
bulunmaktadir. Bunlardan birincisi, ESR tarihlendirmede TL ve OSL tarihlendirmelerde
oldugu gibi Ol¢lim siirecinde elektron tuzaklar1 bosaltilmamaktadir. Bu durum, ESR
tarthlendirmede tek bir numune iizerinde tekrar tekrar 6l¢iim yapilabilecegi anlamina
gelir (Griin, 1991;Walker, 2005). Ikincisi ise, TL ve OSL yontemlerinde numunelere ait
tarihlendirme sinyalleri giin 15181 yada 1s1 ile sifirlanirken, ESR yodnteminde bazi
materyallerin tarihlendirme sinyali kristallerin olusumuyla sifirlanmaktadir (Bekaroglu,

2013; Schellmann vd., 2008).

TL ve OSL yontemlerinin tarihlendirme araligi tarihlendirilecek materyalin hassasligina
gore ve sifirlanma siirecinin etkisine gore degiskenlik gdstermektedir. OSL yontemi ile
10 yil, TL yontemi ile ise 100 yillik materyallerin tarihlendirilmesinin yapildig:
caligmalara rastlanmigtir  (Ballarini vd., 2003). Bu yontemler icin tarihlendirme
araliginin iist sinir1 genel olarak 200 bin yildir (Bekaroglu, 2013). ESR y6nteminin
tarihlendirme aralig1 ise, oldukg¢a genis olup birkac bin yil ile 2 milyon yil arasinda
degismektedir. Bununla birlikte en 6nemli ve en net sonuglarin alindig1 yas araliklari ise

40 bin — 200 bin yillar1 arasindadir (Bekaroglu, 2013; Rink, 1997).

ESR yontemi ile tarihlendirme konusunda ilk zamanlarda ¢ok farkli materyaller
iizerinde ¢alismalar yapilmistir. Fakat bu calismalar basarisizlikla sonuglanmustir. 11k
defa komiir 6rnekleri tizerinde ve daha sonra da jeolojik materyaller iizerinde denemeler
yapilmasina ragmen tarihlendirme c¢abalar1 sonugsuz kalmistir (Blackwell, 2006;
Duchesne vd., 1961, Zeller, 1968). 1Ilk defa, 1975 yilinda, M. Ikeya tarafindan
Japonya’da bulunan Akiyoshi Magarasi’'ndan alman bir sarkit ESR yoOntemiyle
tarihlendirilmistir ve bu ¢alisma ESR tarihlendirme ¢alismalarinin ilk uygulamasi olarak
literatiire gecmistir  (Ikeya, 1975). Daha sonraki yillarda, diger bilim adamlari

tarafindan fosillerden alman dis ve kemik 6rnekleri, volkanik materyaller, derin deniz



tortulari, magara ¢okelleri, mercanlar, deniz kabuklari, yanmis cakmaktasi, alcitasi,
jeolojik mineraller, ...vb. gibi bircok materyal iizerinde yapilan tarihlendirme
caligmalari ile bagarili sonuglar elde edilmistir (Ikeya, 1993; Ikeya ve Miki, 1980; Ikeya
vd., 1982; Griin, 1989; Ulusoy ve Apaydin, 1996; Ulusoy ve Ikeya, 2000).

En basarili uygulamalar1 arasinda dis minesi numuneleri popiilerligini korumus ve bu
yontem ile yapilan arkeolojik dis minesi tarihlendirme ¢aligmalar1 sayesinde canlilara ait
biyolojik ve Kkiiltlirel gelismeler hakkinda 6nemli bilgiler elde edilmistir (Griin ve
Stringer, 1991; Griin 2006). ilerleyen yillarda, bu ydntem Cernobil, Hirosima, vb
niikleer patlamalar sonucu radyasyona maruz kalmis canlilardan alinan dis numuneleri
iizerine de uygulanarak radyasyon dozunun belirlenmesine biiyiik bir katki1 saglanmistir.
Ayrica, gecmis zamanda meydana gelen depremler iizerinde yapilan caligmalar

izerinde de basariyla uygulanmistir (Gualtieri vd., 2001; Ikeya, 1993; Vatnitsky, 2002).

Canlilardaki kalsifiye (kemik, dis minesi, dentin) dokulardaki kararli radyasyonun
neden oldugu radikallerin Olgiilmesine dayali olarak yapilan tarihlendirme
caligmalarinda, bilhassa ESR yontemiyle dis minesi numuneleri iizerinde yapilan
tarihlendirme calismalar1 sonucu elde edilen sonuglarin daha dogru oldugu ortaya
konmustur (Griin, 1989; Vatnitsky, 2002). Kalsifiye dokulardaki radyasyon kaynakl
radikallerin ilk ESR tespiti 1955 yilina dayanmaktadir; 1955 yilinda Gordy vd. (1955),
x-1g1nlart ile 1sinlanmis kafatasi kemiklerinin 9 GHz ve 23 GHz’de ESR spektrumlarini
kaydetmislerdir. Birka¢ yil sonra, 1963’te, Cole ve Silver (1963) ilk kez insan
dislerinde radyasyon kaynakli birka¢ ESR sinyali gozlemlemislerdir. Cole ve Silver, x-
isinlart ile 1smmlanmis kesici (dokiilen on disler) dislerin bir kismmin 24 GHz’de
spektrumlarin1 kaydetmislerdir ve en az ii¢ degisik paramanyetik tiir tipinin doku

icerisinde meydana geldigi sonucuna varmiglardir.

[k defa, Brady vd. (1968), halihazirda insan yapimi dozimetrilerin mevcut olmadig1
zamanda, dis minesinin dozimetri gibi kullanilmasim1 ve doz ekleme yontemiyle ¢ok
fazla miktarda maruz kalinan kaza dozlarmin tahmin edilebilecegini Onermisler ve
lineer doz cevap egrisini kullanarak 1 Gy’in altinda minimum algilanabilir doz

oldugunu sdylemiglerdir. Daha sonralari, dis minesi bireysel dozimetri i¢in uygun bir



malzeme olarak kabul edilmis, fakat yillardir numune toplamanin zorlugu {izerine

yapilan elestiriler lizerine pratikte kullanimini sinirlamigtir.

Ilk yillarda, yéntem genel niifusu kapsayan radyasyon kazalari gibi baska higbir
dozimetri tahmininin mimkiin olmadigi durumlarda doz degerlendirilmeleri icin
onerilmistir. O zamanlarda, yinelenen soru geriye donilk dozimetri i¢in dis
dozimetrisinin diger biyodozimetri tekniklerine goére daha uygun olup olmadig1 sorusu
olmustur. Zamanla yontem gelismis ve avantajlar1 ile dezavantajlar1 daha iyi
anlasilmistir. Dis dozimetrisinin diger doz degerlendirme tekniklerinin gecerliligi i¢in
referans bir yontem olarak daha uygun oldugu kanisina varilmistir (Fattibene ve

Callens, 2010).

Dogal radyasyonun etkilerini inceleyen bir diger yontem, ilk kez 1663 yilinda gézlenen
termoliiminesans olayindan sonra gelistirilen Termoliiminesans tarihlendirme
yontemidir (Boyle, 1664; Creagk ve Bradley, 2000). Ilk defa 1663 yilinda, Robert
Boyle'nin, karanlikta kendi viicuduna temas eden bir elmasin 1sinmasi sonucu nasil 151k
gordiiglinli tanimlamasi iizerine termoluminesans kavrami ortaya ¢ikmistir. Bu olaydan
sonra, sadece elmaslarin degil ¢ok sayida mineralin de 1sinma sonucunda 1s1k enerjisi
yaydig1 gozlenmistir. Bunlardan en bilinen 6rnekler kuvars, feldspat, kalsit ve ¢cakmak
tagidir. Fakat termoluminesans olgusunun tarihlendirme yontemi olarak kullanilmasi
icin, kendisinin tek bagina kullanilmasi yeterli gelmemistir. Bunun igin, tarihlendirme
saatinin sifirlanmasindan sorumlu ve belirli bir zaman aralifinda yayilan liiminesans
enerjisinin yogunlugu ile baglantili mekanizmalar kurulmasina ihtiya¢ duyulmustur
(Musilek ve Kubelik, 2000; Rink ve Thompson, 2015). Bunun i¢in ilk kez 1945 yilinda,
Randall ve Wilkins tarafindan kristal icerisindeki elektron-tuzak modelinin kullanildig:

teorik anlatim ortaya atilmistir (Creagk ve Bradley, 2000; Randall ve Wilkins, 1945).

Ik defa 1953 yilinda, Wisconsin Universitesi’ndeki Farrington Daniels ve arkadaslari,
niikleer radyasyona maruz kalan mineralleri 6l¢erken, termoliiminesans’in arkeolojik ve
jeolojik yas belirlemede kullanilabilecegini one siirmiislerdir (Aitken, 1964; Daniels
vd., 1953). Ozellikle, Roma doneminden kalma seramik ve yanmis tugla drnekleri Bern
Universitesi’nden Norbert Grdgler ve arkadaslar1 tarafindan basariyla test edilen ilk

arkeolojik materyaller olmuslardir. Bu ¢alismalardan sonra termoliiminesans yontemi,



canak-comlek, kazi alanlarindan ¢ikarilan yanmis ve 1sitilmis arkeolojik materyaller ile
kiiltiirel miras ile ilgili sanat eserlerinin tarihlendirilmesi lizerinde yapilan ¢aligmalarda
giiclii bir yontem haline gelmistir (Aitken, 1964; Better-Jensen vd., 2003; Liritzis vd.,
2013). Yontemin bu duruma gelmesinde, 1960’l1 yillarda Oxford Universitesi’nde
gorev yapan Martin Aitken ve arkadaslarinin cabalari da oldukg¢a etkili olmustur
(Aitken, 1964; Better-Jensen vd., 2003; Daniels vd., 1953; Houtermans vd., 1960;
Liritzis vd., 2013; Rink ve Thompson, 2015).

Bundan birkag yil sonra (1989), minerallerin termoliiminesans oOl¢iimlerinin
minerallerin maruz kaldiklar1 1simnlama dozu ile kabaca orantili oldugu durumunu
tanimlayan termoliiminesansin birinci yasasi yayinlanmigtir. Ayrica, ayni mineralin
tekrar 1sitildiktan sonra herhangi bir 15181n yayilmamasi ve sadece yeni radyasyon dozu
uygulamasindan sonra 1s18in tekrar gozlenmesi durumu da, termoliiminesansi
tarthlendirmede kullanish bir ara¢ yapmak ic¢in ugrasildigi zamanlarda karsilagilan bir

baska onemli gozlem olmustur (Musilek ve Kubelik, 2000).

Ilerleyen zamanlarda, termoliiminesans yonteminin kullanilmasiyla  baslayan
liiminesans tarihlendirme caligmalari, bu alanda yapilan ¢alismalar sonucu elde edilen
yeni gelismeler ile optik uyarmayla iliskilendirilmistir. Son zamanlarda elde edilen bu
yeni gelismeler, liminesans olusumunun bir diger yolunun materyalin 1s18a maruz
birakilmasi fikrini ortaya ¢ikarmis ve bdylece Optik Uyarmali Liiminesans yontemi de

tarihlendirme yontemleri arasinda yerini almistir (Huntley vd., 1985).

IIk kez, elektronlar1 uyarmak igin gériiniir 15181 kullanilabilecegi ve bu yaklasimla
arkeolojik/jeolojik yas belirlemenin miimkiin olabilecegi fikri ile ortaya ¢ikmistir. Bu
fikri ortaya siiren Huntley ve arkadaglari, 1985 yilinda kuvars ve feldspat mineralleri
tizerine 514 nm’de 1s1yan bir argon-iyon lazerinden yesil 151k demeti gondererek
liminesans yayilimmi 6l¢gmiislerdir (Huntley vd., 1985; Rink and Thompson, 2015;
Vandenberghe, 2004; Wintle, 2010). Daha sonra da, yaklasik ~400 nm’lik bir dalga
boyunda yayilan liiminesans1 gdzlemlemislerdir. Ilerleyen zamanlarda, lazerler disinda
filtreli halojen lambalar ve yiliksek giiclii 151k yayan diyotlar1 (LED) igeren 1s1k
kaynaklar1 kullanilmaya baslanmistir (Walker, 2005).



Kuvarstaki elektron tuzaklarinin kizilétesi (IR) uyariya duyarsiz olmasi nedeniyle
sadece feldspat minerallerine uygulanabilen kizilotesi (infrared) uyarmali liiminesans
(IRSL) kullanimi, 1988 yilinda Hiitt ve arkadaglar1 tarafindan ortaya ¢ikarilan bir diger
gelisme olmustur. Boylece, feldspatlar {izerinde yesil 151k yerine kizil Gtesi 15181
kullanilmas: iizerine, elektron tuzaklarindan elde edilen liiminesansin daha etkili
bicimde agartilmasi1 (bleaching), daha giiclii liminesans sinyalinin elde edilmesi ve
yeterli uyarict giice sahip, ucuz, kullanisli LED’lerin kullanilmasi gibi bir takim
avantajlara sahip olunmustur. Bunun disinda, kuvarslar i¢in kullanilan pahali lazerler ve
glivenilmez halojen lambalar c¢ogunlukla yiiksek giiclii mavi-yesil LED’ler ile

degistirilmistir (Walker, 2005).

TL ve OSL tarihlendirme yontemleri, canak-¢comlek parcalari, tuglalar, pismis topraklar,
lavlar ve kuvars kumlar tarafindan pisirilen yanmig topraklar, yanmis ¢cakmak taslari,
silika bakimindan zengin somine-firin komiir artiklar1 ile kayalar, sedimentler gibi
materyaller lizerinde oldukga etkilidir. Genellikle, bu tiir materyaller i¢cinde yer alan ve
cesitli kimyasal yontemler ile ¢ikarilan kuvars ve feldspat mineralleri (bazen de zirkon
kristalleri) iizerinde analizler yapilarak materyallerin yasini belirlenmektedir (Geyh ve
Schleicher, 1990). TL ve OSL tarihlendirme yontemleri kullanilarak c¢anak-¢omlek
numunelerinin tarihlendirilmesi iizerine yapilan c¢aligmalar, bolge ile ilgili arkeolojik
yorumlamanin daha kesin yapilmasina ve kiiltiirel degisimin anlagilmasina liderlik
etmektedir. Bununla birlikte, liiminesans tarihlemenin tipik hata smirlari sayesinde,

farkl1 kiiltiirel zamanlara ait sorular ¢oziilebilmektedir (Liritzis vd., 2013).

Bu tez calismasi, Nigde ili, Bor ilgesine baghh Kosk Hoyiik bdlgesinde yapilan
arkeolojik kaz1 ¢calismalar1 sonucunda cikarilan arkeolojik dis ve seramik (¢anak-¢comlek
parcalar1) numunelerinin ESR, TL ve OSL ydntemleri ile incelenerek bolgenin mutlak
tarthlendirme yontemleriyle ilk kez tarihlendirilmesini kapsamaktadir. Bdlgeden
cikarilan arkeolojik dis numuneleri ile arkeolojik seramik numuneleri tizerine farkl
yontemlerin uygulanmasi ile birbirine benzer calisma prensibine sahip ydntemlerin
karsilagtirilmasina olanak saglanmistir. Calismada kullanilan numunelerin zaman
araliginin belirlenmesiyle hangi donemi yansittiklar1 saptanip canli yasamu ile kiiltiirel

gelisim hakkinda bilgiler elde edilmesi amaglanmistir. Ayrica, Kosk Hoylik bolgesinin



tarihine 151k tutmak ile birlikte benzer yapiya sahip numuneler iizerinde tarihlendirme

yapilirken karsilagilabilecek olasi durumlar belirlenip literatiire kazandirilmistir.

Calisilan dis numuneleri ESR yontemiyle, arkeolojik seramik numuneleri ise TL ve
OSL yontemleri ile tarihlendirilmigtir. Dis mnimunelerinin ESR  yOntemiyle
tarihlendirilmelerinde sogurduklari radyasyon dozunu veren esdeger doz degerinin
tespiti i¢in doz-ekleme yontemi kullanilmig, seramik numunelerinin TL ydntemiyle
tarihlendirilmelerinde sogurduklar1 esdeger doz tespiti i¢cin Tek Tablet Yeniden
Olusturma (SAR-Single Aliquot Regeneration) ve OSL yontemiyle esdeger doz tespiti
icin ise Cok Tablet Doz Ekleme (MAAD-Multiple Aliquot Additive Dose) protokolleri
uygulanmistir. Yillik doz; gama spektrometresi ile radyoaktivite miktarinin dlgiilmesi

sonucu radyoizotop konsantrasyonu hesaplanarak belirlenmistir.

Tez caligmasinin ikinci boliimiinde, konu ile ilgili literatiir 6zetine yer verilmistir. Tez
caligmasinin {igiincii boliimiinde oOncelikle, ¢alismada kullanilan ESR, TL ve OSL
yontemlerinin teorileri ile ilgili temel bilgilere yer verilmis ve daha sonra tarihlendirme
caligmalar1 ile ilgili temel kavramlar, calisma bolgesi ve c¢alismada kullanilan
numunelerin Ozellikleri detayli bir sekilde anlatilmistir. Tez c¢aligmasinin dordiincii
boliimiinde, 6rneklerin toplanma ve hazirlanma islemleri ile ¢alismada kullanilan 6l¢tim
sitemlerine deginilmistir. Tez c¢alismasmnin besinci boliimiinde, ESR, TL ve OSL
yontemleri ile numuneler iizerinde yapilan dl¢iimler sonucu elde edilen deneysel veriler
ve numuneler lizerinde ilaveten yapilan XRD, SEM, EDX o0l¢iim sonuglar ile ilgili
degerlendirmeler yer almistir. Tez calismasinin altinct boliimiinde ise sonuglarin

tartisilmasi ve yorumlanmasi yapilmistir.
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BOLUM I1

LITERATUR OZETi

2.1 Giris

ESR, TL ve OSL tarihlendirme yontemleri kullanilarak arkeolojik dig Ornekleri ile
arkeolojik c¢anak-¢omlek Ornekleri iizerinde bugiline kadar aragtirmacilar tarafindan
bircok deneysel calismalar yapilmistir. Bu boliimde tez konusu ile ilgili literatiirde yer

alan calismalarin bir kismina yer verilmistir.

2.2 Literatiir Taramasi

M.R. Kleindienst ve arkadaslar1 (2016); Misir’da Sahra’nin kuzeydogusunda Dakhleh
Oasis’deki hayvan yasam alaninda yasadigi belgelenen hayvanlara ait disler iizerinde
ESR tarihlendirme yontemiyle tarihlendirme caligmasi yapmislardir. Yapilan ¢alisma
sonucunda, bir tane inek antilobuna ait disin yas1 195£11 bin yil olarak hesaplanmis ve
zaman olarak Marina izotop evresi ile iliskilendirilmistir. Ayrica ayni yagam alaninin
kum tabanindan ¢ikarilan ve Geng Orta Cag eserleri ile ilgili olan sigir disinin yas1 ise

84+7 bin y1l olarak belirlenmistir.

F. Han ve arkadaslar1 (2016); Cin’in kuzeyinde bulunan Yiyuan kazi alaninin iki farkl
lokasyonundan ¢ikarilan bir memeliye ait fosil disleri iizerinde ESR ile analiz
yapmislardir. Yapilan bu c¢alisma sonucunda, dokuz adet dis Orneginin yaslarinin
yaklagik olarak ~420 yildan 320 bin yila kadar (338+25 bin y1l, 353430 bin yil, 430+41
bin yil, 471472 bin yil, 372439 bin y1l, 410+60 bin y1l, 363458 bin y1l, 401433 bin yil,
441+56 bin yi1l) degisen zamanlara ait oldugunu belirlemislerdir. Bu ¢alisma sonucunda,
Yiyuan kazi alaninda hesaplanan yaslarin Zhoukoudion birinci lokasyonu ile Hexian
Homo erectus kazi alanmin zaman araligiyla hemen hemen ayni oldugu kanisina

varmiglardir.
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L. Janz ve arkadaglar1 (2015); Kuzey Asya bolgesinden aldiklar1 canak-¢omlek
parcalarinin tarihlendirilmelerini TL ve OSL ydntemlerini kullanarak yapmislardir. Bu
yontemler i¢in ince tanecik yontemiyle hazirlanan ornekler {izerinde yapilan 6lgiimler
sonucunda, érneklerin M.O. 4000- 4200 yillar1 arasinda bir zamana ait oldugu kanisina

varilmstir.

N.F. Cano ve arkadaslar1 (2015); Brezilya’da bulunan Sao Paulo II (SPII) arkeolojik
kazi1 alanindan c¢ikarilan ¢anak-¢comlek parcalari iizerinde TL tarihlendirme c¢alismasi
yapmislardir. Seramiklerin pigirilme sicakliklart 600-650 [1C olarak bulunmustur. Elde
edilen sonuglara gore Orneklerin yaslart 793+£102 ile 1184+142 yil olarak

hesaplanmustir.

N.F. Cano ve arkadaslar1 (2014); Brezilya’da bulunan Amazon Vadisi’'nde yer alan
Hatahara arkeolojik kazi alanindan c¢ikarilan ¢anak-¢omlek pargalari tizerinde OSL
yontemi ile tarihlendirme c¢alismas1 yapmuglardir. Yapilan caligmalar sonucunda
orneklere ait esdeger doz degerleri 3.133+0.477 Gy ile 3.608+0.840 Gy arasinda

bulunmus ve 6rneklerin yaslar: 571+£218 yil ile 718+95 yil arasinda hesaplanmaistir.

F. Han ve arkadaslar1 (2012); Cin’de bulunan Chongqing, Wushan kasabasinda yer alan
Longgupo magarasindan aldiklar1 yedi adet otcul memeliye ait fosil digler iizerinde ESR
tarihlendirme ¢alismasi yapmislardir. Calisma sonucunda elde ettikleri yaslar 1.4 ile 1.8
milyon yil (1387+160/140 bin yil, 897+107/237 bin yil, 1440+200/182 bin yil,
1667+176/183 bin yil, 1863+208/211 bin yil, 1651+£166/133 bin yil, 1378+156/150 bin
y1l) arasinda degismektedir.

M.A. Atlihan ve arkadaslar1 (2012); Tirkiye-Antalya’da yer alan Canaklik-Side
arkeolojik kazi alanindan alinan arkeolojik ¢anak-¢omlek oOrnegi iizerinde OSL
yontemiyle tarihlendirme calismas: yapmislardir. Calismada kullanilan 6rnek ince
tanecik yontemiyle hazirlanmis ve Ornegin esdeger doz degerini hesaplamak igin
MAAD ve SAR teknikleri kullanilmistir. Yapilan ¢alisma sonucu elde edilen yas degeri
ortalama 510+40 y1l olarak hesaplanmigtir.
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A. Kinoshita ve arkadaglar1 (2011); Bat1 Brazilya’nin megafaunasindan toplanan {i¢ ayr1
Haplomastodon disleri lizerinde ESR tarihlendirme c¢aligmasi yapmislardir. Yapilan
calisma sonucunda bu dislere ait esdeger doz degerlerini sirasiyla 1.3+0.2 kGy,
800+100 Gy, 140+20 Gy bulmuslar ve ESR ol¢limlerinden elde edilen yaslarini da
sirastyla 500+100 bin y1l, 320+50 bin yil ve 90£10 bin yil olarak belirlemislerdir.

L. Kerber ve arkadaslar1 (2011); Giiney Brezilya’nin Rio Grande do Sul eyaletinde
bulunan Touro Passo formasyonunda bulunan Kuvaterner memelilerinin ii¢ farkl
bolgeye ait dort farkli dis Ornekleri iizerinde ESR tarihlendirme c¢aligmalari
yapmuslardir. Elde edilen sonuglara gore bu orneklerin yaslarini sirasiyla; Artiodactyla
icin 34+6 bin yil, Gomphoteriidae i¢in 2345 bin yil ile 28+3 bin y1l ve Toxodon i¢in
19+£3 bin y1l olarak hesaplamislardir.

E.H. Bakraji (2011); Suriye’de yer alan Judaidet Yabous arkeolojik kazi alanindan
alman c¢anak-comlek parcalar1 {izerinde TL yoOntemiyle tarihlendirme calismasi
yapmustir. Elde edilen sonuglara gore orneklerin esdeger doz degerleri 5.0+0.3 Gy -
6.6£0.4 Gy arasinda; yillik doz degerleri 2.971+0.072 mGy/y — 3.442+0.091 mGy/y
arasinda; belirlenen yaglar ise 1683+108 y1l - 19174127 yil arasinda hesaplanmustir.

R. P. Lopes ve arkadaglar1 (2010); Brezilya’nin glineyinde bulunan Rio Grande do Sul
eyaletinin kiy1 bolgesinden (Chui Creek ve yakinindaki kitasal cografyadan) aldiklar1 ve
19 y.y.’dan kaldig1 diisiiniilen fosillere ait 11 adet dis lizerinde ESR tarihlendirme
caligmast yapmislardir. Elde ettikleri sonuglara gore, 6rneklerin yaslarinin 34+7 bin yil
ile 42+3 bin y1l arasinda degistigini bulmuslar ve bulduklar1 bu degerlerin bekledikleri

degerlerden daha kiiciik olduklarin1 gérmiislerdir.

V. Michel ve arkadaslar1 (2009); Fransa’nmin Nice sehrinde bulunan Lazaret
magarasindan ¢ikarilan ve Orta Palaeolitik donemlere ait Cervus fil digi mine 6rnekleri
iizerinde ESR tarihlendirme ¢aligmasi yapmislardir. Bunlardan ii¢ tanesinin yas araligi
108 bin yil ile 125 bin yi1l ve 133 bin yil ile 160 bin yil arasinda degisirken, farkli
lokasyondan toplanan yedi adet 6rnegin yas araliklarinin ise sirastyla 113 bin yil ile 165

bin y1l arasinda ve 147 bin yil ile 210 bin y1l arasinda degistigini belirlemislerdir.
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A. Kinoshita ve arkadaslar1 (2008a); Brezilya’nin kuzey megafauna’sindan aldiklar1 iki
adet Stegomastodon waringi disleri lizerinde ESR tarihlendirme ¢aligmasi yapmaislardir.
Ornekleri Brezilya’da bulunan Pernambuco eyaletinden toplamiglardir ve tarihlendirme
icin doz ekleme yoOntemini kullanmiglardir. Disler i¢in elde ettikleri esdeger doz
degerleri sirasiyla; 120+1 Gy ve 11241 Gy’dir. Dis 6rneklerinin ESR yaslarini ise
strastyla; 63+8 bin yil ile 60+9 bin yil olarak belirlemislerdir.

A. Kinoshita ve arkadaslar1 (2008b); Brezilya, Piaui, S3o Raimundo Nonato’da bulunan
Serra da Capivara ulusal parkinin etrafin1 gevreleyen bir alandaki sigmakta yapilan
kazidna c¢ikarilan fosil insan disleri lizerinde ESR tarihlendirme ¢alismasi yapmislardir.
X-band ESR spektroskopisini kullanarak elde ettikleri esdeger doz degerleri 5.9440.07
Gy ile 5.974£0.08 Gy arasinda degisirken, elde edilen ESR yaglar1 ise 5700+200 yBP

arasinda degismektedir.

R. F. H. Khan ve arkadaglar1 (2005); kopek disleri iizerinde ESR dozimetri yontemini
kullanarak doz belirleme islemi yapmislardir. Bunun i¢in az1 ve kesici disleri kullanarak
kopek disleri lizerindeki dozimetrik sinyali doz ekleme yontemiyle belirlemislerdir.
Kopek disleri iizerindeki dozimetrik sinyallerin 1sinlamadan yaklagsik 6 hafta sonra bile
kararli olduklarmi tespit etmislerdir. 3-16 yil arasindaki kopek dislerinin dozimetrik
sinyallerinin %10-25 oraninda degistigini gézlemlemislerdir. Calismada az1 ve kesici
disler icin elde ettikleri esdeger doz degerleri sirasiyla; 0.44+0.02 Gy ile 4.42+0.22 Gy

arasinda degismektedir.

M.A. Sekkina ve arkadaslar1 (2003); Misir’da Giza piramitlerinin bulundugu kazi
alanindan alman eski Misir ¢anak-¢omlegi lizerinde TL tarihlendirme calismasi
yapmuslardir. Elde ettikleri sonuglara gore bu Ornegin ortalama yasini 4388+166 yil
olarak hesaplamiglardir ve bu 6rnegin eski Kralligin dordiincii hanedani tarafindan

kullanildigini 6n gérmislerdir.

P. J. Wrinn ve W. J. Rink (2003); Atlantik k1y1 sahilinde yer alan Morocco’da bulunan
Mugharet el ‘Aliya’nin Pleistosen birikintilerinden topladiklar1 toynakli hayvanlara ait

alt1 degisik dis minesi Ornekleri iizerinde ESR tarihlendirme c¢aligmasi yapmuslardir.
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Elde etikleri yaslar sirasiyla; 6246 bin yil, 81+9 bin yil, 39+4 bin yil, 4445 bin yil, 47+5
bin y1l ve 56+5 bin y1l’dir.

D. Curnoe ve arkadaglar1 (2001); Swartkrans formasyonunun Hanging kalintilarindan
aldiklart iki adet disin iki pargasini ESR yontemi ile analiz etmislerdir. Hanging
Remnant si1gir ile insanimsi disler icin elde ettikleri sonuglar sirasiyla; 1630+160 bin yil

ile 100-200 bin y1l arasinda degismektedir.

O. Baffa ve arkadaslar1 (2000); Kuvaterner zaman boyunca Brezilya’nin glineyindeki
ormanlarda yasayan Toxodon Platensis memelerine ait kiicliik azi disi lizerinde ESR
tarithlendirme ¢alismasi yapmislardir. Bu calismalarinda, dis minesi i¢in esdeger dozu
4.0£0.8 Gy, dentin icin es deger dozu 0.37+0.03 Gy olarak hesaplamislardir. i¢ doz
hesaplamalarini yaptiktan sonra elde ettikleri yaslar sirastyla; dis minesi i¢in 5.0+1.6 bin

yil, dentin i¢in 6.7+1.3 bin yildir.

R. Debuyst ve arkadaslar1 (2000); Almanya’nin Kérlich-Seeufer sit alanindan aldiklar1
fildisi {izerinde ESR tarihlendirme ¢alismas1 yapmuslardir. Ornekleri 0-32 kGy arasinda
isinlayarak X-band ESR spektroskopisiyle incelemislerdir. Elde ettikleri esdeger doz
degerlerini 70 Gy — 130 Gy arasinda hesaplayarak, yaslarin 3300 bin yil ile 575 yil

arasinda degistigini ortaya koymuslardir.

G. Oke ve arkadaslar1 (2000); Tiirkiye-Mugla’da yer alan Dat¢a-Burgaz’dan alinan
arkeolojik ¢anak-¢omlek pargalar1 {izerinde OSL yontemiyle tarihlendirme ¢aligmasi
yapmiglardir. Elde edilen sonuglara gore, ornegin yasmi 2340+£190 yil olarak
hesaplamiglardir. Verileri ayni1 seviyede bulunan paralar ile figiirlerin yaslan ile

karsilagtirmiglar ve sonuglarin biiyiik bir uyum i¢inde oldugunu gérmiislerdir.

C. Falguéres ve arkadaglar1 (1997); Fransa-Dordogne bodlgesinde bulunan La Micoque
arkeolojik kazi alanindan topladiklar1 on yedi adet at disi iizerinde ESR ve U-serisi
tarthlendirme yontemleri ile tarihlendirme calismasi yapmiglardir.  Elde ettikleri
sonuglara gore, Orneklerin yaslarinin 300 bin yildan daha yash oldugu kanisina
varmuglardir. Yapilan hesaplamalar sonucunda, U-serisi ve ESR yoOntemleri ile elde

ettikleri yaslar 300 bin y1l ile 350 bin y1l arasinda degismektedir.
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T. M. Chen ve arkadaglar1 (1997); Cin’de bulunan Hubei eyaletindeki Yunxian ilgesinde
yer alan Han nehrinin bitisigindeki birikintiden 1989-1990 yillar1 arasinda ¢ikarilan ve
orta Pleistosen donemine ait iki adet fosil insanimsi crania tiirii iizerinde ESR
tarihlendirme ¢aligsmasi yapmislardir. Homo erectus sinifina ait oldugu belirlenen dokuz
adet fosil hayvan disleri iizerinde inceleme yapilan bu calismada, elde edilen yaslarin

581493 bin yil ile 830-870 bin yillar1 arasinda degistigi belirlenmistir.

R. Griin ve arkadaslar1 (1997); Cin’de bulunan Zhoukoudian palaeantropojik kazi
alanindan topladiklar1 disler iizerinde ESR tarihlendirme ¢aligmasi yapmuislardir. Peking
Man magarasindaki Homo erectus ornekleri i¢in yas araligin1 300-550 bin yil olarak

hesaplamiglardir.

M.S. Abdel-Wahab ve arkadaglar1 (1996); Misir’da yer alan Giza bdlgesinde bulunan
Nazlet El Samman bolgesindeki ii¢ ayr1 arkeolojik mezardan toplanan eski Misir ¢anak-
¢omlek pargalar1 TL ydntemiyle tarihlendirilmistir. Orneklerden ayiklanan kuartzlara ait
TL pikleri (305+5) C ‘de gozlemlenmis ve buna gore 6rnegin yas1 4301£100 yil olarak
belirlenmistir. Elde edilen verilerin analizi sonucunda bu c¢anak-¢omlegin Eski

Krallik’ta dordiincti hanedan tarafindan kullanildig: belirlenmistir.
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BOLUM I11

TEORI

3.1 Giris

Bu boliimde, ESR, TL ve OSL yontemlerinin teorileri ile ilgili kuramsal bilgilere yer
verilmistir. Oncelikle, ESR spektroskopik yonteminin temel kavramlari iizerinde
durulmus ve ESR tarihlendirme yoOnteminin genel Ozellikleri ile ilgili bilgilere
deginilmistir. Daha sonra, TL ve OSL tarihlendirme yontemlerinin olusum
mekanizmalari, calisma prensipleri ve bu yoOntemlerde uygulanan prosediirler
anlatilmistir. Ayrica, calismada kullanilan numunelerin temin edildigi boélgenin

arkeolojik ge¢misi ve numunelerin 6zellikleri ile ilgili kisa bilgilere de yer verilmistir.

3.2 Elektron Spin Rezonans (ESR)

Elektron Spin Rezonans (ESR) diger bir adiyla Elektron Paramanyetik Rezonans (EPR);
ciftlenmemis elektronlarin manyetik momentlerinin, mikrodalga bdlgesinde bir dis
manyetik alan ile etkilesmesi sonucu sogrulan enerji ile paramanyetik tiirlerin

belirlenmesini inceleyen spektroskopi teknigidir.

1921 yilinda yapilan Stern-Gerlach deneyinde, atomun yapisinda bulunan elektronun
sahip oldugu manyetik momentin manyetik alan i¢cinde yalnizca iki farkli yonelime
sahip oldugunun gosterilmesiyle elektron spin rezonans donemi baglamistir (Desrosiers
ve Schauer, 2001; Wertz ve Bolton, 2007). Ilk defa 1944 yilinda, Kazan (Rusya)’da
yasayan Rus fizik¢i E. Zavoisky tarafindan gegis metal iyon tuzlar (CuCl, .2H,0 ) ile

yapilan rezonans sogrulmasi deneyi sirasinda, yaklagik 300 mT’lik manyetik alan
siddeti ve 133 MHz’lik frekans degerinde elektron spin rezonans piki goézlenmistir. E.
Zavoisky (Zavoisky, 1945), bu gozlem sonucu yaptig1 hesaplamalarda spektroskopik
yarilma faktoriinii (g) yaklasik (12 olarak elde etmistir. E. Zavoisky’ nin rezonans

sogrulmalarin1 gozlemlerken buldugu bu sonuglar baska bilim adamlar1 tarafindan da
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yorumlanmustir. Deneylerde daha net sonuglarin alinmasi ise ikinci Diinya Savasi’ndan
sonra mikrodalga teknolojisinin geligsmesi ile miimkiin hale gelmistir (Atherton, 1973).
Bu tarihten itibaren ESR spektroskopi teknigi, fizik ve kimya alanlarimin yam sira
jeoloji, paleontoloji ve arkeoloji gibi bilim dallarinda yer alan bir¢ok uygulamada da
kullanilarak gelistirilmistir (Brustolon ve Giamello, 2009; Rink, 1997; Rink ve
Thompson, 2015).

ESR’de paramanyetik sistemler iki farkli sekilde gozlenebilmektedir. Bunlardan ilki,
kristallerin olusumu sirasinda elektronlarin tuzaklanmasina neden olan nokta kusurlari
sonucu olusan paramanyetik sistemlerdir. Cogunlukla ge¢is metalleri bu smifta yer
almaktadir ve bu nedenle molekiiller yapilarinda bir veya birden fazla paramanyetik
atom icerdikleri i¢cin paramanyetik 6zellik gozlenmektedir. Digeri ise, disaridan bir etki
ile materyalin kristal yapisinda bir yoriingeden diger bir ydriingeye elektron gegisinin
saglanmasi sirasinda elektronlarin tuzaklanmasi sonucu paramanyetik 6zellige sahip
olan sistemlerdir. Bu tiir sistemler serbest radikaller olarak adlandirilir ve bu 6zellige
sahip materyaller ESR tarihlendirme c¢alismalari i¢in kullanilmaktadir (Rink, ve
Thompson, 2015).

3.3 Elektron Spin Rezonans (ESR) ile ilgili Temel Kavramlar

3.3.1 Acisal momentum, spin ve manyetik moment

Kuantum teorisi, tiim sistemlerin belirli bir enerjiye sahip oldugunu sdylemektedir. Her
spektroskopik yontem, materyale enerji girisi nedeniyle olusan iki farkli durum (enerji
seviyesi) arasindaki gecisleri incelemektedir. Atomlar ve molekiiller i¢cin bu durumlar
acisal momentum ile ilgili bir dizi kuantum sayisiyla tanimlanmaktadir. Adindan da
anlasilacag1 tizere ESR spektroskopisi, farkli ¢iftlenmemis elektron spin durumlari

arasindaki elektron gecisleriyle ilgilenmektedir.

Ciftlenmemis elektronun bulundugu bir sistemde bir elektron, spin hareketinden dolay1

bir manyetik momente (;) sahiptir (Haken ve Wolf, 2000):
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p=-gl,s 3.1)

Burada, g:spektroskopik yarilma faktorii ya da g-degeri, [1,: Bohr magnetonu ve S: spin

acisal momentum vektoriidiir. Herhangi bir dis manyetik alan uygulanmadigi durumda
elektronun sahip oldugu manyetik moment vektdriiniin tiim yonelimlerinde, sistem ayni
enerji degerine sahiptir. Eger bu elektrona sahip sistem, z-ekseni dogrultusunda H= Hzg
gibi homojen bir dis manyetik alan igine yerlestirilirse manyetik moment vektorii

uygulanan dis manyetik icinde Sekil 3.1’de gorildiigli gibi farkli yonelimlere sahip

olur:

— — ‘Ll7 — —

H H H - u
E=-uH E=-[10101 DHO cost E=uH

n=0" A= 180"

Sekil 3.1. Manyetik moment vektoriiniin (E) z-yoniinde uygulan manyetik alan (1?1)
icindeki yonelimleri

Bu durumda sistemde asagidaki gibi bir etkilesme enerjisi gozlenir:

E=-u.H= 00 UH cosl = [ _H

(3.2)

Burada, [J: manyetik moment vektdrii ile manyetik alan arasindaki acidir. 1, = [ cosl]

ise, H manyetik alan dogrultusundaki elektron spin manyetik moment bilesenidir ve

asagidaki sekilde ifade edilir:
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0, =g Ogm, (3.3)

Burada, m, spin kuantum sayisidir ve —S’den +8’ye kadar 2S+1 tane farkli deger alir.
Serbest bir elektron igin S=1/2 degerine sahiptir ve m =+1/2 gibi iki farkli spin durumu

gozlenir. Manyetik momentler ise birbirlerine esit fakat zit yonliidiir. Serbest bir
elektron iizerine z-yOniinde bir manyetik alan uygulandigi zaman Sekil 3.2°de
goriildiigi gibi yiiksek ve diisiik olmak tiizere iki farkli enerji seviyesi gozlenir. Bu
enerji seviyelerinde bulunan manyetik momentler de manyetik alan ile ayni dogrultuda

bir yonelime sahip olur.

E=+j_,|'r2g].J.BHz

Enerji

E=-1/2glEH:

L)

I

Sogrulma

Birinci Tlrev

Sekil 3.2. S=1/2 spin degerine sahip bir sistem i¢in Zeeman enerji seviyeleri: H,
manyetik alan degerinde sistem rezonansa geldigi zaman enerji seviyeleri arasinda
gozlenen gegisler, ESR sogrulma ve birinci tiirev spektrumu
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Bu iki enerji seviyesi, Zeeman yarilmalar1 nedeniyle Zeeman enerji seviyeleri olarak

tanimlanir ve enerji degerleri asagidaki gibi ifade edilir:

E+1/2:[sz:gDBms(+1/2)Hz: + 128 U H, 3.4
E ,,=UH=glzm, ;,H = -12g Tz H, (3.5

Her bir H, manyetik alan degerinde Zeeman enerji seviyeleri arasinda gegislerin
gbzlenmesi igin, sisteme bu seviyeler arasindaki enerji farki kadar disaridan bir enerji
uygulanmalidir. Eger enerji seviyeleri arasindaki farka esit bir h[] mikrodalga enerjisi
sisteme uygulanirsa, rezonans (maksimum titresim) gergekleserek yiiksek enerji
seviyesinden diisiik enerji seviyesine ya da diisiik enerji seviyesinden yliksek enerji
seviyesine dogru gecisler gerceklesir. Boylece enerji seviyeleri arasindaki farkin dlgiisii
olacak sekilde net bir mikrodalga yayilmasi gozlenir. Bu durumda rezonans kosulu

asagidaki sekilde ifade edilir:

E, ,p-E ,=0E=gl H =hl (3.6)

3.6 esitligi ESR olaymin gergeklesmesi icin gerekli olan rezonans sartidir. Burada,
h:Planck sabiti, [:mikrodalga frekansidir. Sistem rezonansa geldigi zaman H, = H,,
degerini alir. S=1/2 degerinden daha yiiksek spin degerine sahip sistemler i¢in, Zeeman
enerji seviyelerinin sayist (N=2S+1) 2’den daha biiyiik bir deger aldigindan,
elektromanyetik radyasyon tarafindan uyarilan farkli spin durumlar1 arasindaki gecisler
se¢im kurallarina ([1L=0, [1S=0, [Img=+1) gore gerceklesir (Fattibene ve Callens, 2010;
Rink ve Thompson, 2015).

3.3.2 g-degeri

ESR’de rezonans olay1, her bir sistem icin farkli degerlerde gézlenmektedir. Bu durum,
sistemlerin sahip oldugu c¢iftlenmemis elektronun {izerine uygulanan manyetik alan

disinda cevresindeki farkli (yerel) alanlar ile etkilesmesinden kaynaklanmaktadir. Bu
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etkilesme sonucunda paramanyetik tiirlerin yapist hakkindaki 6nemli bilgiler
spektroskopik yarilma faktorii ya da diger bir adiyla g-degeri ile belirlenmektedir
(Koksal ve Koseoglu, 2010). g-degeri paramanyetik sistemler i¢in karakteristik bir
ozelliktir ve ¢iftlenmemis elektron igeren merkez atom veya molekiil ile bu elektronun
en yakin ¢evresinde bulunan kafes kusurlar1 ve kirliliklerden etkilenmektedir (Fattibene
ve Callens, 2010). g-degeri ESR rezonans sart1 kullanilarak asagidaki esitlik ile ifade
edilmektedir:

g=hU/gH, (3.7)

Serbest bir elektronun manyetik alan i¢indeki enerji diizeyleri arasindaki fark g-degeri
ile orantilidir ve elektronun spin manyetik momenti i¢in g=2,00232 degerini alir.
Ancak, elektronun toplam manyetik momentine hem spin hem de yoriinge manyetik
momentlerinden katki geldigi icin, g-degeri ikisinden de gelen katkilar ile belirlenir ve

bu nedenle her sistemde farkli degerler alir:

JJ+1)+S5S+1)-L(L+1)
2J(J+ 1)

g=1+
(3.8)

Burada, L:elektronun yoriinge acisal momentumu, S: elektronun spin agisal

momentumu, J: elektronun toplam agisal momentum ifadeleridir.

Di1s manyetik alan igine yerlestirilen bazi numuneler manyetik alan i¢inde dondiiriildiigii
zaman, elde edilen ESR spektrum ¢izgileri numunenin yoniine bagli olarak degiskenlik
gostermez. Bu tliir numunelerin davranislar izotropik olarak tanimlanir. Bazi numuneler
ise (Ornegin bazi paramanyetik sistemler, kristaller, nokta kusurlar1 ile g¢evrili gegis
iyonlar1) manyetik alan i¢inde dondiiriildiigii zaman, elde edilen ESR spektrum ¢izgileri
numunenin manyetik alan i¢indeki yonelimine bagl olarak degiskenlik gosterebilir. Bu
tiir numunelerin davraniglari ise anizotropik olarak tanimlanir. Bu durumda anizotropik
g-degeri, spin-yoriinge etkilesmesine bagli olarak ilave bir eksensel ya da rombik

simetri alanin olusmasi ile agiklanir.
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Sekil 3.3.°de goriildiigii gibi g-degeri igin, izotropik simetri (izotropik g-degeri),
eksensel simetri (trigonal veya tetragonal alan simetrisi, (g, ve g ) ve rombik simetri (

8x, &y &) olmak tizere li¢ farkli yerel simetri alani tanimlanmaktadir.

4,

_ . | N
Bizotropik AN Bx Gz By
a) b} c}

Sekil 3.3. izotropik (a), eksensel simetri (b), orthorombik simetri (c) i¢in toz ESR
spektrumlari

3.3.3 Asir1 ince yap etkilesmesi

Elektronun manyetik momenti sadece dis manyetik alan ile etkilesim i¢indeyse, elde
edilen ESR spektrumu tek bir cizgiden olugsmaktadir. Bu durumda, bdyle bir
spektrumdan elde edilen bilgiler oldukca simirlidir. Ancak, bazi ¢ekirdeklerin elektron
ile benzer sekilde cekirdek spin agisal momentumu ile baglantili olarak bir manyetik
momente sahip olduklari bilinmektedir. Ciftlenmemis elektronun bulundugu bir
sistemde cekirdek spin degeri sifirdan farkli olan bir ¢ekirdek bulunuyorsa, bu ¢ekirdek
sahip oldugu manyetik momentten dolayr bir manyetik alan meydana getirir. Bu
durumda elektron, hem disaridan uygulan manyetik alan ile hem de g¢ekirdegin
olusturdugu yerel alan ile etkilesir ve bu etkilesme sonucunda ESR spektrum
cizgilerinde yarilmalar gozlenir. Ciftlenmemis elektron ile ¢ekirdek arasindaki bu
etkilesim asir1 ince yapi etkilesmesi, ESR ¢izgilerinde gézlenen yarilmalar ise asir1 ince
yap1 yarilmalari olarak tanimlanir. Asirt ince yapi etkilesmesi, ¢ekirdegin konumuna ve
simetri durumuna bagli olarak izotropik ya da anizotropik 6zellige sahiptir (Koksal ve

Koseoglu, 2010).
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ESR yontemi kullanilarak incelenen bazi materyallerin yapisinda manyetik 6zellige
sahip birkac¢ cekirdek bulunabilir ya da bazi molekiillerde bu g¢ekirdekler molekiiliin
simetrisi nedeniyle manyetik olarak esdeger 6zellige sahip olabilir. Boyle durumlarda,
radikallere ait ESR spektrumlar1 asir1 ince yapi yarilmalari nedeniyle karmasik bir
ozellige sahip olduklar1 i¢in spektrumlarin yorumlanmasi oldukc¢a zordur. Eger
sistemde, manyetik olarak esdeger 6zellige sahip ¢ekirdek gruplar1 varsa, tiim ¢ekirdek

spinlerinin toplamina esit bir ¢ekirdegin oldugu diisiiniilerek inceleme yapilabilir.

Bolim 3.3.1°de bahsedildigi gibi elektromanyetik radyasyon tarafindan uyarilan farkli
spin durumlar1 arasindaki gecisler secim kurallarina gore gergeklesir. Cekirdegin spin

kuantum sayisi, m,, -I’"dan +Iya kadar toplam N=2I+1 tane farkl: deger aldig1 i¢in yerel

manyetik alan da 2I+1 tane farkli degere sahip olur. Sistemde ¢ekirdegin olusturdugu
yerel manyetik alan olmadigi zaman z-yoniinde uygulanan dis manyetik alan iginde
sadece bir tane rezonans sart1 ger¢eklesirken, yerel manyetik alanin ortaya ¢ikmasiyla

dis manyetik alanin 2I+1 farkli degerinde rezonans sart1 saglanir (Apaydin, 1996).

E Iz S:
+1
0+ +1/2
I |
[
s =12 F=32s
| = ~
F=1/2
F'-..-_!f
-]
Lo D}—HR
A L
L

Sekil 3.4. S=1/2 olan ¢iftlenmemis elektron ile =1 olan ¢ekirdegin asir1 ince yapi
etkilesmesi i¢in gozlenen izinli ESR gecisleri ve enerji seviyeleri (a:asir1 ince yapi
yarilma sabiti)
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Sekil 3.4’de S=1/2 olan ¢iftlenmemis elektron ile I=1 olan ¢ekirdegin asir1 ince yapi
etkilesmesi sonucu gozlenen izinli ESR gegisleri, enerji seviyeleri ve ESR spektrumlari
verilmektedir. Sekilde de goriildiigii gibi, ESR spektrumlarinda gbzlenen asir1 ince yap1
cizgilerinin sayis1 ve birbirlerine gore siddet oranlar1 belirlenerek bir molekiil i¢inde
bulunan 6zdes ya da 6zdes olmayan ¢ekirdeklerin sayisi ile yap1 hakkinda bilgi sahibi

olunabilmektedir.

3.4 ESR Spektrometresi

ESR spektrometreleri, ESR rezonans sartin1 ([E = g/ BH. = h(1) saglayacak sekilde

tasarlanmistir (Weckhuysen vd., 2004). Rezonans sartinda manyetik alan ile mikrodalga
frekans1 olmak iizere iki tane degisken parametre bulunmaktadir. Rezonans sartina gore
teorik olarak, frekans sabit tutularak manyetik alan degistirilebilir ya da manyetik alan
sabit tutularak frekans degistirilebilir. Frekansin sabit tutulmasi hem deneysel olarak
daha iyi hassasiyet gosterdigi i¢cin hem de teknik ac¢idan daha kolay oldugu i¢in, ESR
spektrometreleri frekansin sabit tutulup manyetik alanin degisken olarak alinmasina
gore diizenlenmistir. Bu nedenle, mikrodalga frekans kaynagina gore farkli bant
araliklar ile isimlendirilen bir¢ok ESR spektrometresi mevcuttur. Bunlardan en sik
kullanilan1 X-bant ESR spektrometresidir. Farkli bant araliklarina gore adlandirilan

ESR spektrometrelerinin bazilar1 Cizelge 3.1.’de gosterilmektedir:

Cizelge 3.1. ESR spektrometrelerinde kullanilan bant yapilart ve 6zellikleri (Lund vd.,

2011)
Bant Frekans Dalga Boyu Manyetik Alan
(GHz) (cm) (T) (9=2)
S 3.0 10.0 0.107
X 9.5 3.15 0.339
K 23 1.30 0.82
Q 35 0.86 1.25
w 95 0.315 3.39
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ESR spektrometreleri manyetik alan1 degistirerek tarama yaptigi icin, enerji seviyeleri
arasinda gozlenen yarilmalar manyetik alanin bir fonksiyonu olarak ifade edilir. Diger
spektroskopik yontemlerde elde edilen rezonans sinyalleri sogrulma piki seklinde
kaydedilirken, ESR spektrometrelerinde algilanan sinyallerin ayrintilar1 nedeniyle sekil
3.4°de gosterildigi gibi sogrulma pikinin birinci tiirevi seklinde gézlenir. Bu durum, {ist
iiste binmis sinyallerin ayristirilmasinda, paramanyetik tiirler ile g-degeri gibi 6nemli

parametrelerin belirlenmesinde ve yorumlanmasinda biiyiik bir avantaj saglamaktadir.

3.4.1 Spektrum sekli ve ¢izgi genisligi

ESR sinyallerinin ¢izgi sekli, sogrulma spektrumunun homojen ve homojen olmayan
genigliginden etkilenen ¢ok karmasik bir durumdur. Homojen genisleme sonucu
gbzlenen spektrumlarin ¢izgi sekilleri, Heisenberg belirsizlik ilkesine gore enerji
seviyeleri arasindaki gecislerde etkin olan spinlerin yar1 dmiirleri ile ilgilidir. Burada
spinlerin yar1 dmiirleri, hem ¢iftlenmemis elektronlarin (spin sistemi) kendi aralarinda
hem de cevreleriyle etkilesmeleri sonucu gozlenen enerji degisimiyle belirlenmektedir.
Homojen olmayan genislemenin gozlendigi durumlarda ise spektrumlarin ¢izgi sekilleri
kismen ¢oziilmemis asir1 ince yapi etkilesmelerinden kaynaklanmaktadir (Fattibene ve

Callens, 2010).

ESR spektrumlar1 genellikle Gaussian ya da Lorentzian egrisinin birinci tlirevi seklinde
kaydedilmektedir. Lorentzian ¢izgi sekilleri, genellikle seyreltik spin sistemlerinde elde
edilen ESR spektrumlarinda gozlenir. Gaussian ¢izgi sekilleri ise, homojen olmayan ve
cok sayida iist liste binmis ¢izgi durumlarinda goriiliir. Sekil 3.5°de ESR rezonans
sogrulma sinyallerinin ve birinci tiirevlerinin Lorentzian ve Gaussian ¢izgi sekillerinde

gozlenen ESR spektrumlar: yer almaktadir.
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Sekil 3.5. Lorentzian (a) ve Gaussian (b) ¢izgi sekillerinde gézlenen ESR spektrumlari

3.4.2 Mikrodalga giicii

Herhangi bir numune, mikrodalga alan siddetini arttirmak iizere kavite iginde uygun bir
konumda yerlestirildigi zaman, numune tarafindan bir miktar mikrodalga enerjisi
sogurulur. Bu durumda, kavitenin Q-faktorii (kalite faktorii), her devirde kavite

icerisinde kaybolan ortalama enerjinin, kavite icerisinde depolanan mikrodalga
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enerjisine orani olarak tanimlanir. Kavitenin daha yiiksek Q degerine sahip olmasi, spin
sistemi icin daha yiiksek mikrodalga enerjisi elde edilebilmesini saglamaktadir. Bundan
dolay1, kavite igerisine yerlestirilmis bir numunenin mikrodalga giicii Q-faktor’iine
baglidir. Boylece, kavite igerisindeki mikrodalga manyetik alan siddeti (H), Q-faktorii
(Q) ve mikrodalga giicii (P) cinsinden asagidaki gibi verilir (Fattibene ve Callens,

2010);

H[ \QP (3.9)

Bazi sinyallerin siddeti diisiik mikrodalga giiciinde doyuma ulasmaktadir. Ancak,
bazilar1 ise yiiksek mikrodalga giiclinde, giiciin karekokii ([/P) ile orantili olarak
artmakta (Denklem 3.9) ve sinyal siddeti doyum noktasindan sonra azalmaya
baslamaktadir (Ikeya,1993). Bu durum su sekilde agiklanabilir: Gaussian ya da
Lorentzian egrisinin birinci tiirevi seklinde kaydedilen ESR spektrumlarinin altinda
kalan alanda spin yogunlugu Boltzman dagilimma (Denklem 3.10) gdre davranig

gosterir (Murphy, 2009);

E
e Mo M (3.10)

Burada; k: Boltzman sabiti, N:toplam spin sayisi, T:sicaklik, E: enerji, g:spektroskpik

yarilma faktorii, [],:Bohr magnetonu, H:manyetik alani ifade etmektedir. Prensipte,

mikrodalga giicii arttikca ESR sinyal siddetinin artmasinin nedeni, birim zamanda birim
alan basina numuneye gelen hl| mikrodalga foton sayisi (sogrulan enerji) ile dogrudan
iligkilidir. Bu artis i¢in, Fermi veya Boltzman istatistikleri dogrultusunda en diisiik
Zeeman enerji seviyesinde bulunan elektron sayisi (mg=-1/2), en yiiksek Zeeman enerji
seviyesinde bulunan elektron sayisindan (m¢=1/2) daha fazla olmalidir. Bir siire sonra,
yuksek enerji seviyesinde bulunan elektronlar fazla enerjilerini vererek diisiik enerji
seviyesine geri donerler. Durulma (relaxation) olarak adlandirilan bu durum
gergeklesmezse, ESR sinyali kaybolur, ¢iinkii iki enerji seviyesi arasindaki elektron

dagilim1 en sonunda esit olacaktir.
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Mikrodalga sogrulma enerjisi, spin sistemi ve cevreledigi Orgii arasinda (spin-orgii
durulmasi) etkili bir sekilde dagitildig1 siirece herhangi bir sorun yoktur. Bu durum,
yliksek mikrodalga gii¢ degerlerinde ya da diisiik sicakliklarda daha az etkin hale gelir.
Ciinkli ne kadar fazla giic uygulanirsa o kadar ¢ok enerji sogrulur. Bir siire sonra,
enerji seviyelerindeki dagilim arasindaki fark sifir ya da ¢ok kiiciik bir deger alir. Bu,
ya ¢ok zayif bir sogrulmanin gozlenecegi ya da hicbir sogrulmanin gézlenemeyecegi
anlamina da gelir. Bu durum gii¢ doygunlugu olarak tanimlanir ve bdyle bir doyum
olustugu zaman, ESR sinyali bozulabilir, siddeti azalabilir veya tamamen bastirilabilir.
Bu istenmeyen bir durumdur. Bu nedenle, doyum noktasi, mikrodalga giiciiniin
karakokiine kars1 ESR sinyal yiiksekligi ¢izilerek belirlenir (Fattibene ve Callens, 2010;
Murphy, 2009).

ESR yontemi ile yapilan geriye doniik dozimetri ve tarihlendirme ¢aligmalarinda 6nemli
sorunlardan birisi, mikrodalga gii¢ parametresinin biriken doz iizerinde bagimliliginin
olmasidir. Numunelerin ger¢ek yaslarinin belirlenmesinde etkili olan doz degeri ESR
merkezlerinin kararligindan, numune hazirlama ya da oOlgiim islemleri gibi ¢esitli
asamalardan etkilenmektedir. Numunenin Ol¢iilmesi kismina dikkat edilecek olursa,
yapilan calismalar ESR analizlerinde kullanilan mikrodalga giic degerinin esdeger doz
degerinde yaklasik %50 oraninda degisime neden oldugu goriilmiistiir. Bu nedenle,
Ol¢iim islemleri boyunca, numuneler tizerinde miimkiin olan en kiigiik etkiyi birakacak,
uygulanabilir en diisiik mikrodalga gii¢ degerinin kullanimi tercih edilmektedir [Lyons

vd., 1988].

Numuneden kaynakli dogal sinyal (organik sinyal) ile dozimetrik sinyal ¢izgilerinin
siddetinin ve genisliginin mikrodalga giiciine bagliliginin incelendigi daha Onceki
caligmalarda, ¢izgi sekillerinin fit edilmesi sonucu yapilan analizlerde dozimetrik sinyal
ile organik sinyalin farkli nedenlerle gii¢ ile arttig1 goriilmiistiir (Galtsev vd., 1996;
Ignatiev vd., 1996; Ivannikov vd., 2002; Serezhenkov vd., 1996; Skvortzov vd., 1995).
Kavitenin ve numunenin paramanyetik kirlilikler icerebildigi durumlar s6z konusu
oldugunda, bu tiir organik sinyallerin siddeti mikrodalga giicii ile arttig1 i¢in dozimetrik
sinyalin kalitesi de azalmaktadir. Bunun i¢in, en uygun ESR parametrelerini belirlerken,

organik sinyallerin minimize edildigi ve dozimetrik sinyallerin daha anlasilir bir durum
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aldigi, yani dozimetrik sinyal/organik sinyal oraninin en yiiksek oldugu degerdeki

mikrodalga gii¢ degerleri tercih edilmelidir.

3.4.3 Modiilasyon genligi

ESR spektrometresi ile yapilan galigmalarda, modiilasyon genligi mikrodalga giicline
oranla daha az belirleyici bir parametredir ve daha Onceden yapilan g¢alismalarla
karsilastirildiginda bu degerin degisiminin oldukca kiiclik oldugu gozlenmistir. ESR
sinyali, ¢ogunlukla modiilasyon genliginin diisiik degerlerinde lineer olarak artig
gosterir. Modiilasyon genligi ¢izgi genisligi ile karsilastirilabilir duruma geldigi zaman,
sinyal biiylimesi yavas yavas azalir ve ¢izgiler git gide bozulmaya baglar (Ivannikov vd.,
2002). Bundan dolay1, ESR sinyalindeki bozulmalar1 en aza indirmek i¢in, modiilasyon
genliginin ESR sinyalinin ¢izgi genisliginden daha kiigiik alinmasi gereklidir (Poole,
1982).

Dis minesi numunesine ait tarihlendirme sinyalinin ¢izgi genisliginin yaklasik 3G
civarinda oldugu, Gaussian fonksiyonu kullanilarak fit edilen egri ile deneysel olarak
kanitlanmistir. Bundan dolayi, en st limit 2.5 G’dur. Bu durumda, daha kiiciik
modiilasyon genligi degeri list iiste binmis sinyallerin ¢éziilmesine yardimci olmakla
birlikte, sinyal-giiriiltii oranindaki sonuglarda sapmalara da engel olmaktadir. Diisiik
modiilasyon genligi degerlerinde elde edilen ESR piklerinin davranislari, spektrumlarin
ilgili bolgesindeki farkli durulma davraniglart ile en az birden fazla iist liste binmis
sinyallerin varligin1 gosteren alternatif bir kanittir. Tarihlendirme sinyallerinde yiiksek

modiilasyon genligi degeri ise diger sinyallerin gizlenmesine neden olmaktadir.

3.4.4 Numune Kkiitlesi

ESR yontemi kullanilarak yapilan calismalarda, ESR sinyal siddetlerinin kiitleye
baghlig1 s6z konusudur. Incelenen numunenin kiitlesinde gdzlenen artis, numunenin
yerlestirildigi kavitenin Q-degerinin ve kavite igindeki alanin de§ismesine yol acarak
numunenin igerdigi spin sayisinin artmasina neden olmaktadir. Bu durum, numune

miktarinin ESR sinyal siddetine bagliligin1 ortaya koymaktadir ve sinyal siddetlerinde
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gozlenen farkliliklarin giderilmesinin en basit yolu esit miktarlarda numunelerin

kullanilmasidir.

Giliniimiizde, ¢ogu laboratuarda dis minesi numuneleri kullanilarak yapilan ESR
caligmalarinda, eksiksiz ve hata payimnin az oldugu 6l¢iimlerin yapilabilmesi i¢in, en az
~100 mg civarinda ayristirilmig, saf dis minesi numunesine ihtiya¢ duyulmaktadir
(Wieser vd., 2006). Ancak, baz1 durumlarda dis iizerinde gozlenen hastaliklar ya da
farkli dis tiirleri gibi nedenlerden dolayi, 100 mg’dan daha az miktarlarda dis minesi
numunesinin kullanildigi durumlar da olabilmektedir. En uygun numune miktarini
belirlemek icin, ESR siddetlerinde goézlenen maksimum sinyal-giiriiltii orani ile
minimum kiitle etkisi dikkate alinmalidir. Eger yeterli miktarda dis minesi mevcutsa ve
numune igerisinde biriken doz oldukga biiyiikk bir degerdeyse, biliylime (doz-cevap)

egrisini olusturmak i¢in daha az miktarlarda esit kiitleli numuneler kullanilmalidir.

3.5 Liiminesans Yontemler

3.5.1 Termoliiminesans (TL) yontemi

TL yoOntemi, materyallerin gomiili bulunduklar1 ortamda var olan radyoaktif
elementlerin radyoaktif bozunumlarindan dolay1 agiga ¢ikan radyasyon ile etkilesmeleri
sonucu, kristal yapilarinda biriken radyasyon enerjisini laboratuar ortaminda materyali

1sitarak Olgen liiminesans yontemidir.

Ik kez 1663 yilinda varhig: kesfedilen termoliiminesans olgusu, 1953 yilindan itibaren
arkeolojik ve jeolojik yas belirleme ¢aligmalarinda yerini almistir. Tarihsel acidan
liiminesans1 6lgmek i¢in kullanilan ilk yontem olan termoliiminesans ydnteminde,
minerale bagli olarak numune, oda sicakligindan 450-700 “C arasinda degisen
sicakliklara kadar sabit bir 1sitma hizinda (genellikle 1 "'C/s ile 5 "'C/s arasinda) 1sitilir.
Bunun sonucunda liiminesans merkezlerinden liiminesans yayilimi goézlenir. Bu foton
seklindeki liiminesanslar, fotogogaltic1 tiip yardimiyla elektrik pulsuna doniistiiriliir.
Daha sonra yayilan bu 15181in siddetinin sicaklia gore grafigi ¢izilerek, numunenin

icinde yer alan ¢esitli elektron tuzak merkezlerinin termal yar1 dmiirlerinin yansimasini
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ifade eden biiylime egrisi elde edilir. Sicakligin bir fonksiyonu olarak yayilan bu
liminesans sinyali bir dizi pikten (tepeden) olusan ve genellikle parildama egrisi olarak

adlandirilan bir grafik ile ifade edilir (Sekil 3.6) (Walker, 2005).

Grafikte elde edilen her bir pik, dlciilen mineral igindeki tek bir tuzak tiirii sonucunda
olusur. Cogunlukla, elde edilen sinyal birka¢ tuzagin birlesimi seklindedir. Tuzaklanmig
elektronlarin yerini ya da tuzak merkezlerini belirlemek her zaman miimkiin degildir.
Fakat daha yiiksek Ol¢lim sicakliklarinda gozlenen TL sinyalleri, iletkenlik bandinin
hemen altinda bulunan daha derin tuzaklardan kaynaklanir. Disiik Olciim
sicakliklarinda, derin tuzaklarda tuzaklanmis elektronlarin serbest kalmasi i¢in gerekli
olan enerji, s1g tuzaklarda tuzaklanmis elektronlara oranla daha fazladir. Bunun nedeni
ise, derin tuzaklarda bulunan elektronlarin s1g tuzaklarda bulunan elektronlara gore daha

kararli olmasidir (Rink, ve Thompson, 2015).
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Sekil 3.6. Kuvars mineraline ait TL sinyalinin parildama egrisi (Rink, ve Thompson,
2015)

Ornegin, Sekil 3.6, oda sicakligindan 450~C’ye kadar 5"C/s 1sitma hiziyla 1sitilmis bir
kuvars mineraline ait TL oOl¢limiinii gostermektedir. Sekilde, yaklagik 110 'C
sicakliginda gozlenen TL pikinin olusumunu saglayan tuzaklardaki elektronlar nispeten

kararsizdir ve oda sicakliginda ortalama yar1 Omiirleri 20 saat kadardir. Bu da,
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tarihlendirme i¢in uygun olmadigim1 gosterir. Fakat bu durumun aksine, yapilan
calismalar [ 375 "C’de gozlenen TL piklerinin olugsmasina neden olan elektronlarin
milyonlarca yil kararli olduklarini ileri siirmektedir. Daha kolay anlagilmas: adina, bu
iki pikin olusumuna neden olan tuzak merkezlerinin sirastyla Sekil 3.11 ‘de goriilen N;
ve N, tuzak merkezleri oldugu diisiiniilebilir. Derin tuzaklarin kararliligi, neredeyse bir
milyon yil Oncesine ait sedimentlerin tarihlendirilmesi ile dogrulanmistir ve kuvars
minerali kullanilarak yapilan ¢alismalarin odak noktast bu derin tuzaklardir (Rink, ve

Thompson, 2015).

TL yonteminde, kararsiz tuzaklarin sinyal siddetine etkisini ortadan kaldirmak igin
numunelerin Ol¢iimleri sirasinda 6n 1sitma islemi uygulanarak katkilar1 engellenir.
Bunun disinda, 6n 1sitma yapilmadan basit bir test ile de bu tuzaklarin etkisi ortadan
kaldirilabilir. Plato testi olarak adlandirilan bu test, TL yonteminde kararsiz tuzaklardan
kolayca kurtulmay1 saglamaktadir. Bunun i¢in oncelikle, 6l¢iim i¢in hazirlanan numune
diskleri (tabletleri) tizerine her hangi bir radyasyon dozu verilmeden diisiik sicakliktan
belirlenen yiiksek sicakliga kadar dogal dozlarinin TL ol¢iimleri yapilir. Daha sonra,
numune disklerinin dogal dozlar1 silinmeden {izerlerine belirlenen radyasyon dozlarinda
isinlama yapilarak tekrar TL Sl¢timleri alinir. Bu islem farkli radyasyon doz degerleri
icin tekrarlanir ve her bir 1sinlamanin ardindan ayni kosullarda TL 6lgtimleri yapilir. TL
Olglimlerinin sinyal siddetlerinin her bir sicaklik degeri icin dogal doz/dogal
doztisinlama(yapay) doz orani belirlenerek sicakligin sinyal degisimine gore grafigi
elde edilir. Elde edilen grafikte diiz bolge (plato) bulunur ve bu bdlgenin baslangicina
kadar olan kisim karasiz tuzaklari, bittigi alan ise tarihlendirme amaciyla kullanilan

kararl tuzaklar1 gosterir.

3.5.2 Optik uyarmal liilminesans (OSL) yontemi

OSL yontemi de, termoliiminesans yontemi gibi, minerallerin kristal yapilarinda biriken
radyasyon enerjisini laboratuar ortaminda materyali 151k ile uyararak olgen liiminesans
yontemidir. TL yontemiyle benzer prensiplere sahip olan OSL yontemi de, 1985 yilinda
Huntley ve arkadaslar1 tarafindan kesfedildikten sonra arkeolojik/jeolojik tarihlendirme

yontemleri arasinda yerini almigtir.
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OSL yonteminde de tuzaklanmis elektronlarin sayisi, radyasyona maruz kalma siiresi ile
dogru orantili sekilde artis gosterir. Buradaki tuzaklarin derinligi, TL yOnteminde
kullanilan tuzaklara gore daha azdir, yani tercih edilen dalga boyundaki 15181n kolayca
bosaltabilecegi derinliktedir. TL yonteminden farkli olarak, genellikle elde edilen OSL
verileri, hangi tuzaklardan elektronlarin serbest birakildigina dair kii¢iik bir isaret verir.
Bunun ig¢in, ilgilenilen tuzak grubundan bir sinyal elde etmek icin, herhangi bir OSL
Ol¢limii yapmadan dnce numunenin termal olarak on 1sitmaya tabi tutulmasi gereklidir.
On 1sitma islemi, numunenin OSlciimden once 1sitilmasiyla elde edilir. Bdylece
elektronlar gdmii siiresince karasiz olan s1g tuzaklari bosaltir ve sadece daha derindeki

kararl tuzaklarda elektronlar kalir. (Rink, ve Thompson, 2015).

OSL yonteminde, materyalin uyarilmasi sonucu agiga ¢ikan liiminesans 15181, disaridan
uyarl i¢gin kullanilan 1518a gore farkli bir dalga boyunda yayilir. Bu nedenle, materyalden
yayilan 15181, liiminesans sinyalini 6l¢mek i¢in kullanilan hassas 151k dedektoriine (foto
cogaltici tiip) erisimi engellenmelidir. Genellikle, uyari i¢in maksimum emisyonu 470
nm olan mavi 151k yayan diyotlar (LED) ya da yesil lazer emisyonu (532/514 nm)
kullanilir ve bu diyotlar yardimiyla kuvars ile feldspat minerallerinden OSL sinyalleri
diretilir. Diger bir uyarma yontemi ise, kizilotesi (IR) spektrumun goriintir kismini i¢ceren
LED’lerin kullanilmasidir. Cogunlukla, liminesans c¢alismalarinda feldspat mineralini
tarihlendirmek i¢cin 880 nm merkezli kizilotesi uyarmali liiminesans (IRSL) yontemi
yaygin olarak kullanilmaktadir. IRSL, sadece feldspat minerallerinde gozlenir. Numune
oda sicakliginda olciiliirken, kuvars mineralleri feldspat katkilar1 icermedikce kuvars
minerallerinden IRSL sinyali elde edilmemektedir. Saf kuvarsin oda sicaklifina IRSL
sinyali vermemesi durumu, liiminesans dl¢limleri i¢in kullanilacak kuvarslarin saflik

durumunu degerlendirme yontemi olarak kullanilabilir.

Sekil 3.7’te tipik bir kuvars mineraline ait OSL Olgiimii gosterilmektedir. Sekilde
goriildiigi gibi, optik uyarma kaynagi ilk uygulandigi zaman, OSL sinyali oldukga
biiyiiktiir. Fakat daha sonra, liiminesans sinyalini lireten tuzaklarda biriken yiiklerin

bosalmasiyla, sinyal siddeti hizlica diisiise gegmektedir.
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Sekil 3.7. Kuvars mineraline ait OSL sinyalinin bozunma egrisi (Rink, ve Thompson,
2015)

OSL yontemi kullanilarak yapilan tarihlendirme g¢alismalarinda, plato testi yerine 6n
1sitma siiresi ve 0n 1sitma sicaklik degerlerinin belirlenmesi 6nemlidir. Bunun i¢in, yine
hazirlanan numune disklerinin dogal/yapay dozlarindan yararlanilir. On 1sitma
sicakligimi belirlemek i¢in, bu disklerin sabit bir siirede farkli sicaklik degerlerinde
alman OSL ol¢iimlerinin sicakliga baglh grafigi elde edilir ve bu grafikten elde edilen
egrinin plato bdlgesinin orta noktasi uygun 6n isitma sicakligi olarak belirlenir. On
1sitma siiresi i¢in ise, daha Onceden belirlenmis sabit bir sicaklik degerinde farkli
siirelerde alinan OSL o6l¢iimlerinin siireye bagl olarak grafigi elde edilir ve yine bu
grafikten elde edilen egrinin plato bolgesinin orta noktasi uygun 6n 1sitma siiresi olarak

kabul edilir.

3.6 Tarihlendirme Yontemleri

3.6.1 Elektron Spin Rezonans (ESR) tarihlendirme

ESR tarihlendirme, her hangi bir materyalin yapisinda bulunan mineralin, bulundugu

ortamda var olan dogal radyasyon ile etkilesmesi sonucu kristal yapisinda biriken
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serbest elektron konsantrasyonlarinin laboratuar ortaminda Olglilmesiyle materyalin

yasini belirleyen tarihlendirme yontemidir.

Radyoaktivite dogal ortamda her yerde bulunmaktadir ve ESR tarihlendirme
caligmalarinda, dogada bulunan uranyum (U), toryum (Th) ve potasyum (K) gibi
radyoaktif elementlerin yaydigi iyonize radyasyonunun varligindan yararlanilir. Bu
iyonize radyasyon, yukarida bahsedilen radyoaktif elementleri iceren yerlerde veya
yakininda bulunan herhangi bir materyalin yapisinda bulunan dogal mineraller
tarafindan sogurulur ve sogrulan bu radyasyon enerjisi minerallerin kristal yapilarinda
uzun siire depo edilir. Depolanan bu radyasyon enerjisi radyoaktif bozunma devam
ettigi slirece artis gosterir. Tarihlendirilecek materyalin kristal yapisinda depolanan
toplam radyasyon enerjisi, ESR sinyal siddeti yardimiyla belirlenir ve daha sonra zaman

kavramiyla iligkilendirilir.

Materyalin elde edilen ESR spektrumunun siddeti, radyoaktif bozunma sonucu kristal
yapida olusan paramanyetik merkez yogunlugu ile dogrudan iliskilidir. Burada,
tuzaklanmis elektronlarin belirli bir frekans ve manyetik alan degerinde rezonansa
gelmesi sonucu gozlenen elektromanyetik radyasyon sogrulmasi ile son sifirlanmadan
bu yana biriken ESR sinyali belirlenebilmektedir (Aitken, 1990). ESR tarihlendirme
sinyali, radyasyonun bir fonksiyonu olarak iiretilen radikallerin sayisidir ve bu nedenle
sogrulma sinyalinin altinda kalan bolge ile ilgilenilir. ESR spektrometreleri sinyali
birinci tiirev seklinde kaydettigi icin sinyalin integrali alimarak bu bdolge
incelenebilmektedir ya da spektrometreden elde edilen sinyalin tepe yliksekliginin

radyasyona karsi1 grafigi ¢izilerek analiz edilebilmektedir (Rink, ve Thompson, 2015).

ESR tarihlendirme c¢aligmalarinin en basarili uygulamalar kalsifiye dokular {izerinde
yapilan calismalardir. 1980°1i yillarin basinda kemik ile benzer Ozelliklere sahip
materyallerin ESR tarihlendirme c¢aligmalarinda kullanilabilecegi fikrinin ortaya
atilmasiyla, bu alanda yapilan ¢aligsmalar hizla fosil dis minesi numuneleri iizerine
yénelmistir (Griin ve Schwarcz, 1987). Ilerleyen zamanlarda, ESR yontemi ile dis
minesinden elde edilen ESR sinyallerinin sogrulan dozlara gére davranislarinin daha
anlagilir olmasmin giderek dogruluk kazanmasi, dig minesinin geriye doniik dozimetri

ve tarihlendirme calismalarinda dogal dozimetri malzemesi olarak kullanilmasina
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olanak saglamistir (Fattibene ve Callens, 2010; Rink, ve Thompson, 2015; Vatnitsky,
2002).
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Sekil 3.8. Dis minesi numunesinin ESR sinyali ([ r: ESR sinyal siddetinin manyetik
alan bilegenindeki degisimi) (Rink, ve Thompson, 2015)

Dis minesi numunesinin ESR sinyali, Sekil 3.8’da goriildigi gibi g(12.0032 (T)),
g[12.0006 (B,), g11.9971 (B,) gibi ii¢ ayr spektroskopik yarilma faktorii degerlerine

sahip li¢ ayr1 pik tarafindan tanimlanan asimetrik karma bir sinyaldir (Ikeya, 1993;

Rink, ve Thompson, 2015). Dis minesine ait ESR sinyalleri genellikle CO);

radikallerinden kaynaklanmaktadir (Callens vd., 1998). Yapilan c¢alismalarda,

radyasyon-merkezli ESR sinyaline katkida bulunan yedi tane farkli CO, radikali

tanimlanmaktadir (Brik vd, 2000), fakat genellikle G¢ temel CO, radikali dikkate

alinarak sistem basitlestirilmistir (Joannes-Boyau ve Griin; 2011). Bunlar, g=2.0006

degerine sahip bir adet izotropik CO; radikali ve eksensel (g,[12.003; g/ [11.997) ile

ortorombik (gx[12.003; g,[11.997; g,[12.001) olmak tizere iki adet anizotropik CO,

radikalleridir.
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Bu CO;, radikalleri genellikle iki farkli durum i¢in incelenir. Birincisi, agisal bagimlili1

olmayan toz dis minesi numunelerine ait spektrumlardan elde edilen CO;, radikalleri ve

ikincisi, kavite icindeki konumu agisal degisikliklere bagli olarak degisen dis minesi

parcalarina ait spektrumlardan elde edilen CO, radikalleridir. Her iki durumda da

termal kararlilik ve mikrodalga doyumu acgisindan farkli 6zellikler gozlenir. Ayrica,
ESR sinyalleri birbiri ile kiyaslandiginda dogal ve 1sinlanmis spektrumlart birbirinden

farkli olabilmektedir (Rink, ve Thompson, 2015).

3.6.2 Liiminesans (TL/OSL) tarihlendirme

Liiminesans, yariiletken ya da yalitkan bir kristal i¢inde depolanan enerjinin disaridan
uygulanan herhangi bir uyaric1 (1s1, 151k,...vb.) tarafindan serbest birakilmasi sonucu
aciga ¢cikan foton seklindeki 1siktir. Tarihlendirme ¢alismalarinda kullanilan liminesans
kavrami ise; gegmis donemlere ait bir materyalin kristal yapisinda zamanla depolanan
radyasyon enerjisinin herhangi bir uyarici ile serbest birakilmasi sonucu elde edilen 151k

olarak tanimlanmaktadir.

Liiminesans tarihlendirme caligmalarinda da, ESR yonteminde oldugu gibi dogada
bulunan radyoaktif elementlerin yaydigi iyonize radyasyonunun varligindan yararlanilir

ve temel prensipleri ESR yontemiyle benzer 6zellikler tasimaktadir.

Minerallerin i¢inde depolanan radyasyon enerjisi iki yontem ile sifirlanabilir
(bleaching). Birincisi, materyalin yiiksek sicakliklarda isitilmasi (genellikle 300-C
tizerindeki sicakliklarla), ikincisi ise mineralin giin 1s18ina maruz kalmasidir. Bu
islemlerden her biri, bir mineral i¢inde depolanmis mevcut radyasyon enerjisini serbest
birakir ve bdylece zaman (saat) kavrami sifira ayarlanir. Liiminesansin oOlgiilmesi
sonucu elde edilen veriler ile de incelenen materyalin en son ne zaman yandigi
(1s1t1ildig1) ya da glines gordiigii ortaya cikarilmaktadir (Bekaroglu, 2012; Rink, ve
Thompson, 2015).
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Radyasyon enerjisinin 1s1 ile sifirlandig1 en temel uygulamalar, ¢anak-¢comlek parcalari
gibi topraktan yapilmis materyallerin iiretilme zamanlari ya da bir ocakta/firinda
1sitilmig/yanmis  taslar1 igeren arkeolojik materyallerdir.  Ornegin, canak-¢omlek
(seramik) gibi materyalleri elde etmek i¢in uygulanan yiiksek dereceli pisirme 1s1s1 (200
- 400-C), materyalin iginde bulunan minerallerin depoladigi radyasyon enerjisinin
serbest kalmasina neden olur ve bu durum materyalin ilk {iretildigi zaman olarak kabul
edilir. Eger, canak-¢comlek pargasi tarihlendirilmek isteniyorsa, liiminesans yontemlerle
ile en son 1sitildigt zamandan bu yana gecen siire belirlenebilir. Fakat materyalin
iiretilme zamanindan sonra materyal lizerinde herhangi bir yanma islemi s6z konusu
olduysa, bu durumda liiminesans sinyali tekrar sifirlanacak ve tarihlendirme islemi
yanma isleminden sonraki zaman araligini kapsayacaktir (Liritzis vd, 2013). Benzer

durum giin 151¢1a maruz kalmig materyaller i¢inde gegerlidir.
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Depozisyon

Sekil 3.9. Liiminesans tarihlendirme prensipleri (Walker, 2005)

Giin 15181n1n sifirladig en yaygin uygulamalar ise, akarsu/derin deniz/buzul
sedimentleri (kuvars ve feldspat iceren), ¢6l kumlar1 ve losler gibi jeolojik

materyallerdir. Bu materyallerin erozyon, depozisyon gibi siireglere maruz kalmalar
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sirasinda jeolojik olarak liiminesans sinyalleri sifirlanmaktadir. Bu sinyallerin
sifirlanmasindan hemen sonra, bir tortulanma ortaminda her hangi bir giin 15181 ve 1s1ya
maruz kalmadan tekrar birikmeleriyle liiminesans saati tekrar ¢aligmaya baslamaktadir

(Sekil 3.9) (Bekaroglu, 2012; Rink, ve Thompson, 2015).

Materyaller i¢inde yer alan bir dizi farkli mineral liiminesans yayma 6zelligine sahiptir.
Fakat liiminesans tarihlendirme calismalarinda ¢ogunlukla materyal ig¢inde yer alan
kuvars ve feldspat mineralleri ya da i¢inde karisik Si0, fazlar1 bulunan taslar kullanilir.
Bu minerallerin her biri birbirinden farkli liiminesans sinyali verebilir. Dolayisiyla bu
durum, liiminesans tarihlendirme yoOnteminin genis bir c¢alisma araligina sahip

oldugunun gostergesidir.

3.6.3 ESR ve liiminesans tarihlendirme sinyallerinin olusum siirecleri

ESR tarihlendirme sinyali ile liiminesans olusum siirecleri, herhangi bir yalitkan veya
yar1 iletkenin bant yap1 modeli ile bantlar arasinda gerceklesen fiziksel siire¢ yardimiyla
kolayca anlamak miimkiindiir. Sekil 3.10’da goriildiigii gibi, saf bir yalitkan igerisinde
iki tane enerji bandi bulunmaktadir. Bunlar; tamamen elektronlar ile dolu olan diisiik
enerjili degerlik (valans) bandi ve hicbir elektronun bulunmadigi, tamamen bos olan

yuksek enerjili iletkenlik bandidir.

elektron elektron )
. . . Hetkenlik Bandi
r 3 r
E=
X Elektron
N Tuzaklarn
Uyarici Eg
=¥ Tuzaklan
Ep v
O— O serli
Dederlik (Valans) Bandi
bosluk bosluk
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Sekil 3.10. Yalitkan bant yap1 modeli ve bantlar arasinda gerceklesen fiziksel siiregler
(Ec: Elektron tuzak derinligi, N:Elektron tuzaklarinin toplam konsantrasyonu, Ey:
Bosluk tuzak derinligi, M: Bosluk tuzaklarinin toplam konsantrasyonu, E,: Bant bosluk
enerjisi)

Bu iki enerji bandi arasinda yasak bir enerji boslugu vardir. Yasak bant aralig1 olarak
tanimlanan bu boslukta hi¢bir enerji seviyesi ve elektron bulunmamaktadir. Degerlik
band1 ve iletkenlik bandi yasak bant araligi ile birbirinden ayrilmaktadir ve bu iki bant
arasindaki enerji farki bant bosluk enerjisi (Eg4) olarak tanimlanmaktadir (Musilek ve

Kubelik, 2000).

Degerlik bandi ile iletkenlik bandi arasindaki elektron gecisleri, degerlik bandinda
bulunan elektronun kazandig: enerji E,’den biiyiik oldugu durumda izinlidir ve bu sarta
uygun disaridan uygulanan herhangi bir uyarilma ile degerlik bandindaki bir elektron
iletkenlik bandina gecebilmektedir. Iletkenlik bandina gegen bir elektron degerlik
bandinda bir bosluk birakir ve artik bu durumda, elektronlar ve bosluklar kristal yap1

igerisinde serbest¢e dolagsabilmektedir.

Eger, kristal yapida kimyasal safsizliklar (kirlilikler) veya diger yap1 (6rgii) kusurlari
gibi kusurlar mevcut ise, yasak bant aralig1 i¢inde ev sahibi kafesin ve kusurun dogasina
bagl olarak yeni lokalize enerji seviyeleri olugsmaya baslamaktadir. Kusur merkezleri
olarak adlandirilan bu yeni enerji seviyelerinde, izinli gegisler sirasinda (uyarilma
durumunda) serbest haldeki bir elektron ya da bir bosluk tuzaklanabilmektedir. Bu
nedenle, bu kusur merkezleri elektron/bosluk tuzaklari ya da tuzaklanmis elektron (N)
/bosluk(M) merkezleri olarak da adlandirilmaktadir (Sekil 3.10) (Musilek ve Kubelik,
2000).

Sekil 3.11°de gorildiigii gibi, herhangi bir yalitkan materyal, dogada bulunan uranyum
(U), toryum (Th) ve potasyum (K) gibi radyoaktif elementlerin yaydigi iyonize
radyasyon (alfa ([]), beta (B) parcaciklar1 ve gama ([]) 1sinlar1 ) ile kozmik 1sinlara
maruz kaldig1 zaman, materyalin kristal yapis1 iyonize radyasyon ile etkilesmeye baslar.
Iyonize radyasyonun etkisiyle, degerlik bandinda bulunan elektron enerji kazanarak

iletkenlik bandina gecer ve degerlik bandinda bir bosluk birakir (iyonizasyon). Bu
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durum, iletkenlik bandinda serbest elektron konsantrasyonlar1 ile degerlik bandinda

serbest bosluklarin olusmasina neden olur (Sekil 3.11-151nlama).

Iletkenlik bandina gecen elektron uzun siire bu bantta kalamadif1 icin, ya aldig1
radyasyon enerjisini serbest birakarak hemen degerlik bandina geri doner, ya da aldigi
radyasyon enerjinin bir kismimi kaybederek yasak bant aralifinda bulunan tuzak
merkezlerinde (N) tuzaklanmaya bagslar. Benzer durum degerlik bandinda bulunan
bosluklar icinde gegerlidir. Isinlama siireci boyunca elektronlar/bosluklar, mevcut
elektron/bosluk tuzaklari iginde birikmeye devam ederler ve bdylece radyasyon enerjisi

kristal yap1 i¢inde depolanmaya baglar (Sekil 3.11-birikme).

Sogrulan radyasyon miktar1 arttik¢a tuzaklarda biriken elektron/bosluk sayisi artar ve
dolayisiyla depolanan enerji miktar1 da artmaya baslar. Eger bu tuzaklar kararl ise,
tuzaklanmig elektronlar/bogluklar binlerce, hatta milyonlarca yil bu tuzaklarda
birikebilirler. Genellikle, tuzak ne kadar derinse o kadar kararlidir. Tuzagin iginde
bulunan elektronun/boslugun kararliligi ise, elektronu/boslugu tuzaktan disar1 atmak
icin gerekli enerji miktarma bagldir. Tuzagin derinligi, elektronun/boslugun, iletkenlik
bandina/degerlik bandina geri donmesi icin gerekli enerji degeri ile ifade edilir ve
tuzaklanmis elektronun enerjisi (E.) iletkenlik bandmin tabanindan, tuzaklanmig

boslugun enerjisi (E,) ise degerlik bandinin tepesinden yeterince uzakta bulunmaktadir

(Sekil 3.11).

Yasak bant araligindaki tuzak merkezlerinde tuzaklanan elektronu/boslugu tuzaklardan
kurtarabilmek icin gerekli enerji degerindeki bir uyarici digsaridan etki ettiginde,
elektronlardan/bosluklardan bazilar1 serbest kalarak yeniden birlesme merkezlerine (L)
ulagir ve burada yeniden birlesir. Bu birlesme sirasinda tuzaklanmis elektron/bosluk
sayisinin yogunluguyla orantili olarak liiminesans tarihlendirmede bir 151k goézlenir.
Fakat ESR tarihlendirmede yeniden birlesme sirasinda bir sinyalin gozlenmesi s6z

konusu degildir. (Sekil 3.11-birlesme).

Materyalin kristal yapisinda depolanan radyasyon enerjisini serbest birakmak ya da
diger bir deyisle yukarida bahsedilen elektronu/boslugu tuzaklardan kurtarmak igin;

materyal laboratuar ortaminda sitilyyorsa Termoliiminesans (TL) tarihlendirme
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yontemi, yine laboratuar ortaminda materyal 151k demetine maruz birakiliyorsa Optik
Uyarmali Liiminesans (OSL) tarihlendirme yontemi ve laboratuar ortaminda yiiksek
frekansli elektromanyetik radyasyon uygulaniyorsa Elektron Spin Rezonans (ESR)
tarihlendirme yontemi adini alir (Musilek ve Kubelik, 2000; Rink, ve Thompson, 2015).
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Sekil 3.11. ESR ile liiminesans tarihlendirme sinyallerinin olusum siirecleri (E.:
Elektron tuzak derinligi, N:Elektron tuzaklarinin toplam konsantrasyonu, Ey: Bogluk
tuzak derinligi, M: Bosluk tuzaklarinin toplam konsantrasyonu, E,: Bant bosluk

enerjisi, L: yeniden birlesme merkezleri) ( Rink, ve Thompson, 2015)
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Materyallerin dogal yapisinda bulunan minerallerin kristal yapilarinda bir¢ok farkli
tuzak tiirleri olusabilir. Bu tuzak tiirlerinin konsantrasyonlari, bir mineralden digerine
degisiklik gosterir. Bu nedenle, farkli materyallerden ¢ikarilan minerallerden elde edilen
sinyalin dogast ve siddeti tamamen birbirinden farklidir. Benzer sekilde farkli
mineraller de, farkli safsizliklara ve dolayisiyla farkli davranislara sahiptir. Ornegin,
liiminesans tarihlendirmede gozlenen yeniden birlesme olay1 feldspatlarda kuvarslara
gore daha karmasiktir. Ya da dogal minerallerin kristal yapilarinda yer alan tuzaklardan
sadece bazilar1 1s18a karst hassasken, bazilari da ancak numunenin 1sitilmasi ile
bosaltilabilir. Her iki uyarma durumunda da onemli olan tek sey, tuzaklarda biriken
yliklerin zaman siiresi boyunca kararli olup olmadigidir. Bu kararlik durumu ise, bir
elektronun tuzaktan iletkenlik bandina uyarilmasi ig¢in gereken enerji ile olgiilebilir.

Yani, tuzak ne kadar derinse o kadar kararlidir (Rink, ve Thompson, 2015).

3.6.4 ESR ve liiminesans tarihlendirme parametreleri

ESR ve liiminesans tarihlendirme yontemleri kullanilarak arkeolojik/jeolojik

materyallerin tarihlendirilmesinde asagidaki esitlikten yararlanilir (Ikeya, 1993):

Gomii boyunca biriken toplam enerji

(3.11)

Ya§ = Her yil radyoaktif bozulmadan saglanan enerji

Esdeger doz ( DE)( Gy)

Yag (yil) = (3.12)

Gy
Yillik doz (D (t))(;)

Burada, D,; esdeger doz (paleodoz, arkeolojik doz, jeolojik doz ) degeri olarak ifade

edilir. Yani, numunenin olusum zamani (t=0) ile topragin altindan ¢ikarildig1 (t=T)
zaman arasinda yani gomiilii kaldig1 siire boyunca numune tarafindan sogrulan doz
miktarini ifade etmektedir. Bu deger numune tarafindan sogrulan enerjinin bir 6l¢iisiidiir
ve laboratuar ortaminda sogrulan dozun Olclilmesiyle belirlenmektedir. SI birim
sisteminde, kilogram basina materyal tarafindan sogrulan 1 joule’liik enerji olarak

tanimlanir ve birimi gray (Gy)’dir (1 Gy=1 Joule/ 1 Kg). D(z); ise doz hiz1 ya da yillik

doz degeri olarak tanimlanir ve tarihlendirilen numunenin gémiilii kaldig1 bolgede
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bulunan radyasyondan bir yilda sogrulan radyasyon enerjisinin belirlenmesiyle elde
edilir. Bu deger, numuneyi c¢evreleyen topragin icerdigi radyoaktivite miktarinin
Olglilmesi ya da numuneyi ¢evreleyen bolgenin kimyasal analizi sonucu elde edilen
radyoizotop konsantrasyonunun hesaplanmasiyla bulunabilmektedir. Birimi ise
genellikle gray/bin yil (Gy/ka) ya da miligray/yil (mGy/a) olarak tanimlanir (Rink, ve
Thompson, 2015).

3.6.4.1 Esdeger doz

Toprak altinda gomiilii olan bir numunenin topragin ic¢inde bulunan radyoaktif
elementlerin yaydigi iyonize radyasyona maruz kaldigi siire boyunca sogurdugu toplam
radyasyon dozunu (esdeger doz) hesaplamak i¢in, numune iizerinde laboratuar
ortaminda kalibre edilmis yapay bir radyasyon kaynagi ile 1sinlama yapilarak elde
edilen sinyalin belirlenmesi gereklidir. Daha sonra, numunenin yapisinda bulunan dogal
dozdan kaynaklanan sinyal siddeti, laboratuarda farkli radyasyon dozlarina maruz
birakildiktan sonra elde edilen sinyal siddeti ile karsilastirilir. Bunun ig¢in farkh
yontemler kullanilmaktadir. En bilinen yontem ise doz-ekleme ve yeniden olusturma
(regeneration) yontemleridir. Doz-ekleme yontemi genellikle ESR ve liiminesans
tarthlendirme yontemlerinde tercih edilirken, yeniden olusturma yontemi liiminesans

tarihlendirmede siklikla kullanilir (Rink, ve Thompson, 2015).

Doz-ekleme yonteminde, ilk Once numunenin bulundugu ortamda sogurdugu dogal
radyasyon dozundan kaynaklanan sinyal siddeti laboratuar ortaminda Olgiiliir. Daha
sonra, bu dogal dozun iizerine laboratuar ortaminda belirli miktarlarda yapay radyasyon
dozlar1 eklenerek sinyalleri kaydedilir. Dogal doz ile yapay radyasyon dozlarinda elde
edilen sinyallerin siddetlerindeki degisimi gérmek i¢in sinyal siddetlerinin dogal ve
yapay 1sinlama doz degerlerine gore grafigi cizilerek doz-cevap egrisi olusturulur. Elde
edilen doz-cevap egrisinden numunenin ne kadar radyasyon dozu sogurdugunu
belirlemek i¢in x-ekseni ile kesisme noktasina dogru ekstrapolasyon yapilir. Egrinin x-

eksenini kestigi nokta esdeger doz degerini verir (Sekil 3.12).
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Sekil 3.12. Doz-ekleme yontemiyle esdeger doz degeri degerini belirlemek igin
olusturulan doz-cevap egrisi (Rink, ve Thompson, 2015)

Yeniden olusturma (regeneration) yonteminde ise, dogal radyasyona maruz kalan
numunenin laboratuar ortaminda sinyal siddeti dlgiildiikten sonra, numunenin sinyali
sifirlanir (genellikle yapay 1s1k kaynagina maruz birakilmasi ile). Daha sonra, numune
iizerine laboratuar ortaminda farkli yapay radyasyon dozlar1 verilerek sinyal siddetleri
olgiiliir ve sinyal siddetlerinin yapay 1sinlama doz degerlerine gore grafigi ¢izilerek doz-
cevap egrisi olusturulur. Bdoylece, sinyal siddetinin laboratuar dozu ile biiylimesi
saglanir. Numunenin gomiilii kaldig1 siire boyunca aldig1 radyasyondan kaynaklanan
sinyal siddeti yine bu egrinin x-ekseni ile kesisme noktasina dogru enterpolasyonu
(interpoled) ile belirlenir (sekil 3.13). Matematiksel olarak, Olciilen veri noktalari

arasinda enterpolasyon uygulandigi i¢in yeniden olusturma yontemi daha basittir.
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Sekil 3.13. Yeniden olusturma (regeneration) yontemiyle esdeger doz degeri degerini
belirlemek i¢in olusturulan doz-cevap egrisi (Rink, ve Thompson, 2015)

Doz-ekleme yontemi ve yeniden olusturma yontemi ile hesaplanan esdeger doz degeri,
doz-cevap egrisinin olusturulmasi i¢in hangi matematiksel modelin kullanildigina gore
hassasiyet ve farklilik gostermektedir. Bu nedenle, liiminesans tarihlendirme
yonteminde bircok yontem gelistirilmistir. Bu c¢alismada, liiminesans yontemlerde
esdeger doz tespiti icin Cok Tablet Doz Ekleme (MAAD-Multiple Aliquot Additive
Dose) yontemi ile Tek Tablet Yeniden Olusturma (SAR-Single Aliquot Regeneration)

yontemi kullanilmistir.

Cok tablet doz ekleme (MAAD) yonteminde, adindan da anlasildig1 iizere ¢oklu numune
gruplart olusturulur. Tarihlendirme i¢in kullanilacak numuneler ayni kosullarda esit
kiitlelere boliintir. Elde edilen 6zdes numuneler diskler (tabletler) iizerine yerlestirilir.
Numune diskleri dorderli beserli gruplara ayrilir ve her bir grupta birden fazla disk
olmasina dikkat edilir. Birinci disk grubu dogal liiminesans sinyalinin (Ngogar)
Ol¢iilmesinde kullanilacagi igin higbir ek-doz verilmeden karanlik bir ortamda bekletilir.
Diger disk gruplar ise, lizerlerinde bulunan dogal doz silinmeden laboratuar ortaminda
radyasyon kaynagi (B) ile belli radyasyon dozlarinda (Ngozai+p) yapay olarak ismlanir.
Daha sonra birinci disk grubu ile 1gimnlanmig tiim disk gruplari iizerine dnisitma islemi
uygulanarak liiminesans sinyalleri kaydedilir. Kaydedilen liiminesans sinyallerinin doz-

cevap egrileri olusturularak numunenin esdeger doz degeri belirlenir. Bu yontem,
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numune miktarinin fazla oldugu ve siire kisitlamasinin olmadigi durumlarda tercih

edilmektedir.

Tek tablet yeniden olusturma (SAR) yontemi ise, numune miktarinin oldukca kisith
oldugu c¢alismalarda tek bir disk kullanilarak esdeger doz degerinin belirlendigi
yontemdir. Bu yontemde, tek bir disk {izerine yerlestirilen numune {izerine ilk 6nce
onisitma iglemi uygulanir ve sonra numunenin dogal liiminesans sinyali 6l¢iiliir. Daha
sonra, numunenin sinyali sifirlanir ve laboratuar ortaminda radyasyon kaynagi ile
belirlenen dozda yapay olarak isinlanir. Isinlanmig disk {izerine Onisitma islemi
uygulandiktan sonra liiminesans sinyali Ol¢iiliir ve bu islemler farkli radyasyon doz
degerleri i¢in birka¢ adimda tekrarlanir. Tiim Sl¢limler sonucu kaydedilen liiminesans

sinyallerinin doz-cevap egrileri olusturularak numunenin esdeger doz degeri belirlenir.

3.6.4.2 Yillik doz

ESR ve liiminesans tarihlendirme yontemlerinde yas belirlemek icin gerekli olan yillik
doz (doz hiz1) degeri, toprak altinda gémiilii olan numunenin her yil maruz kaldigi
iyonize radyasyon enerjisinin bir dl¢iisiidiir ve dogal bir dozimetre 6zelligine sahip bir

mineral tarafindan birim zamanda birim kiitle bagina sogrulan enerji miktaridir.

Sogrulan bu enerji iki kaynaktan saglanmaktadir. Bunlardan ilki, tarihlendirmek icin
cikarilan numunenin i¢inde ve c¢ikarildigr ¢evrede bulunan sedimentlerin i¢indeki
radyoaktif elementlerden, ikincisi ise kozmik 1sinlardir (Ikeya, 1993). En genel ifade ile

doz hiz1 denklemi asagidaki verilir:
D(t) = kD(1) . + D(t)ﬁ + D(1) -+ D(0), i (3.13)

Burada; D(t): g, : doz hizina alfa, beta pargaciklar ile gama 1sinlarindan gelen katkilar,

D(t)kozmik:kozmik 1s1nlardan gelen katki ve k:alfa verimliligini ifade etmektedir.

Tarihlendirme uygulamalarimin ¢ogunda, toplam doz hizina en biiyiik katki numunenin

yakininda bulunan radyoaktif elementlerin bozunumu sirasinda agiga cikan iyonize
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radyasyondan (alfa ([1), beta (B) parcaciklar1 ve gama ([]) 1sinlar1)) gelmektedir.
Radyoaktif elementlerden yayilan iyonize radyasyonlarmn her biri kendine 06zgii
giricilife yani materyal igine niifuz etme aralifina sahiplerdir. Bu giricilik; [
pargaciklari i¢in ~20 — 40 mm, J pargaciklari i¢in ~2 mm ve [I-1ginlart i¢in ~30 cm
civarindadir (Rink, ve Thompson, 2015). Bu nedenle, tarihlendirilecek materyalin
biiytlikliigiine bagl olarak bu radyasyonlarinin katkilar1 zayiflatilmali veya gerekirse

dikkate alinmamalidir.

Doz hizi hesaplanirken tarihlendirme i¢in kullanilan materyalin ig¢inde bulunan
radyoaktif elementlerden gelen i¢ doz hizi1 ve numunenin ¢ikarildig1r bolgede bulunan
sedimentlerin i¢inde bulunan radyoaktif elementlerden gelen dis doz hiz1 birbirinden
ayrilmalidir. i¢ doz hizi ile dis doz hiz tarihlendirilecek numuneye bagli olarak ayr ayri
degerlendirilmelidir. Ornegin, liiminesans tarihlendirmelerde kuvars tanelerinin i¢ doz
hiz1 dis doz hiz1 ile karsilastirildiginda oldukea kiigiiktiir ve bu durumda i¢ doz hizinin
sifir oldugu kabul edilir. Fakat feldspat mineralleri iizerinde calisma yapilirsa, bu
tanecikler %14 oraninda potasyum icerdikleri i¢in toplam doz hizi degerine i¢ doz

hizindan bir katki gelmektedir (Rink, ve Thompson, 2015).

Kozmik 1sinlar, evrendeki yiiksek enerjili kaynaklardan gelen yiiksek enerjili
parcaciklardir. ESR ve liiminesans tarihlendirmeleri i¢in 6nemli bir parametredir, ¢linkii
iletim bandinda bulunan bir yiikii uyarmak i¢in gerekli enerjiye sahiplerdir. Dolayisiyla
numunenin toplam radyasyon doz hizinin bir pargasidir. Kozmik 1sinlara bagl tipik doz
hizt orani, numunenin gomii derinligine bagh olarak 0.05 — 0.2 Gy/binyil olarak

degismektedir (Rink, ve Thompson, 2015).

Tarihlendirilecek numunenin doz hizi degerine bir katki da numunenin su (nem)
iceriginden gelmektedir. Sedimentlerde, mineral taneleri arasinda bosluklar olacagi i¢in
bu bosluklar bolgedeki ¢evre kosullarinda bagli olarak ya tamamen hava ile ya tamamen
su ile ya da hem hava hem su ile doldurulabilir. Mineral pargaciklari i¢inde bulunan su,
radyoaktif elementlerden yayilan radyasyon enerjisinin bir kismini sogurdugu icin doz
hiz1 oraninda bir degisme gozlenir. Su igerigindeki %1’°lik artiy numunenin yasinda
yaklagik %1°lik bir artisa neden olabilir. Bu nedenle, doz hizi hesaplamalarinda nem

etkisi de dikkate alinmalidir (Rink, ve Thompson, 2015).
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Radyoaktif elementlerin doz hizi orani kimyasal yontemler yada emisyon sayim
yontemleri ile dlgiilebilir. Kimyasal yontemler (6rnegin, ICP-MS), U, Th, K radyoaktif
izotoplarin konsantrasyonlarinin Sl¢iiliip, U ve Th serilerinin dengede oldugunu kabul
eden bir uygulamadir. Emisyon sayim yontemleri ise, numune igindeki alfa, beta ve
gama sogrulmalarin1 dogrudan 6lger. Alfa parcaciklar1 ve gama 1sinlari spesifik enerjiler
ile yayilir ve bu durum da hangi radyoaktif izotopun alfa ve gama kaynakli oldugunu
belirlemede yardimer olur. Bunun igin, yiiksek saflikta germanyum dedektorlerinin
kullanildig1 yiiksek c¢oziintirliiklii gama spektroskopileri siklikla kullanilmaktadir.
Belirli bir izotoptan yayilan beta parcaciklar1 ise bir dizi enerjide yayildiklar igin
spektroskopik yontemlerle belirlemek miimkiin degildir. Ancak, toplam beta doz oraninm
6lgmek miimkiindiir ve bilinen orandaki beta sogrulma enerjilerinin beklenen araliklar

belirlenebilir.

ESR tarihlendirme ydntemiyle dis minesi numuneleri ile yapilan tarihlendirme
caligmalarinda doz hizi karmagik bir sisteme sahiptir. En genel ifadeyle, zaman
boyunca dis minesinde biriken toplam radyasyon dozu, disin kendi yapisinda bulunan
ve disin c¢ikarildigi c¢evrede bulunan radyoaktiviteden kaynaklanan iyonize

radyasyonlarin birlesiminden olusmaktadir.

B sermen
1 ] wime
|:| Dentin
Sediment

Sediment | Sement | Mine | Dentin Sediment

Dis Kisim 4+——— — ¢ Kisim

Sekil 3.14. Doz hiz1 hesaplamalarinda kullanilan disin geometrik yapis1 (Rink, ve
Thompson, 2015)
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Herhangi bir dis numunesi, ¢esitli kalinliklara ve igeriklere sahip farkli dokularin (mine,
dentin, sement) birlesimlerinden meydana geldigi i¢in, dis minesinin tarihlendirme
amaciyla kullanildig1 ¢caligmalarda hata paymin az oldugu sonuglarin elde edilmesi igin,
dis minesinin geometrik yapisi ile bu yapinin ¢evresinde bulunan diger dokularin da

incelenerek dikkate alinmasi gerekmektedir (Sekil 3.14.) (Rink, ve Thompson, 2015).

Dis dokularinda, sadece Uranyum (U) bozunma iirlinleri dis minesi dozuna 6nemli
olgiide katkida bulunmaktadir, ¢iinkii genellikle dokular K#*’nin yani sira Th bozunma
iiriinlerinden de arindirilmis kabul edilir (Griin ve McDermott, 1994). i¢ doz hizi
hesaplamalarinda dis minesi tabakasinin kalimhigi (yaklasik birkag mm civarinda)
dikkate alindig1 zaman, genellikle materyalin i¢inde [I-151nlarindan gelen katki ihmal
edilir. Boylece dis minesinin i¢ doz hizi sadece [, B bilesenlerinden olugmaktadir. Disin
yapisinda bulunan diger dokularda ise sadece zayiflatilmis B bileseni diisiiniilmelidir,
clinkli disaridan etki eden [I-parcaciklarinin katkisit mine tabakasinin her tarafindan
birka¢ [Im boyutunda asindirilarak kaldirilir. B bileseninin biiyiikliigii hem dokulardaki
nem iceriginin hem de mine tabakasinin baslangictaki ve ¢ikarilan kalinligina baghdir.
Boylece sediment, diizeltilmis nem etkisi ve U, Th, K radyoaktif elementlerinin
konsantrasyonlarindan tiiretilen etkiler sonucu doz oranina sadece [I-1g1n1 katkis1 saglar

(eger dis minesi dogrudan sediment ile temas halindeyse).

Bu durumda, sediment-mine-dentin geometrisine sahip dis numunesinde elde edilen

yillik doz denklemi asagidaki gibi olur:

D(t) = [ DD (t) + Dﬁ (t) ] mine + [ D[)’ (t) ] dentin + [ D (t) ] sement [ D: (t) ] sediment
+ [Dyyic (0] (3.14)
D(t) = [ CU( t) (FU Uk + FU[)’ Uﬁ) ] mine + [ CU( t) FUﬁ £l W ] dentm
[CU(t)FU[a’ p2 14 ]sement
[ CU( 1) FU O W: + CTh(t) FThJ WD + CK( ) FK O WD ] sediment + Dkozmik(t) (3 1 5)
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Burada; Cyrhx:her bir dokuda olgiilen U, Th ve K konsantrasyonu, W g : [] ve B
pargaciklari ile [J-ismlarmm nem etkisi, Fyrhk, g, :lyonlastirict radyasyonun ve
yayilan 1ginlama tiiriine bagl olarak doz hizi doniisiim faktorleri, k:alfa verimliligi,
Sup:i¢ beta sogrulmasi, Ag;,:U-serisi elementlerinin dis beta zayiflatmasidir (Rink, ve
Thompson, 2015). 3.14 esitligi, dis dokularinda ve sedimentte U-serisi ve Th-serisi
bozunma {irlinlerinin dengede kabul edildigi durumda gegerlidir. Ayrica, dis minesi ile
sediment dogrudan temas halinde ise 3.14 esitligi doku yerine sedimentten gelen dis

beta katkis1 dikkate alinmalidir.

3.7 Cahisma Bolgesi - Kosk Hoyiik

Nigde ili, Bor ilgesi, Bahgeli kasabasinda yer alan Kosk Hoyiik; Nigde il merkezine 17
km mesafede, Bor ovasmin dogu kiyisinda bulunan kiregtas1 yiikseltinin kuzey
ucundaki egimli bir alanda konumlanmaktadir (Harita 3.1, Fotograf 3.1) (Oztan,2003).
Dogal kaya {izerine oturmus olan Kosk Hoyiik’iin bu alanda yaklasik 18m
yiiksekliginde oldugu ve 100x90 metrekarelik bir alami kapladigi belirtilmektedir
(Silistreli, 1988; Oztan, 2002).

Fotograf 3.1. Kosk Hoylik’tin uydu goriintiisii
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Sekil 3.15. Kosk Hoyiik iin Tiirkiye’deki konumu

Nigde ilinin tarihi ile ilgili yapilan arkeolojik kazilarda ¢ikarilan ilk kalintilar Neolitik
Déneme (M.O. 5500 - 7250) rastlamaktadir. Cikarilan bu kalintilar, Bor Bahgeli
Kasabast Roma Havuzu yakiindaki Kosk Hoyiik'ten ve Bor Pinarbasi Hoyiiglinden
cikartilan eserlerdir. Kosk Hoyilik, 1964 yilinda Merkez Anadolu yiizey arastirmasi
sirasinda saptanmis ve bu donemde elde edilen kalintilar hdyiigiin yamacindaki su
kaynagi nedeniyle 1965 yilinda “Kosk Pinart buluntular” adi altinda yaymlanmistir
(Oztan,2003; Todd, 1980).

1980 yilinda hdyiigiin bat1 yamacina yakin bir yerinde Devlet Su Isleri tarafindan acilan
bir ¢ukurda bazi buluntularin agiga ¢ikarilmasi iizerine, hoyiik 1981 yilinda Ankara
Universitesi Dil ve Tarih-Cografya Fakiiltesi 6gretim iiyesi Prof. Dr. Ugur Silistreli ve
Nigde Miizesi Miidiirliigli’niin de katilimiyla kazilmaya baslanmistir (Silistreli, 1984).
Prof. Dr. Ugur Silistreli baskanliginda yapilan bu kazi ¢alismalari, 1983-1990 yillar1
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arasinda devam etmis, fakat 1990 yilinda Prof. Dr. Ugur Silistreli’nin vefati ile
caligmalara bir siire ara verilmistir. 1995 yilinda tekrar baslanan kazi ¢aligmalarina,
Ankara Universitesi Dil ve Tarih-Cografya Fakiiltesi dgretim iiyesi Prof. Dr. Aliye
Oztan’n bilimsel sorumlulugunda ve Nigde Miizesi Miidiirliigii ile birlikte devam

edilmistir (Fotograf 3.2) (Oztan, 2007).

Fotograf 3.2 Kosk Hoyiik kazi alaninin genel bir gériintimii

Kosk Hoyiik’te bugiine kadar, Neolitik Déneme ait yapilar, Kalkolitik Doneme ait
yapilar, Roma Donemine ait yapinin bir kism1 ve yine Bizans Donemine ait bir yapi
daha ortaya c¢ikarilmistir. Bu bolgede yasamis insanlar tarafindan iretilen esyalarin
bliylik bir kismini, elde yapilmis, renk, kullanilan malzeme, uygulanan yontem ve islev
bakimindan farklilik gosteren seramikler olusturmaktadir. Cogunlukla kirmizi,
kahverengi, gri tonlarda renkler kullanilmistir ve genelde yeme — igmede kullanilan bu
malzemelerin yeme — i¢gme digsinda dini inaniglart i¢in kullanilanlart da mevcuttur

(Oztan, 2005; Oztan vd., 2008).

Bunlardan bagka, konutlarin disinda sokak ya da meydan diye tanimlanan alanlarda bol
miktarda evcil ve yabani tiirdeki hayvan kalintilarina rastlanmaktadir. Bolgeden
¢ikarilan hayvan kemikleri, North Carolina Universitesi Antropoloji boliimii 6gretim
iiyesi Arkeozoolog Benjamin S. Arcbuckle tarafindan incelenmistir ve onun elde ettigi

verilere gore hayvanlarin ¢okluk sirasi; koyu/keci, yabani at, inek/sigir, yabani esek,
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tavsan, li¢ tiir geyik, kopek, domuz, tilki, ay1, kiigiik etciller ve kirpidir. Sayisal olarak
fazla kalintiya sahip olan hayvanlarin beslenme amaciyla kullanildigr ifade
edilmektedir. Cok az miktarda bulunan mercimek, fasulye, nohut ve bugday gibi bitki
kalintilar1 tarimin yapildigimi gosterirken, cesitli siis esyalari, miihiir, alet ve silahlar
gecmiste donemlere ait giinliik yasam ile ilgili 6nemli bilgileri yansitmaktadir. Kosk
Hoytik kazilarinda elde edilen bu veriler Neolitik Cagin sonlarinda Bor ovasinda gelisen
kiiltiiriin 6nemli 6l¢iide anlagilmasina da olanak saglamaktadir. Ayrica, bolgede yapilan
kaz1 ¢aligmalart Orta Anadolu prehistoryast hakkinda ¢ok Onemli bilgiler
kazandirmaktadir ve bolge mimari yapi, materyal ve plan acgisindan da agirlikli olarak

Orta Anadolu gelenegini yansitmaktadir (Ozbek, 2009).

Kosk Hoyiik, hem canak ¢omlekli Neolitik hem de onun devami olan Erken kalkolitik
kiiltiiri temsil etmesi bakimindan 6zelde Orta Anadolu, genelde de Anadolu’nun bu
donemlerinin problemlerinin aydinlatilmasina katki saglayacak ozelliklere sahiptir.
Neolitik ve Kalkolitik Cagda Kosk Hoyiik’iin iskan yeri olarak secilmesinin baslica
nedenleri; giiniimiizde de ¢ok verimli olan bir araziye hakim olmasi (Oztan, 2002),
burada kayahigin altindan dogrudan ¢ikan Késk Pmari kaynagmim bulunmasi (Ozkan,
2001) ve Neolitik ve Kalkolitik donemde madenin yerini alan obsidiyen kaynaklari
acisindan zengin olan Melendiz daglarinin hemen yakininda bulunmasidir (Silistreli,
1988). Kosk Hoyiik, bu konumundan dolayi, Neolitik ve Kalkolitik donemde uzun

siireli yerlesilen bir alan olmustur (Ozbasaran ve Cutting, 2007).

3.8 Calismada Incelenen Numunelerin Ozellikleri

3.8.1 Disin yapisi

Dis anatomik olarak, temelde tag (kuron) ve kok olmak iizere iki kistmdan olusmaktadir
(Sekil 3.16). Disin kok kismi, dis eti icinde ¢ene kemigine saplandigr; tag (kuron) kismi
ise ¢igneme fonksiyonu ile desteklendigi yerdir. Ayrica, bunlarin disinda dis minesi,
dentin ve sement olmak tiizere ii¢ tane kalsifiye (kireg¢lesmis) doku ile pulpa (dis 6zii)
diye adlandirilan bir tane yumusak dokudan olugsmaktadir (Fattibene ve Callens, 2010;
Vatnitsky, 2002).
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TAC (Kuron)

Dentin

/\ Pulpa (Dis

Sement

- KOK

Sekil 3.16. Disin yapis1 (Vatnitsky, 2002)

Dis minesi; disin dis tarafinda g6z ile goriilen beyaz kismidir ve kuron kismini kaplayan
sert bir yapidir. Kuronun tiim yiizeyini kaplayarak koruyucu bir formda olan dis
minesinin kalinlig1 yaklasik 1-2,5 mm arasinda degismektedir. Viicuttaki en kararli, en

sert yapidir ve viicutta bulunan tiim kemiklerden daha dayaniklidir.

Dentin; disin biiyiik bir ¢ogunlugunu iceren ve dis minesinin alt katmaninda bulunan
sert, sar1 renkli kismudir. Iginde pulpa olarak adlandirilan yumusak baglayici doku
bulundurur. Dis minesinin aksine kirilgan, oldukg¢a elastik bir yapidadir ve kemige gore
daha sert, dis minesine gore daha yumusaktir. Polarize 1s1k altinda hafif bir kirilma

sergiler. Ultraviyole 15181 altinda ise florensans madde gibi davranir.

Sement; dis kokiinlin disim1 kaplayan tabakadir. En temel fonksiyonu, dis eti zarinin
baglayic1 doku liflerini dise baglar, disi bir biitiin gibi destekler ve tutar. Bazi fiziksel,
kimyasal ve yapisal karakteristikleri ile bir kemik gibi etkili ve baglayici 6zellige sahip

bir dokudur.

Pulpa; dentinin merkezindeki bosluk igerisinde yer alan ve mineralize olmayan bir
yapiya sahip yumusak baglayicit dokudur. Kokiin tepesindeki kiigiik aciklik boyunca dis

eti zar ile iletisim kurmaktadir. Digin kok ve ta¢ kismindan gegerek en yukariya dogru
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ilerleyen ve i¢inde disin beslenmesini saglayan kan damarlar1 ile duyu sinirlerini

bulundurur.

Dis minesinin doku olusumu (histolojisi) incelendiginde, hekzogonal kesitler seklinde
kiimelenmis mineral kristalit hidroksiapatit gruplarindan olustugu goriilmektedir. Diger
bir deyisle, dis minesinin mineral bileseni hidroksiapatit kristalinden meydana
gelmektedir. Biyolojik hidroksiapatit kristali, P6;/m uzay grubu simetrisine sahip
hekzogonal bir yapidadir ve kafes parametreleri a=b=0,9432 nm, c¢=0,6881nm’dir.

Apatit kristal birim hiicresinde, 10 adet Ca**, 6 adet P034', 2 adet OH- iyonlar yer

almaktadir [Ca, (PO,)(OH),] (Sekil 3.16) (Fattibene ve Callens, 2010).

Sekil 3.17. Hidroksiapatit [Ca,,(PO,)OH),] kristalinin yapisi

Dis minesi, yaklasik %96 oraninda hidroksiapatit kristali icermektedir. Geriye kalan
%1°lik kisim proteinlerden ve %3’liikk kisim ise sudan meydana gelmektedir. Bu kristal,
radyasyonu depolayabilecek bir yapiya sahiptir (Griin, 1989) ve dis minesi disinda
dentinin (~%70-75) ve kemigin (~ %60-70) mineral yapisinda da yer almaktadir
(Desrosiers ve Schauer, 2001; Fattibene ve Callens, 2010).
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Dis minesi dokularinin kullanildigi geriye doniik ESR dozimetri ve tarihlendirme

¢alismalari, hidroksiapatit  [Ca,,(PO,),(OH),] kristalindeki radyasyon merkezli

radikallerin ~ Ol¢limiine  dayanmaktadir.  Biyolojik  hidroksiapatit ~ kristalinin
minerilizasyon siireci boyunca, karbonat iyonlar1 fosfat ve hidroksil iyonlarinin yerine
kristal kafes i¢ine dahil edilmektedir. Hidroksiapatit kristalinden radyasyon enerjisinin
sogrulmasiyla, karbonat iyonlar1 kristal matris icinde bulunan serbest radikal
merkezlerindeki serbest elektronlar1 yakalamaktadir ve karbonat radikal merkezlerinde
ne kadar dozda elektron yakalandigi da ESR’nin yardimiyla 6lgiilebilmektedir

(Desrosiers ve Schauer, 2001).

Dis minesinde olusturulan radikallerin ¢ogunlugu karbonattan tiretilen CO,, CO},

C033' ve CO~ ‘lerdir. Dis minesinin karbonat igerigine bakildiginda (%2-4) bu oldukca

beklenen bir durumdur (Driessens ve Verbeeck, 1990). Fakat ayn1 zamanda, fosfat,

hidroksil ve sogrulan oksijen molekiilleri gibi gesitli kaynaklardan tireyen O~ ve O

gibi oksijen radikalleri ile de karsilasilmasi s6z konusudur (Callens vd., 1998;

Vatnitsky, 2002).

Dis minesinin tarihlendirme caligmalarinda tercih edilmesinin baslica nedeni, canl
yapisindaki en kararli doku olmasidir. Bunun disinda, canlilarin yasadiklari zamanin
cok eski donemlere dayanmasi ve bu ylizden canlinin bulundugu dénemi yansitmasi,
herhangi bir tahribat veya asinmadan sonra asla yeniden sekillenmemesi ise bir diger
onemli Ozellikleridir. Bu nedenle, dis minesi i¢inde radyasyonun sebep oldugu
radikallerin toplam konsantrasyonu korunmaktadir (Vatnitsky, 2002). Ayrica, yliksek
derece de kristalik yapiya ve hidrosiapatit’e sahip olmasi nedeniyle dis minesi geriye
dontik dozimetri i¢in en uygun materyaldir (Desrosiers ve Schauer, 2001). Yerel ¢evre
ile etkilesmeleri sonucunda, dis minesinde depolanan radyasyon dozunun etkileri ile
canlmin biyolojik ve kiiltirel gelisimi hakkinda bilgi edinilmesine de katki

saglamaktadir (Ikeya, 1975; Jonas, 1997; Rink, 1997).

Uzun yillar toprak altinda kalan dis minerallerinin inorganik kisimlarinin genellikle
organik yapidan daha uzun siire canli kaldig1 belirlenmistir (Hedges, 2002; Horvarth,

2006). Hidroksiapatit kristali radyasyona maruz kaldigr zaman sogurdugu dozu oda
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sicakliginda yillarca saklayabilme Ozelligine ve disaridan herhangi bir etkiye maruz
kalmadik¢a da ¢ok uzun zaman araliginda kararli kalabilme ozelligine sahiptir. Bu
durum ESR tarihlendirme ¢aligmalarinda tercih edilmesine olanak saglamistir. Yapilan
caligmalar ile, radyasyon merkezli radikallerin konsantrasyonlarinin ve bundan dolay1
elde edilen ESR sinyal yogunlugunun yaklasik 100 mGy kadar diisiik dozlar ile 10 kGy
mertebesindeki yiiksek dozlara kadar sogrulan doz ile orantili olarak arttig1 ve karbonat
radikal merkezinin 25 “C’de (oda sicakliginda) hesaplanan 6mriiniin 107 yil gibi bir
zaman boyunca olaganiistii derecede kararl kalabildigi ortaya konmustur (Egesrsdorfer
vd., 1996; Giittler ve Wieser, 2008; Hennig vd., 1981). Ayrica, dis minesindeki serbest
radikal merkezleri x-1ginlar1, gama 1sinlari, beta, alfa, proton ve agir iyonlar seklindeki
parcaciklar ile bombardiman edilmek suretiyle olusturulabilmesi s6z konusudur
(Copeland vd., 1996; Desrosiers ve Schauer, 2001; Griin ve Katzenberger, 1994;
Ivannikov vd., 1997; Romanyukha ve Regulla, 1996).

3.8.2 Seramikler

Seramikler, insanlik tarihinde en eski ve en 6nemli teknolojik yenilikler arasinda yer
alan, ilk, gercek ve yapay materyallerden biridir. Seramiklerin farkli ydnleriyle
arastiritlmasi ve incelenmesi hem eski toplumlarin ekonomik, dogal, kiiltiirel ve sosyal
dinamikleri hem de seramik iiretimlerinde kullanilan yontemler ile ilgili bilgi
saglanmasma katki saglamaktadir.  Boyle bir arastirma sadece cografi acidan
anlagilmasinin yani sira, giinlimiizde zaman ve bolge agisindan siire gelen gelenekler ile
belirli bir tarzi yansitan eski zamanda yasamis insanlarin kiiltiirel mirasinin

anlasilmasina da yardimci olmaktadir (Cano vd., 2014a).

Seramikler, uzun zaman boyunca kazi alanlar1 ve bu alanlarin yilizey bolgelerinde
hemen hemen bozulmadan kalabilme 06zelligine sahiplerdir. Bu 6zellik, onlarin
tarthlendirme calismalarinda geg¢mise ait 6nemli parametrelerin elde edilmesini ve eski
donemleri tarihlendirmede kullanilmalarint miimkiin kilmaktadir. Ayrica, seramiklerin
dogrudan tarihlendirilme yetenegi sayesinde, tarihlendirme materyallerinin
korunamadigr kazi alanlarinin  disinda miizelerde muhafaza edilen seramik

materyallerinin analizi ile de firsat zenginligi saglamaktadir (Janz vd., 2015).
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Tarihlendirme c¢aligmalarinda en ¢ok tercih edilen seramikler canak-¢comlek parcalaridir.
Tim kazilarda en bol bulunan arastirma materyali olan c¢anak-¢comlek, tarihsel
caligmalarda herhangi bir diizeyi smiflandirmada onemli bir rol oynamaktadir.
Morfolojik ve bigimsel 6zelliklerine gore ¢anak-¢omlek kalintilarinin tanimlanmast,
bazen, kolayca yapilamamaktadir. Bu da isaret, belirti, elementlerin miktar1 ve
cesitliligi, canak-¢comlegin basli basina yapildig: killi toprak ve onun yapildig: tiriinlerin
karakteristiklerinin oldukga farkli olmalarindan kaynaklanir. Canak-¢omlegin en kiiglik
ozelligi bile cogu kaynak analizleri i¢in temel olusturmakta ve onu olusturan yapisal
bilesimi kuvvetli oranda kilin kaynag1 ve iiretim sekliyle iliskili olmaktadir. Seramigin
kokeninin belirlenmesi kullanildigi donem hakkinda degerli bilgiler vermesi nedeniyle

ozel bir ilgi alanidir (Bakraji, 2011).

Canak-¢comleklerin siniflandirilmasi numunenin kimyasal bilesenlerinin disinda dogru
analiz edilmesine de baghdir. Onun i¢in analizlerde kullanilacak ¢anak-¢comlek
numunelerinin se¢imi, tek bir alandan ayni zaman aralifina ait O6rneklerin alinmasi
onemli olmaktadir (Bakraji, 2011). Baz1 nedenlerle topraga gomiilen ¢anak-¢omlek
pargalart toprak igindeki radyoaktif elementlerden dolay1 dogal radyasyona maruz
kalmaktadir. Bu radyasyon tarihlendirme deneyleri igin toplanan canak-¢comlek
parcalarinin laboratuara getirildigi (ya da c¢ikarildigl) zamana kadar da devam

etmektedir (Cano vd., 2014b).

Topraktan yapilmis materyallerin yapimi sirasinda, materyali elde etmek i¢in en az
50001C pisirme 1sis1 kullanilmaktadir. Materyal 1sitildigi zaman, seramik fazin
olugsmasi i¢in killi bilesimler fizikokimyasal degisime ugrayarak c¢anak-comlegin
meydana geldigi minerallerin arkeolojik liiminesanslarinin  silinmesine neden
olmaktadir. Istisna olarak, camurdan yapilmis ve kurumas: icin giin 1518ma birakilan
killi objelerde de agartmalar gozlenmektedir. Materyal seramik faza gectigi zaman,
canak-comlegin ilk tretildigi zaman kabul edilir ve bu durumun son 1sitmay1 temsil
ettigi varsayilir. Eger arastirmacilar, materyalin ne zaman iiretildigini bilmek istiyorsa,
liminesans yoOntemleri ile son 1sitildigi zamandan bu yana gecen zamani
tarihlendirilebilmektedir. Eger son 1sitma zamanindan sonra materyal tizerinde herhangi

bir yanma s6z konusu olduysa bu durumda liiminesans sinyali sifirlanacak ve
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tarihlendirme islemi yanma isleminden sonraki zaman araligim1 kapsayacaktir (Liritzis

vd, 2013).

Canak-¢omlek ve diger benzer yapidaki topraktan yapilmis materyallerden elde edilen
temel liminesans sinyali, genellikle materyalin iginde bulunan ve c¢esitli kimyasal
yontemler ile ayristirilan kuvars ve feldspat minerallerinden kaynaklanmaktadir. Bu
mineraller, uzun zaman boyunca kararli kalabilen ve fiziksel davranislarina bakildiginda
sinyal artiglarinin  matematiksel fonksiyonlar ile tanimlanabildigi liiminesans

sinyallerine sahiplerdir.

Kuvarslar, diinya yiizeyinde kabuk hacminin %12’sinin olusturan silikon dioksit (Si0,)
kristal formlarinin en yaygin olamidir. Silika grubu minerallerinden olan kuvarslar,
termodinamik kararlilik alan1 ve kristal yapilar ile diger silika minerallerden farklilik
gosterir. Ornegin, alfa kuvars veya diisiik kuvars olarak adlandirilan diisiik-sicaklik
dereceli kuvarslar 573 'C kadar 1sitildiginda ve 20-30 kb’lik basinglara maruz
birakildiginda bile kararliligini siirdiirmektedir. Ozellikle magmatik kayagclar, granitler,
sedimenter pargaciklar ve topraktan yapilmis materyallerde oldukga sik rastlanmaktadir.
Kimyasal olarak basit bir yapiya sahip olmalarina ragmen, dogal kuvars kristalleri
kristal yapilarinda bos oksijen, silikon bolgeleri ve aralikli katyonlar (H, Li, Al ve Fe
vb.) gibi ¢ok ¢esitli kusurlara sahiplerdir. Kuvars kristalleri iyonize radyasyona (alfa,
beta, gama ve kozmik) maruz kaldiginda, bu kusurlar serbest elektronlar igin tuzak
gorevi gormektedir. Isinlanmis kuvars kristalleri disaridan 1s1, 151k veya herhangi bir
gerilim ile uyarildiklarinda bir liiminesans yayilir ve elektronlar uygun bir kusur
merkezi ile tekrar birlesmek icin tuzaklardan ayrilir. Kuvarslardaki bazi elektron
tuzaklar1 giin 15181na maruz kalmadig: siirece yiiz binlerce, milyonlarca yada milyarlarca
yil varligim1 korumaktadir. Bu tuzaklanmis elektronlarin konsantrasyonlar1 yiiksek
radyasyon dozlar1 ile doyuma ulasana kadar artis gostermektedir. Bu 6zelliklerinden
dolay1, giin 15181 gérmiis kisimlari ¢ikarilan ve laboratuarda siirekli radyasyon dozlarina
maruz birakilan arkeolojik veya jeolojik materyallerin tarihlendirilmesinde radyasyon
dozu ve liiminesans cevabi arasindaki iliskinin belirlenmesi i¢in kuvars kristalleri

kullanilmaktadir (Rink, ve Thompson, 2015).
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Feldspatlar, dinya’nin kabugunun yaklasik %60’m1 olusturan mineral grubudur.
Feldspatlar bilesimsel olarak MT,Og (M:K, Na, Ca ve T:Si, Al) olarak sembolize edilir.
Alkali feldspatlar i¢in son eleman kompozisyonu (K, Al) Siz;Og ve (Na, Al) Si;Og’dir.
Liiminesans tarihlendirmede K-feldispat (KAISi3Og), kuvarstan sonra dozimetre olarak
en sik kullanilan feldspat tiiriidiir. Feldspatlarin mineralojik bilesimine gore degisen
dogrudan bir bant araligi vardir. Hem yapisal hem de atomik kusurlar, feldspatlara
dozimetrik &zellikleri veren bant araliklarim isgal etmektedir. Iyonlastirici radyasyona
maruz birakildiklarinda bu kusurlarda tuzaklanabilen serbest yiikler (elektronlar ve
bosluklar) olusur ve daha sonra ultraviyole (UV), goriiniir ve yakin kizil Otesi

araliklarinda termal ya da optiksel olarak uyarilabilir (Rink, ve Thompson, 2015).
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BOLUM 1V

MATERYAL VE METOT

4.1 Giris

Bu boliimde, Nigde ili sinirlart icerisinde yer alan Kosk Hoyiik arkeolojik kazi
alanindan ¢ikarilan hayvan fosillerine ait dis numuneleri ile yine ayni bolgeden ¢ikarilan
arkeolojik seramik numunelerinin nasil temin edildigi, bolgeden ¢ikarilan dis ve
seramik numuneleri T{izerine laboratuar ortaminda uygulanan fiziksel islemler,
hazirlanan numuneler tizerinde takip edilen adimlar ile numunelerin karakterizasyonu

ve bunun i¢in kullanilan 6l¢iim aletleri detayli bir sekilde anlatilmaktadir.

4.2 Numunelerin Temini

Bu calismada incelenen dis ve seramik numuneleri, Ankara Universitesi Dil ve Tarih-
Cografya Fakiiltesi Arkeoloji Boliimii 6gretim tiyesi ve Kosk Hoyiik arkeolojik kazi
bagkan1 olan Prof. Dr. Aliye OZTAN ve ekibi tarafindan kazi sonucunda cikarilan

arkeolojik numuneler arasindan se¢ilmistir.

Numuneler laboratuar ortamina getirilirken giin 15181 gérmeyecek ve nemden
etkilenmeyecek bir sekilde numune kaplar igine yerlestirilerek getirilmistir. Ayrica,
numunelerin ¢ikarildig1 yerin yaklagik 30 cm civarindan toprak numuneleri alinmig ve
alman bu toprak numuneleri doz hizi hesaplamalar1 i¢in kullanilmigtir. Bu toprak
numuneleri de incelenen numuneler gibi ayni titizlikte laboratuar ortamina getirilmistir.

Bu ¢alisma i¢in, iki adet fosil hayvan dis numunesi ile iki adet arkeolojik canak-¢comlek
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parcalarindan olusan seramik numuneleri secilmistir. Dis numunelerinin se¢iminde

kirilmamus, saglikli ve arka disler olmasina ¢ok dikkat edilmistir.

4.3 Numunelerin Hazirlanmasi

4.3.1 Dis minesi numunelerinin hazirlanmasi

ESR yontemi ile dis minesi numuneleri iizerinde yapilan calismalarda, numunenin
hazirlanmasi yapilacak islemler arasinda en 6nemli olanidir. Burada amag, daha once
bahsedildigi gibi, mine tabakasmni disin diger kisimlarindan dikkatli bir sekilde
ayirmaktir. Elde edilen mine parcaciklarinin safli§i, doz degerlendirmelerinde hata
oraninin diisiik ve sonuglarin daha giivenilir olmasina katki saglamaktadir. Ayrica,
numune hazirlarken uygulanan mekanik ve 1sil islemler, mine tabakasi icerisindeki
organik ve inorganik bilesenlere etki ederek dogal/yapay 1sinlama sonucu olusan ya da
yap1 igerisinde mevcut olan paramanyetik merkezlerden gelen ESR sinyallerine
karigsarak yeni radikallerin T{retilmesine sebep olabilmektedir. Bu durumda,
radikallerden gelen katkilar sonuglart olumsuz yonde etkileyerek hata oranim

artirabilmektedir.

ESR yontemi ile ge¢gmis donemlere ait dis numuneleri lizerinde geriye doniik doz
belirleme ve tarihlendirme ¢alismalar1 yapilabilmesi i¢in, Oncelikle uygun dislerin
secilmesi gerekmektedir. Bu durumda iki 6énemli nokta g6z 6niinde bulundurulmalidir.
Bunlardan birincisi; kazi alanindan ¢ikarilan dis numunelerinin tibbi yollarla ¢ekilmis,
kirilmamis ve her hangi bir hastalik belirtisinin goriilmedigi disler olmasidir.
Numunelerin bu 06zelliklere sahip olmamalar1 halinde mineral ve karbonat
konsantrasyonunda  degisiklikler olabilecegi i¢in, sonuglar olumsuz ydnde
etkilenebilmektedir. Bir digeri ise; ¢alisma i¢in uygun dis tiirlerinin belirlenmesidir.
Canlilara ait 6n disler siklikla Ultra Viole (UV) 1sinlarina maruz kalmaktadir ve bu

ylizden 6n dislerin mine tabakalar1t UV 1sinlari ile olusturulan paramanyetik merkezlere
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sahip olmaktadir. UV isinlar1 ile olusan bu paramanyetik merkezler dogal ya da yapay
radyasyona duyarli ESR sinyali ile benzer 6zelliklere sahip oldugundan dolayr ESR

yontemi ile yapilan ¢alismalarda doz belirleme islemlerinde arka disler kullanilmalidir.

Fotograf 4.1°de, bir arkeolog yardimiyla Késk Hoyiik kazi bolgesinden ¢ikarilan ve bir
kisminin bu ¢alismada kullanildig1 dis numuneleri goriilmektedir. Bu numuneler, kazi
alanindan c¢ikarilirken, sonraki asamalarda yapilacak islemlerin hassasiyeti ve
dogrulugunu arttirmak i¢in her hangi bir kirilma ve zedelenmenin olmamasina,
numunelerin lizerinde bulunan tortularin temizlenmemesine ve uygun numune
kaplarinda laboratuar ortamina getirilmesine dikkat edildi. Numune hazirlama
islemlerinin tiim asamalar1 Omer Halisdemir Universitesi, Fizik boliimii, Atom ve

Molekiil Fizigi laboratuarinda gergeklestirildi.

Fotograf 4.1. Kosk Hoylik kazi alanindan ¢ikarilan dis numuneleri

Laboratuara getirilen dis numunelerinin, ilk O6nce tizerindeki toprak kalintilar1 bir dis
fircas1 yardimiyla dikkatlice alindi. Toprak kalintilarindan temizlenen dis numuneleri
bir giin saf su igerisinde bekletildi ve vatman filtre kagidiyla siiziilerek oda sicakliginda
kurutuldu. Kuruyan dis numunelerinin ta¢ (kron) kismi ile kdk kismini ayirmak igin,
disler elmas uclu dis¢i matkab1 yardimiyla dikkatlice enine kesildi (Fotograf 4.2a). Daha
sonra mine tabakasini ayirmak i¢in disin ta¢ kismi elmas uglu dis¢i matkabr yardimiyla
iist kismindan baglayarak ortadan ikiye ayrildi. Tiim pargalar ultrasonik banyo cihazinda

oda sicakliginda bir giin bekletildi ve daha sonra saf su ile iyice yikanarak etiivde 30 °C
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sicaklikta kurutuldu. Kuruyan dis parcalar {izerindeki mine tabakasinda kalan dentin
kisimlart dig¢i matkabi yardimiyla dikkatlice kazinarak ayristirildi. Elde edilen mine
parcalar icerisinde barindirdig1 diger kalsit bilesenlerden arindirilmak tizere %10’luk
hidroklorik asit (HCl) ¢6ziicii i¢inde tepkime bitene kadar bekletildi (Fotograf 4.2b).
Ardindan numuneler saf su ile yikandi ve bu sefer i¢cinde bulunan organik bilesenlerden
arindirmak {izere %30’lik hidrojen peroksit (H,O,) ¢oziiciisii i¢inde tepkime bitene
kadar bekletildi. Numuneler saf su ile yikanarak etiivde 30 °C sicaklikta kurumaya
birakildi. Islemler siiresince tepkimelerin olus ve bitis siirecleri takip edildi ve

tepkimelerin davranisi numunedeki gaz ¢ikisindan anlagildi.

3 ’
d

Fotograf 4.2. Dis numuneleri lizerine uygulanan deneysel islemler; mine kisimlarinin
ayristirilmasi, kesme (a), asit uygulama (b), ezme (c), eleme (d)
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Kuruyan mine parcalar1 agat havan yardimiyla gesitli eksenlerde el ile uygulanan basing
ve slirtlinme hareketleri ile ogiitildii (Fotograf 4.2c). Ezme islemi sirasinda
olusabilecek mekanik etkilerden gelen sinyalleri onlemek i¢in yavas ve dikkatlice
yapilmasina 6zen gosterildi. Ezilen mine parcalar elekler yardimiyla 45 pym — 125 um
boyutlarinda elendi (Fotograf 4.2d). Daha sonra, bu numuneler bes dakikalik bir siire
boyunca alkolle yikandi ve sonra tekrar saf sudan gegirilerek etiivde 30 °C sicaklikta
kurumaya birakildi. Kuruyan dis minesi numuneleri hassas terazi ile tartilarak kiitleleri
oOlgiiliip kaydedildi ve numuneler agz1 kapakli numune kaplaria yerlestirildi. Boylece,
Olclim yapilmaya hazir hale getirilen dis minesi numuneleri 6l¢tim islemine kadar 151k

gormeyen bir yerde muhafaza edildi.

4.3.2 Seramik numunelerinin hazirlanmasi

Bu calismada, kullanilan seramik parcalar1 bir arkeolog yardimi ile Kosk Hoyiik kazi
bolgesinden ¢ikarildi (Fotograf 4.3). Olgiilen liiminesans sinyalleri giin 1s131na duyarl
oldugundan dolayi, numunelerin ¢ikarildiklar1 andan itibaren laboratuar ortamina
gelinceye kadar higbir sekilde giin 15181 gormemelerine dikkat edildi ve numuneler siyah
posetler icine yerlestirilip uygun numune kaplarina koyularak laboratuar ortamina
getirildi. Seramik numunelerinin TL/OSL sinyallerinin sifirlanmamasi i¢in tiim islemler

laboratuarda kirmizi 11k altinda gergeklestirildi.

Deneysel calismalarda kullanilacak olan seramik numuneleri, ince tanecik yontemine
gore hazirland1 ve numune hazirlama islemlerinin tiim asamalar1 Ankara Universitesi,
Niikleer Bilimler Enstitiisii, Liiminesans (TL/OSL) Tarihlendirme Arastirma

Laboratuari’nda gergeklestirildi.
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Fotograf 4.3. Kosk Hoylik kaz1 alanindan ¢ikarilan seramik numuneleri

Laboratuar ortamina getirilen seramik numunelerinin karanlik ortamda zayif kirmizi 1s1k
altinda dig ylizeyleri bir ege yardimiyla yaklasik 2-3 mm kadar kazindi ve i¢ kisimlar
(hi¢ giin 15181 gérmemis kisimlar1) c¢ikarildi (Sekil 4.1). Buradaki amag¢, numunenin
icindeki hi¢ 151k almayan kisimlarma ulagsmakti ve esdeger doz olgiimleri i¢in bu i¢

kisimlar kullanildi.

Sekil 4.1. Seramik numunelerinin giin 15181 gérmiis kisimlarinin ¢ikarilmasi islemi
(Duller, 2008)

Seramik pargalariin i¢ kisimlarini esdeger doz dlglimlerine hazirlamak igin sirasiyla

parcalama, ezme, eleme ve asit uygulama islemleri uygulandi ve tiim islemler yine
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karanlik ortamda zayif kirmizi 1sik altinda gerceklestirildi. Yaklasik kiip seker
boyutlarina getirilen seramik pargalarinin her biri, ilk Once iizerlerindeki tozlarin
giderilmesi i¢in ¢esme suyu ile yikandi ve daha sonra kurumalar1 i¢in karanlik ortamda
bir glin siire ile bekletildi. Kuruyan seramik pargalarinin her biri otomatik havan
yardimu ile ufak pargalara ayrildi. Daha sonra agat havanda el yardimiyla iyice ezilerek
kiigiik boyutlara getirildi. Ezilen her bir numune, ayr1 ayr1 otomatik elek sistemi ile 20
um alti ve 20 pum tstii olmak iizere iki farkli boyutta elendi ve ayri ayr1 numune

kaplarinda muhafaza edildi.

Bu ¢alismada, esdeger doz dl¢iimleri i¢in 20 um alt1 boyutundaki polimineral tanecikler
kullanildi. Eleme isleminden sonra 20 pum alt1 boyutundaki her bir numune ayr1 ayri
beherlere koyuldu. Seramik numunelerinin gémiilii kaldiklar1 siire boyunca iglerinde
bulunan diger kalsit/karbonat icerikli bilesenlerden arindirmak iizere %10’luk
hidroklorik asit (HCIl) ¢oziiciisii igerisinde tepkime bitene kadar bekletildi. HCI
cozeltisinden ¢ikarilan numuneler saf su ile birka¢ kez yikanarak noétralize edildi. Daha
sonra iclerinde bulunan organik bilesenlerden arindirmak tizere %35’lik hidrojen
peroksit (H,O,) c¢oziiclisii igerisinde yine tepkime bitene kadar bekletildi. H,O,
coziiclisinden ¢ikarilan numuneler saf su ile birkag¢ kez yikanip etiivde 40 [1C sicaklikta
kurumaya birakildi. Kuruyan numunelerin her biri hi¢ 1s1k gérmeyen siyah numune

kaplarinda ayr1 ayri muhafaza edildi.

Seramik numuneleri ilizerine uygulan fiziksel islemlerden sonra, numuneleri Sl¢iim
yapilacak disklere yerlestirmek i¢in aseton ile ¢okeltme islemi uygulandi. Bunun i¢in 20
um alti1 boyutundaki numunelerin bir kismi erlen igerisine koyuldu ve iizerlerine
yaklasik 200 ml’lik aseton ilave edilerek karistirildi. Karistirildiktan sonra, yaklasik 2-3
dk bekletildi ve asetonun yiizeyinde kalan numuneler bir behere bosaltildi, erlenin
dibinde kalan numunelere ise dokunulmadi. Dipte kalan numunelerin iizerine tekrar
aseton ilave edilerek bu islemler sivi berraklasana kadar sirasiyla birka¢ defa tekrar
edildi. Daha sonra behere bosaltilan numuneler ¢alkalanarak meziir igerisine koyuldu ve
yaklagik 20 dk bekletildi. Bekleme isleminden sonra, asetonun yiizeyinde kalan
numuneler (1-4 pm) ile meziiriin dibinde kalan numuneler (4-11 um) ayr1 ayri beherlere
bosaltildi. Bu ¢alismda, ince tanecik yontemi kullanildigi i¢in meziiriin dibinde kalan

numuneler (4-11 pm) Sl¢iim i¢in kullanildi.
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Yaklasik 10 mm capinda, 0,5 mm kalinliginda ve 50 mm boyutlarindaki kuartz tiiplerin
icerisine ¢elik diskler yerlestirildi. Meziiriin dibinde kalan numuneler (4-11 pm)
iizerine bir miktar aseton ilave edildi ve otomatik cam pipet yardimiyla disklerin
bulundugu kuartz tiiplerin igerisine esit hacimlerde paylastirildi. Bu tiipler, asetonun
ucmasi i¢in etiivde 40 [1C sicaklikta yaklasik iki giin bekletildi. Aseton tamamen
buharlastiktan sonra diske yapisan numuneler dikkatli bir sekilde tiiplerden ¢ikarildi.

Boylece polimineral ince taneciklerden olusan numune tabletleri hazirlanmis oldu.

4.4 Ol¢iim Sistemleri

Bu kisimda, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan cikarilan fosil hayvan dis
numuneleri ile arkeolojik seramik numunelerinin karakterizasyonunda kullanilan 6l¢tim

sistemleri hakkinda bilgi verilmektedir.

4.4.1 X-1s1nlan difraktometre (XRD) olciimleri

Numunelerin kristal yap1 analizleri x-1smnlar1 difraktometresi (XRD) kullanilarak
yapilmistir. Kimyasal iglemler uygulanip toz haline getirilen dis minesi numuneleri ile
kimyasal islemler uygulanmayan seramik numuneleri iizerinde yapilan XRD 6l¢iimleri,
Ankara Universitesi, Fen Fakiiltesi, Fizik boliimii, Katthal Arastirma Laboratuarinda
bulunan RIGAKU MiniFlex II masaiisti X-Isint Toz Kirmim Difraktometresi
yardimiyla, oda sicakliginda 501 [J 2[1 [] 800 araliginda 0,020 1°lik adimlar ile 3[1/dak
hizla gerceklestirilmistir.

4.4.2 Taramah elektron mikroskobu (SEM) ve enerji sacilimh x-isinlar1 (EDX)

ol¢ciimleri

Numunelerin morfolojik igyapilarinin incelemesi ve igerdikleri minerallerin kristal

yapilart ile elementel bilesimlerinin belirlenmesi i¢in taramali elektron mikroskop
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(SEM) ve enerji sagilimli x-151nlar1 spektrometresi (EDX) kullanilmistir. Numunelerin
SEM ve EDX analizleri, Almanya’nin Dresden sehrinde bulunan Leibniz Institute for
Solid Satate and Material Research, IFW, arastirma enstitiisi SEM Laboratuari’nda
bulunan Zeiss EVOMAI1S5 model taramali elektron mikroskobu (SEM) ve bu
mikroskoba bagli Inca and AzTec Software model EDX spektrometresi ile

gergeklestirilmistir.

SEM ve EDX analizleri i¢in, dis numunelerinin mine kisimlar1 daha 6nceden bahsi
gecen dis hazirlama prosediirlerine gore hazirlandi. Fakat 6l¢timlerde 6giitiilmemis, kati
formdaki dis minesi numuneleri kullanildi. Ardindan, numune yiizeyleri iizerine
parlatma islemi (polish) uygulanarak yiizeyleri piiriizsiizlestirildi. Seramik
numunelerinin ise, numune hazirlama prosediiriinde yer alan kimyasal islemler
uygulanmamis kati formlar1 kullanildi ve dis numuneleri {izerinde uygulan diger benzer

islemler bu numuneler i¢in de tekrarlandi.

Daha sonra, numuneler numune tasiyicisi lizerine yerlestirildi ve yiizeyleri iletkenligi
arttirmak i¢in, havasiz bir ortamda EMITECH K550 model sputtercoater cihazi
kullanilarak altin piiskiirtiilmesiyle ince altin bir tabaka ile kaplandi. Altin tabaka ile
kaplanan dis minesi ve seramik numunelerinin her birinin SEM ve EDX o6l¢iimleri 15

kV gerilim uygulanarak ger¢eklestirildi.

4.4.3 Elektron spin rezonans (ESR) ol¢iimleri

Fosil hayvan dis numuneleri iizerinde yapilan ESR deneyleri, Ankara Universitesi
Niikleer Bilimler Enstitiisii, ESR laboratuarinda bulunan Bruker EMX -Premium X
model X-bant ESR spektrometresi ile Almanya’nin Dresden sehrinde bulunan Leibniz
Institute for Solid Satate and Material Research, IFW, arastirma enstitiisi ESR
laboratuarinda bulunan Bruker marka EMX model X-bant ESR spektrometresi (10
GHz) kullanilarak  gerceklestirilmistir.  Calismada  kullanilan X-Band ESR

spektrometresinin genel bir goriinlimii Fotograf 4.4.’de yer almaktadir.
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Fotograf 4.4. IFW-Dresden ESR laboratuarinda bulunan Bruker Model X-Band ESR
spektrometresinin genel bir goriiniimii

ESR spektrometresi genel olarak; elektromanyetik radyasyonun ayarlanabildigi, enerji
seviyeleri arasindaki gegisleri olusturmak i¢in gerekli enerjiyi saglayan, sabit frekans
degerine sahip bir mikrodalga kaynagi; incelenecek numunenin koyuldugu ve
mikrodalga enerjisinin depolandigi bir kavite; sistem lizerinde homojen ve degisken bir
manyetik alan olusturmak i¢in kullanilan elektromiknatislar ve manyetik sistem

tarafindan sogrulan enerjiyi algilayabilen bir dedektérden olugmaktadir.

Dis minesi numunelerinin sogurdugu esdeger doz degerini hesaplamak ve doz-cevap
egrisini olusturmak i¢in, farkli doz degerlerinde 1sinlanmig numunelerin ESR
spektrumlar1 oda sicakliginda, sogurma egrisinin birinci tiirevi seklinde kaydedilmistir.
Numuneler iizerinde yapilan her oOlglimde, kavite igine yerlestirilen numunelerin
konumlarinin degistirilmemesine 6zen gosterilmistir. Ol¢iim islemine baslamadan 6nce,
dis minesi numunelerinin ESR sinyal siddetlerini etkileyen en belirleyici parametreler
incelenerek calisma i¢in en uygun deney kosullari belirlenmistir. Elde edilen sonuglara
gore, bu calismada kullanilan dis minesi numunelerinin ESR spektrumlarinin

kaydedildigi deneysel parametreler Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1. Dis minesi numunelerinin ESR spektrumlarinin gézlendigi ESR
spektrometre parametreleri

Manyetik Alan 3410 G
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Manyetik Alana Tarama Genisligi 100 G

Mikrodalga Gictu 10 mW
Mikrodalga Frekansi 9.55 GHz
Modulasyon Genligi 1G

Modulasyon Frekansi 100 kHz
Tarama Suresi 162 s

4.4.4 Termoliiminesans (TL) ve optik uyarmali liiminesans (OSL) ol¢iimleri

Seramik numunelerinin Termoliiminesans (TL) ve Optik Uyarmali Liiminesans
olclimleri, Ankara Universitesi, Niikleer Bilimler Enstitiisii, Liiminesans (TL/OSL)
Tarihlendirme Arastirma Laboratuari’'nda bulunan Risg TL/OSL okuyucu (model

TL/OSL-DA-20) ile gerceklestirilmistir. Fotograf 4.5.°de caligmada kullanilan Rise

TL/OSL okuyucu sisteminin genel bir goriiniimii yer almaktadir.

Fotograf 4.5. Risg TL/OSL-DA-20 model spektrometrenin genel gériiniimii

Risg TL/OSL okuyucu otomatik o6l¢iim sistemi, TL ve OSL Oolgiimlerini birlikte
yapabilme oOzelligine sahiptir. Genel olarak, fotogogaltici tiip, uygun optik algima
filtresi ve 151k algilama sisteminden olugmaktadir. Sistemde hem optik uyarma hem de
1sitma bilesenleri ayni anda bulunur ve bu bilesenler birlikte yada ayr1 kullanilabilme

ozelligine sahiplerdir. Numunelerin 1sinlanmasi, sisteme bagli *°Sr/°Y beta 1sinlama
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kaynagi ile yapilmaktadir. Sistem i¢inde yer alan numune tasiyici igine 48 tane numune
yerlestirilebilir ve her bir numune icin farkli okuma prosediirleri kullanilarak 6l¢ctim

alinabilir. Bu sistemde, numuneler oda sicakliginda 700" C’ye kadar 1sitilabilir.

Calismada kullanilan KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerinin TL Slgiimleri ile
esdeger doz degerlerini belirlemek icin ¢ok tablet doz ekleme yontemi (MAAD)
kullanild1 ve dl¢iimlerde bu protokol uygulandi. Bunun i¢in, daha 6nce hazirlanan 20
pm alti boyutundaki polimineral ince taneciklerden olusan 6zdes numune tabletleri
(diskler) kullanildi. Her bir seramik numunesinin TL 6l¢iimleri i¢in, ayr1 ayr1 25 adet
disk hazirlandi. Daha sonra bu diskler, her birinde 5 tane disk olacak sekilde 5’erli
gruplara ayrilarak drnek tasiyicisi iizerine dikkatlice yerlestirildi. 1k grupta yer alan
disklere hicbir radyasyon dozu verilmedi ve bu gruptaki diskler dogal doz dl¢timleri i¢in
kullanildi. Diger gruplardaki diskler ise, dogal dozlar1 silinmeden tizerlerine TL/OSL
sistemine bagli *°Sr/°°Y beta 1sinlama kaynagi ile sirasiyla yaklasik 1,95 Gy, 3,90 Gy,
7,80 Gy ve 15,60 Gy radyasyon dozlarinda i1sinlandi. Tiim diskler, ©On 1sitma islemi
yapilmadan 2[1C/s artigla 5000]C/s kadar 1sitildi ve TL okumalar1 yapilarak Sekil 5.17
ve Sekil 5.18’deki gibi parildama egrileri elde edildi.

Caligmada kullanilan seramik numunelerinin TL okumalar1 yapilirken 6n 1sitma islemi
uygulanmadi. Bunun yerine, kararsiz (s1g) tuzaklarda bulunan elektronlarin parildama
egrilerine katkilari, bu tuzaklarin olusturdugu pik degerlerinin hesaplamalarda ihmal
edilmesiyle dikkate alinmadi. TL okumalarinda sicaklik hizint belirlemek igin
literatiirde yer alan calismalardan yararlanildi. Literatiirde bu deger 2[1C/s ile 2001C/s
arasinda degistigi ve yapilan denemeler sonucunda bu calisma i¢in en uygun sicaklik

artis hizinin 20C/s oldugu belirlendi. Sicaklik artis hiz1 belirlendikten sonra, her bir

numune 50001C/s kadar 1sitild1 ve TL okumalar1 yapilarak parildama egrileri elde edildi.

Calismada kullanilan KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerinin OSL 0lgtimleri ile
esdeger doz degerlerini belirlemek igin tek tablet yeniden olusturma yontemi (SAR)
kullanild1 ve dlglimlerde bu protokol uygulandi. Bunun i¢in, daha 6nce hazirlanan 20
pm alti boyutundaki polimineral ince taneciklerden olusan 6zdes numune tabletleri
(diskler) kullanildi. Her bir seramik numunesi i¢in, ayr1 ayri1 5 adet disk hazirlandi.

Hazirlanan diskler tizerine 200 [1C’de 6n 1sitma islemi uygulandiktan sonra diskler oda
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sicakliginda 30 dakika bekletildi ve sonra numunelerin dogal dozlarinin OSL okumalari
yapildi. Daha sonra, diskler sifirland1 ve TL/OSL sistemine bagli *°Sr/*’Y beta 1ginlama
kaynag ile yaklasik 3.25 Gy radyasyon dozunda isinlandi. Isinlanan diskler iizerine
tekrar Onisitma iglemi uygulanarak OSL okumalar1 yapildi. Bu islem sirasiyla 9.1 Gy,
13 Gy, 26 Gy ve 65 Gy radyasyon dozlar1 icin tekrarland1 ve bliyiime egrileri elde
edildi.

4.4.5 Isinlama islemleri

ESR yontemi ile doz belirleme ve tarihlendirme c¢alismasi yapilabilmesi igin
numunelerin yapay olarak 1sinlanmasi gerektiginden, numuneler lizerine laboratuar
ortaminda fiziksel islemler uygulandiktan sonra, numune kaplarinda saklanan dis minesi
numuneleri iizerine 1sinlama islemi uygulanmistir. Bu c¢alismada, dis minesi
numunelerinin farkli radyasyon dozu araliklarinda (5Gy — 9kGy) 1sinlama islemleri,
Tirkiye Atom Enerjisi Kurumu (TAEK), Cekmece Niikleer Arastirma ve Egitim
Merkezi (CNAEM), Isinlama Birimi’nde bulunan ve hizi saatte 1.993 kGy/sa olan ®°Co
"I-kaynag1 ile gerceklestirilmistir ve numunelerin yuttugu radyasyon doz miktari

kaynagin hiz1 baz alinarak belirlenmistir.

4.4.6 Radyoaktivite analizi

Dis ve seramik numunelerinin yillik doz hizim1 belirlemek i¢in gerekli olan
radyoaktivite analizi, Ankara Universitesi, Gama Spektroskopisi Laboratuari’nda
bulunan Canberra GCW 4023 well-type model, %44,8 bagim verimli, kuyu tipi Ge
dedektorlii gama spektroskopisi (HPGe) ile gergeklestirilmistir.
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BOLUM V

BULGULAR VE TARTISMA

5.1 Giris

Bu boliimde, Nigde ili smirlarn igerisinde yer alan Kosk Hoyiik arkeolojik kazi
alanindan c¢ikarilan hayvan fosillerine ait dis numuneleri ile arkeolojik seramik
numuneleri ile yapilan XRD, SEM, EDX, ESR, TL, OSL o6l¢iim sonuglari, elde edilen
sonuclara gore numunelere ait esdeger doz ile doz hizi degerlerinin belirlenmesi,
numunelerin tarihlendirme g¢alismalariyla elde edilen yas degerleri ve elde edilen bu

sonuglarin yorumlar1 verilmistir.

5.2 XRD Ol¢iimleri

Sekil 5.1°de Kosk Hoylik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan hayvan fosillerine ait iki
adet dis minesi numunesine (KH-DI1 ve KH-D2) ve literatiirde yer alan gen¢ dis
numunesine (HA1) (Reyes-Gasga vd, 2013) ait XRD desenleri goriilmektedir. Sekil
5.1’de goriildiigii gibi, bu numunelere ait iic XRD deseni karsilastirildiginda ii¢ desende
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bulunan piklerin ayni agilara denk geldigi goriilmektedir. Bu nedenle, dis numunesinin
uzun zaman i¢inde hangi ortam i¢inde bulunursa bulunsun kristal yapisinda ¢ok fazla
bir degisimin olmayacag1 sdylenebilir. Ayrica, numunelerin yapilarinda hidroksiapatit

kristali disinda herhangi farkli bir mineralin varligina rastlanmamustir.

KH-D1 ve KH-D2 kodlu dis minesi numunelerinin kristal yapilari, tamamiyla P6;/m

uzay grubu simetrisine sahip hekzogonal bir yapiya sahip hidroksiapatit [Ca, (PO,
(OH),] biyomineral yap: fakt6rinii tanimlamaktadir. Dig minesinin histolojisi g6z oniine

alindiginda numunelerin XRD desenlerinin literatiir ile biiylik bir uyum i¢inde oldugu

goriilmektedir.

&Jm_uww

KH-D2

KH-D1

Siddet (k.b.)

29 ()

Sekil 5.1. KH-D1, KH-D2, HA1 kodlu dis minesi numunelerinin XRD desenleri
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Diger taraftan, Sekil 5.2°de, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan ¢anak-
comlek pargalarindan olusan iki adet seramik numunesine ait XRD desenleri
goriilmektedir. Numunelerin elde edilen XRD sonuglarina gore, yapilarinda yogun
miktarda kuvars minerali oldugu gozlenmistir. Fakat KH-S1 ve KH-S2 numuneleri
iizerine herhangi bir kimyasal islem uygulanmadan XRD desenleri elde edildigi igin,
yapilarinda farkli tiir minerallerin varli§ina da rastlanmistir. XRD desenlerinde elde
edilen pikler incelendiginde bu mineralin kalsiyum (Ca) igerigine sahip olabilecegi ve
numunelerin gomiilii kaldiklar siire boyunca ¢evresinde bulunan dogal kalsitlere maruz
kaldig1 belirlenmistir. XRD desenlerinde gozlenen farkli mineraller, numuneler {lizerine
kimyasal islem uygulanarak yok edilmeye calisilmistir. Numunelerin yapisinda kuvars
minerali disinda her hangi bir mineralin kalmadigina emin olunduktan sonra TL ve OSL

Ol¢iim islemleri gergeklestirilmistir.

8000

KH-51
KH-52

7000 —

6000 —
5000 —

4000 DR o——

3000 —

Siddet (k.b.)

2000 —

1000 —

T T T T T T T T T T T v
20 40 60 80 100 120 140

20 (°)

Sekil 5.2. KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerinin XRD desenleri

5.3 SEM Olciimleri
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Sekil 5.3°de Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-D1 ve KH-D2 kodlu
dis minesi numunelerinin 15 kV gerilim uygulanarak 10 [Im’de elde edilmis olan SEM

gorlintiileri yer almaktadir.

Calismada, KH-D1 ve KH-D2 kodlu kat1 formdaki dis minesi numunelerinin diiz yilizey
alan goriintiileri incelenmistir. Her iki dis minesi numunesi i¢inde, hekzogonal kesitler
seklinde kiimelenmis hidroksiapatit kristal gruplarina rastlanmistir. Sekilde 5.3’de
gortildiigii gibi, her iki dis minesinin SEM goriintiilerinde diiz ve devamli bir mine
ylizeyi gorlilmemektedir. Bunun nedeni ise, numuneler kimyasal islemlerden
gecirildikten sonra SEM gortintiileri kaydedildigi i¢in numunelerin ylizeyinde bulunan
inorganik yapinin bir kismmin kaybolmasidir. Boylece, girintili ¢ikintili bir goriiniime
sahiplerdir. Ayrica, mine ylizeylerine etki eden asitlerden dolay1 prizmatik yapidaki

kristaller ¢6zlinerek yiizey tizerinde kiigiik delikler olustugu da goriilmektedir.
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KH-D2

Sekil 5.3. KH-D1 ve KH-D2 kodlu dis minesi numunelerinin SEM goriintiileri

Benzer sekilde, Sekil 5.4°de Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S1 ve
KH-S2 kodlu seramik numunelerinin 15 kV gerilim uygulanarak 10 [Jm’de elde edilmis
olan SEM goériintiiler1 yer almaktadir. Sekilde 5.4’de goriildiigii gibi, seramik
numunelerinin SEM 6l¢iimleri sonucu elde edilen ylizey goriintiileri girintili ¢ikintilidir.
Bunun nedeni ise, numune hazirlama iglemlerinde seramik numunelerinin yiizeyleri bir

ege ile kazindig i¢in diiz bir yiizey goriilmemektedir.
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e KH-S1

Sekil 5.4. KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerinin SEM goriintiileri

5.4 EDX Ol¢iimleri

Sekil 5.5°de, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-D1 ve KH-D2 kodlu
dis minesi numunelerine ait EDX oOl¢limleri yer almaktadir. Elde edilen sonuglar
incelendiginde, her iki numune i¢inde de ylizde olarak yogun bir sekilde kalsiyum (Ca),
fosfor (P), karbon (C) ve oksijen (O) elementlerinin varligt gézlenmistir ve bu

elementlerin hidroksiapatit kristalleri ile dogrudan iliskili oldugu saptanmustir.
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Sekil 5.5. KH-D1 ve KH-D2 kodlu dis minesi numunelerinin EDX sonuglari

Diger taraftan, Sekil 5.6’de, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S1 ve
KH-S2 kodlu seramik numunelerine ait EDX Ol¢limleri yer almaktadir. Sekil 5.6’da
gortildigi gibi, KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numuneleri yilizdece yogun bir sekilde
oksijen (O), silisyum (Si) ve karbon (C) elementlerine rastlanmistir. Bu durum, silikon
dioksit (SiO,) kristal formlar1 arasinda en yaygin olan kuvars minerallerin seramik
numuneleri i¢inde bulundugunu gostermektedir. Diger bir ifade ile seramik

numunelerinin kuvars minerali agisindan oldukga zengin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.6. KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerinin EDX sonuglar1

KH-S1 kodlu seramik numunesinde yer alan kalsiyum (Ca) elementi, materyalin
gomiilii bulundugu siire boyunca dogada bulunan dogal kalsitlere maruz kaldigini
gostermektedir. Her iki numune iginde yer alan karbon (C) elementi ise yine
materyallerin gdmiili bulunduklar1 siire boyunca ¢evrelerinde bulunan organik
bilesenlerin yap1 icine etki ettigini ifade etmektedir. Seramik numunelerinin EDX

Ol¢iimleri, numuneler tizerine herhangi bir kimyasal islem uygulanmadan kaydedildigi
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icin kalsit ve organik yapilara rastlanilmasi beklenen bir durumdur. Bu nedenle, seramik
numunelerinin gémiilii kaldiklar siire boyunca iglerinde bulunan diger kalsit/karbonat
icerikli bilesenlerinden arindirmasi i¢in %10’luk hidroklorik asit (HCIl) ¢oziiciisii ve
daha sonra i¢lerinde bulunan organik bilesenlerden arindirmak tizere %35’lik hidrojen
peroksit (H,O,) c¢oziiciisii uygulanmistir. Tarihlendirme ¢alismasi igin gerekli olan
esdeger doz Olclimlerinde kullanilan numunelerin saf kuvars minerali olmasina dikkat

edilmistir.

5.5 ESR Olciimleri

5.5.1 ESR deney kosullarinin belirlenmesi

Manyetik alanin bir fonksiyonu olan ESR sinyalinin siddet yogunlugunu etkileyen,
mikrodalga giicii ve modiilasyon genligi gibi bir¢ok 6nemli parametre bulunmaktadir.
Bu caligsmada, dis minesi numunelerinin ESR sinyal siddetini etkileyen en belirleyici

parametreler incelenerek calisma icin en uygun deney kosullar1 belirlenmistir.

5.5.1.1 Mikrodalga giiciiniin belirlenmesi

Bu calismada Sekil 5.7°de goriildiigii gibi, 500 Gy 1sinlanmis KH-D1 kodlu dis minesi
numunesinin farklt mikrodalga giic (0.063mW, 0.202mW, 0.803mW, 1.01mW,
1.27mW, 1.60mW, 2.01mW, 2.53mW, 3.19mW, 4.02mW, 5.07mW, 6.37mW,
8.02mW, 10.11mW, 12.75mW, 16.06mW, 20.17mW, 25.45mW, 31.96mW, 40.24mW,
50.65mW, 63.77mW, 80.28mW, 101.1mW, 1272mW, 160.2mW, 201.2mW)
degerlerinde ESR spektrumlar1 kaydedilmistir.

Sekil 5.7°de de goriildiigii gibi, mikrodalga giicli arttik¢a, numunenin kaydedilen ESR
sinyallerinin sekillerinde bozulmalar gdzlenmistir. Bu bozulmalar daha 6nceki boliimde
bahsedildigi gibi, yliksek mikrodalga giic degerlerinde gilic doygunlugunun

gdzlendiginin bir gostergesidir.
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Sekil 5.7. 500 Gy 1sinlanmis KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin farkli mikrodalga
giic degerlerinde manyetik alan siddetine gore kaydedilmis ESR spektrumlari

KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin ESR sinyal siddetinin mikrodalga giicline
bagliligi incelendiginde (Sekil 5.8); diisiik mikrodalga giic degerlerinde, sinyal
siddetinin mikrodalga giic degerlerinin karakokii ile orantili olarak lineer bir sekilde
artis gosterdigi, fakat yiiksek mikrodalga gii¢ degerlerinde ise doyuma ulastig1 deneysel
olarak gozlenmistir. Benzer durum, ESR sinyalinin tepe - tepe (peak-to-peak)

uzunlugunun mikrodalga giiciine gore degisiminde de goriilmektedir.
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Mikrodalga Giicii (VmW)

Sekil 5.8. 500 Gy 1sinlanmig KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin ESR
spektrumlarinin siddetinin ve tepe-tepe uzunlugunun karekdk mikrodalga giiciine gore
degisimi

Diger taraftan Sekil 5.9, dis minesi numunesinin ESR sinyal siddetinde gozlenen
manyetik alan bilesenindeki degisiminin (¢izgi genisligi) (L/Hrr), mikrodalga giiciine
gore degisimini gostermektedir. 0.063mW degeri ile 201.2mW degeri arasinda yer alan
farkli mikrodalga giicii degerlerinde kaydedilen spektrumlar sonucu elde edilen grafige
gore, ~1.27mW degeri ile ~40.24mW degerleri arasinda bulunan mikrodalga giicii
degerlerinde ESR sinyal siddetinin manyetik alan bilesenindeki degisimin sabit degerler
aldig1 gozlenmistir. Bu istenen bir durumdur ve bundan dolayi, deneysel ¢aligmada
yapilan Olclimlerde bu mikrodalga gii¢ araliginda yer alan degerlerin, ¢alisma i¢in en

uygun degerler oldugu 6ngoriilmiistiir.
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Mikrodalga Giicii (YmW)

Sekil 5.9. 500 Gy 1sinlanmig KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin ESR
spektrumlarinin [ /Hpr degisiminin karekok mikrodalga gliciine gore degisimi

5.5.1.2 Modiilasyon genliginin belirlenmesi

Bu calismada, 1000 Gy i1sinlanmis KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin farkl
modiilasyon genligi degerlerinde (0.25G, 0.50G, 0.75G, 1G, 2G, 3G, 4G, 5G, 6G, 7G,
8G, 9G, 10G) ESR spektrumlar1 kaydedilmistir (Sekil. 5.10)

Sekil 5.10 ‘de goriildigii gibi, modiilasyon genligi arttikca ESR sinyalinin seklinde
bozulmalar goézlenmistir. Diisik modiilasyon genligi degerlerinde beklenen
tarthlendirme sinyali acik¢a goriilmektedir.  Fakat modiilasyon genligi arttikca,
spektrumun alt tarafinda yer alan iki yarilma piki giderek tek bir pik halinde
gbzlenmeye baglamistir. Bunun nedeni, yiiksek modiilasyon genligi degerlerinde iki
yartlma pikinin ¢izgi geniglikleri modiilasyon genligi degerleri ile karsilastirildigi
zaman, piklerin ¢izgi genisliklerinin modiilasyon genligi degerinden kii¢iik olmasidir.
Bundan dolay1, yiiksek modiilasyon genligi degerlerinde iki pik arasindaki mesafe

kapanarak tek bir pik seklinde goriilmeye baslanmistir.
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Sekil 5.10. 1000 Gy 1sinlanmis KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin farkli
modiilasyon genliklerinde manyetik alan siddetine gore kaydedilmis ESR spektrumlari

Ayrica, modiilasyon genliginin sinyal siddeti ile dogru orantili arttig1 da Sekil 5.11°de
goriilmektedir. Modiilasyon genligi arttikga spektrumun alt tarafinda yer alan iki
yarilma piki arasindaki mesafe kapanana kadar sinyal siddeti artig gosterirken, iki
yartlmanin birleserek tek bir yarilma piki halinde goézlendigi andan itibaren sinyal

siddeti sabit kalmustir.
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Sekil 5.11. 1000 Gy 1sinlanmig KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin ESR
spektrumlarinin siddetinin ve tepe-tepe uzunlugunun modiilasyon genligine gore
degisimi

Sekil 5.12°de, ESR sinyal siddetinde gozlenen manyetik alandaki degisimin (U/Hrr) ,
modiilasyon genligine gore degisimi goriilmektedir. 0.25 G ile 10 G arasinda degisen
farkli modiilasyon genligi degerlerinde kaydedilen spektrumlar sonucu elde edilen
grafige gore, ~ 2G modiilasyon genligi degerine kadar, [ /Hyr degerlerinin sabit oldugu
ve bu degerden sonra keskin bir sekilde artis gosterdigi goriilmektedir. Bu grafik,
yukarida da bahsedildigi gibi, dis minesi numunesine ait tarihlendirme sinyali i¢in en
uygun modiilasyon genligi degerinin ~2.5G ve bu degerin altindaki degerler oldugunu

acikca gostermektedir.
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Sekil 5.12. 1000 Gy 1sinlanmis KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin ESR
spektrumlarinin [JHpr degisiminin modiilasyon genligine gore degisimi

Diger taraftan, bu calismada mikrodalga giicii ile modiilasyon genligi degerlerinin
radyasyona bagliliginin ESR sinyal siddeti tizerindeki etkisi incelenmistir. Bunun igin,
yiiksek radyasyon dozu (8000Gy) ile diisiik radyasyon dozu (500Gy) olmak {izere iki
farkli doz degerinde isinlanmis iki dis minesi numunesinin farkli mikrodalga gii¢

degerleri ile farkli modiilasyon genligi degerlerinde ESR spektrumlar1 kaydedilmistir.

Bu calismada kullanilan mikrodalga giic degerleri ~ 0.25mW ile ~ 64mW arasinda
degismektedir. Yiiksek ve diisiik dozda 1sinlanmis iki numune igin, her bir mikrodalga
giic degerinde diisiik (0.5G) ve yiiksek (2.5G) modiilasyon genligi degerleri icin ayr1
ayrt ESR spektrumlar1 kaydedilmistir. Yiiksek ve diisik doz degerleri icin iki farkl
modiilasyon degeri i¢in elde edilen ESR spektrumlarinin siddetleri birbirlerine

oranlanarak, dl¢iilen mikrodalga gii¢c degerlerine gore grafikleri ¢izilmistir (Sekil 5.13).
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Sekil 5.13. Yiiksek doz (8000Gy) degeri ile diisiikk doz (500Gy) degerinde 1sinlanmis
KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin farkli iki modiilasyon genligi degerinde elde
edilen ESR sinyal siddetlerinin karekok mikrodalga gliciine gore degisimi

Sekil 5.13’de goriildiigii gibi, yiiksek doz degerinde elde edilen sinyal siddetinin diisiik
doz degerinde elde edilen sinyal siddetine oranina bakildigi zaman, 0.5 modiilasyon
genligi degerinde bu oranin yaklasik ~12mW — 13mW mikrodalga giic degerlerine
kadar oldukca degiskenlik gosterdigi ve daha sonra mikrodalga giicli arttikga oranin
hizli bir sekilde azalmaya basladig1 goriilmektedir. Fakat 0.5G modiilasyon genliginin
aksine, 2.5G modiilasyon genligi degerinde elde edilen sinyal siddeti orami yaklasik
~12mW — 13mW mikrodalga gii¢c degerlerine kadar fazla degiskenlik géstermeden sabit
kalmistir ve daha sonra mikrodalga giicli arttikca oran azalmaya baslamistir. Bu
nedenle ve elde edilen sonuglara goére, bu calismada kullanilan numunelerin sahip
oldugu esdeger doz degerini belirlemek i¢in, 0.5G degerinden yiiksek modiilasyon
genligi ve makul mikrodalga gii¢ (~10mW) degerlerinin kullanilmasinin daha uygun
oldugu goriilmiistiir. Ancak, yukarida da bahsedildigi gibi, modiilasyon genligi

degerinin sinyalin ¢izgi genisliginden daha biiylik olmamasina dikkat edilmistir.
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5.5.1.3 Numune kiitlesinin ESR sinyali iizerindeki etkisi

Bu caligmada, Sekil 5.14°de goriildiigii gibi, kiitle etkisinin neden oldugu belirsizlikleri
gozlemlemek icin farkli kiitle degerlerine sahip dis minesi numunelerinin ESR sinyal
siddetlerindeki degisim incelenmistir. Bunun i¢in, sekiz farkli kiitle degerlerinde dis
minesi numuneleri tartilip kuartz tiipler igerisine yerlestirilmis ve ESR spektrumlari

kaydedilmistir.
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Sekil 5.14. ESR sinyal siddetinin toz dis minesi kiitle degerlerine gore degisimi

Sekil 5.14’de de goriildigi gibi, kiitle degeri arttikca ESR sinyalinde de artig
gozlenmektedir. Bunun nedeni ise, kavite igerisine yerlestirilen numune tarafindan
sogrulan mikrodalga enerjisi ile spin sistemi arasindaki iliskinin ESR sinyal siddeti
tizerindeki etkisidir. Numune miktar1 arttik¢a, numune tarafindan daha fazla mikrodalga
enerjisi sogrulmustur ve boylece daha fazla spin gecisi gozlenmistir. Bu spin gegisleri

de ESR sinyali lizerinde, sinyal siddeti olarak kendini gostermektedir.
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5.5.2 Dis minesi numunelerinin ESR spektrumlari

Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan hayvan fosillerine ait iki adet dis
minesi numunesinin farkli radyasyon dozlarinda kaydedilmis ESR spektrumlar1 Sekil

5.15°de ve Sekil 5.16’da yer almaktadir.

Toz halinde hazirlanip kuartz tiipler igerisine yerlestirilen dis minesi numunelerinin
ESR spektrumlar1 kaydedilmeden Once, numunelerin anizotropik davranig gosterip
gostermedigi incelenmistir. Bunun ig¢in, derece bolmeli ve 360" donebilen bir
gonyometre kullanilarak kuartz tiip igerisine yerlestirilmis numuneler manyetik alan
icerisinde 300 ar derece araliklar ile dondiiriilerek ESR spektrumlar1 kaydedilmistir.
Yapilan bu deney sonucunda herhangi bir anizotropik davranis gézlenmemis ve farkl

dozlarda 1sinlanmis numunelerin ESR spektrumlar1 oda sicakliginda kaydedilmistir.
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Sekil 5.15. KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin farkli radyasyon dozlarinda
kaydedilmis ESR spektrumlari
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Sekil 5.16. KH-D2 kodlu dis minesi numunesinin farkli radyasyon dozlarinda
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Sekil 5.17°de ve Sekil 5.18, KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerine ait dogal

doz degerinde elde edilen TL parildama egrileri ile dogal doz degeri iizerine farkli

radyasyon dozlarinin eklenmesiyle elde edilen TL parildama egrileri goriilmektedir.

Numunelere ait parildama egrileri incelendiginde, numunelerin dogal doz degerinde

elde edilen 1s1ldama egrilerinin siddetleri, numunelerin uzun siire toprak altinda kalarak

dogal radyasyona maruz kaldigim1 gostermektedir. Numunelerin dogal doz degerleri

lizerine yapay radyasyon dozlari eklenmesiyle elde edilen parildama egrilerinin

siddetlerinin ise artan radyasyon dozu ile dogru orantili olarak arttig1 ve sekillerinde bir

degisiklik olmadig1 goriilmektedir.
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Sekil 5.17. Kosk Hoyiik bolgesinden ¢ikarilan KH-S1 kodlu numunenin dogal ve ilave
dozlu TL parildama egrileri
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Sekil 5.18. Kosk Hoyiik bolgesinden ¢ikarilan KH-S2 kodlu numunenin dogal ve ilave
dozlu TL parildama egrileri
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Elde edilen parildama egrilerinde, KH-S1 numunesinin 265 [1C’de, KH-S2
numunesinin ise 270 [JC’de baskin bir TL piki verdigi goriilmektedir. Literatiirde, TL
yontemi ile yapilan dozimetri ve tarihlendirme g¢alismalarinda 200 [JC’nin altindaki
sicaklik degerlerinde elde edilen parildama egrilerinin dozimetri ve tarihlendirme
caligmalar1 i¢in uygun olmadigi belirtilmektedir. Bunun nedeni ise, iletkenlik bandina
yakin yar1 kararli enerji diizeylerinde bulunan elektronlarin, diger bir deyisle sig
tuzaklarda bulunan elektronlarin yasam siiresinin derin tuzaklarda bulunan elektronlara
oranla daha kisa olmasidir. Bu yiizden, 200 [JC’den daha diislik sicakliklarda 1sima
egrisi veren tuzaklardaki elektronlarin, yiiksek sicakliklara c¢ikildik¢a tuzaklardan
kurtulma durumu s6z konusu oldugu i¢in, tarihlendirme ve dozimetri caligmalarinda
300 [C’ye kadar yada daha yiiksek sicakliklarda olusan kararli 1s1 egrilerinin uygun
oldugu belirtilmektedir. Bu g¢aligmada kullanilan numunelerin TL 6l¢timleri sonucu
elde edilen parildama egrileri, numuneler iizerinde tarihlendirme yapilabilecegini agikca

gostermektedir.

5.6.1 Plato testi

Bu calismada, TL o6l¢iimleri sonucunda elde edilen parildama egrileri ile numunelerin
tarthlendirilmesinde ve esdeger doz degerinin hesaplanmasinda dikkate alinacak

sicaklik degerlerini belirlemek icin plato testi yapildi.

Plato testi, literatiire uygun bir sekilde her bir numune ve her bir doz degeri igin ayri
ayr1 uygulandi. Bu teste gore, yukarida bahsedilen ve Sekil 5.17 ve sekil 5.18 de
goriilen numunelerin dogal doz degerinde ve dogal doz + yapay i1sinlama dozu
degerlerinde 0 - 500 [IC sicaklik araliginda TL okumalar1 yapilarak parildama egrileri
elde edildi. Daha sonra, elde edilen parildama egrilerinden dogal doz sinyal siddeti ile
her bir doz degerinde elde edilen sinyal siddetleri karsilagtirildi ve her bir sicaklik
deger1 1¢in Igogar dor/Laogal+yapay 1gmlama dozu SINyal siddetleri birbirine oranlandi. Elde edilen
bu oran ile sicaklik-sinyal degisim egrisi elde edilerek, oranin sabit deger aldig1 (diiz

olarak gozlendigi bolge) bolge plato bolgesi olarak adlandirildi.
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Daha onceden de bahsedildigi gibi, TL tarihlendirme calismalarinda elde edilen
1s1ldama egrilerinde 0 - 200 [JC sicaklik araliginda tuzaklar kararsiz ve yasam Omiirleri
kisa oldugu i¢in, (1200 [IC itibaren 300 [IC’ye kadar yada daha yiiksek sicakliklarda
olusan kararli parildama egrileri dikkate alinmaktadir. Bu nedenle plato testinde,
numunelerin parildama egrilerinden elde edilen lgogar do/ldogat+yapay igmlama dozu SINyal

siddetleri (1200 [IC itibaren degerlendirilerek belirlenmistir.

Sekil 5.19°da, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S1 kodlu arkeolojik
seramik numunesinin plato testi i¢in elde edilen sicaklik - Igogal dor/ldogattyapay ssintama dozu

sinyal degisim egrisi goriilmektedir.
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Sekil 5.19. KH-S1 kodlu numunenin plato testi sonucu

Sekil 5.19’te gorildugi gibi, yaklasik 200 [1C’den itibaren sicaklik arttikga Igogal
doz/Ldogal+yapay 1gmlama dosu OTam1 kararli bir sekilde yiikselmektedir. Fakat bu oranin,
2500]C’den itibaren 4000]C sicaklik degerine kadar diiz bir c¢izgi sekli aldig
gorlilmektedir. Bu g¢aligmada, bu aralik plato bolgesi olarak tanimlanmigtir. Bunun

anlami, numuneler gomiilii kaldiklar1 siire boyunca platonun basladigi noktadan
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itibaren tuzaklarin bosalmadigi, derin tuzaklarin bu bolgede oldugu ve bu bolgedeki
tuzaklarin yasam siirelerinin numunelerin yast ile dogrudan iliskili oldugudur. Bu
nedenle plato testi sonuglarina gore, Kosk Hoylik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan
KH-S1 kodlu arkeolojik seramik numunesinin esdeger doz degerlerini belirlemek igin

en uygun integrasyon araligiin 250 — 400 [1C oldugu belirlenmistir.
Sekil 5.20°de, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S2 kodlu arkeolojik
seramik numunesinin plato testi i¢in elde edilen sicaklik - Igogal dor/ldogattyapay ssintama dozu

sinyal degisim egrisi goriillmektedir.
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Sekil 5.20. KH-S2 kodlu numunenin plato testi sonucu

KH-S2 kodlu numune igin, elde edilen Ijogal dor/ldogat+yapay isitama dosu OTaninin sicakliga
gore degisimi incelendiginde, KH-S1 kodlu arkeolojik seramik numunesi ile ayni plato
bolgesine sahip oldugu ve esdeger doz degerlerini belirlemek i¢in yine en uygun

integrasyon araliginin 250 — 400 [JC oldugu belirlenmistir.
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5.7 OSL Ol¢iimleri

Sekil 5.21°de ve Sekil 5.22°de, KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerine ait dogal
doz degerinde elde edilen OSL bozunma egrileri ile dogal doz degeri tizerine farkli

radyasyon dozlarinin eklenmesiyle elde edilen OSL bozunma egrileri goriilmektedir.
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Sekil 5.21. Kosk Hoyiik bolgesinden ¢ikarilan KH-S1 kodlu numunenin dogal ve ilave
dozlu OSL bozunma egrileri
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Sekil 5.22. Kosk Hoyiik bolgesinden ¢ikarilan KH-S2 kodlu numunenin dogal ve ilave
dozlu OSL bozunma egrileri
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Sekil 5.21 ve Sekil 5.22°de goriildiigi gibi, numunelere ait bozunma egrileri
incelendiginde, numunelerin dogal doz degerleri ilizerine yapay radyasyon dozlari
eklenmesiyle elde edilen bozunma egrilerinin siddetlerinin ise artan radyasyon dozu ile
dogru orantili olarak arttig1 ve sekillerinde bir degisiklik olmadigi goriilmektedir. SAR
yontemi uygulanarak OSL okumalar1 yapilan her iki numune i¢inde 150 saniye 6n

1sitma siiresi se¢ilmistir.

5.8 Esdeger Doz Degerinin Belirlenmesi

5.8.1 ESR yontemiyle belirlenen esdeger doz degerleri

ESR sinyal siddeti, tuzaklardaki elektron sayis1 ve numunenin gémiildiigii siire boyunca
sogrulan doz miktar1 ile (esdeger doz) veya bir baska deyisle numunenin gomiilii

bulundugu siire ile orantilidir.

Bu tez calismasinda, dig minesi numunelerinde esdeger doz degerini belirlemek igin,
doz ekleme yontemi kullanildi. Doz ekleme yontemi, ¢alismada kullanilan her bir dis
minesi numunesi lizerine (KH-D1, KH-D2) ayr1 ayr1 uygulandi. Kullanilan bu yontem
ile numunelerin sogurdugu dozlarin belirlenmesi i¢in doz-cevap egrileri olusturuldu.
Doz-cevap egrilerini elde etmek icin, ilk 6nce dogal doz 6l¢iimii i¢in ayrilan dis
numunelerinin her birinin oda sicakliginda ESR spektrumlar1 kaydedildi. Daha sonra,
5Gy - 9000Gy arasinda farkli radyasyon dozlarinda 1sinlanmis dis minesi numunelerinin
isinlandiktan hemen sonra ESR spektroskopisi ile oda sicakliginda spektrumlari
kaydedildi. Kaydedilen spektrumlarin siddetlerinde kiitle farkindan dolay1 gdzlenen
degisimleri diizeltmek i¢in, numunelerin kiitle degerleri ve spektrumlarin siddetleri,
numunelerden bir tanesi referans alinarak normalize edildi. Normalize edilen ESR
sinyal siddetlerinin farkli radyasyon doz degerlerine gore grafikleri ¢izildi ve lineer

olarak fit edilerek doz-cevap egrileri olusturuldu.

Sekil 5.23’de, Kosk Hoyiik bolgesinden ¢ikarilan KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin
farkli radyasyon doz degerlerinde kaydedilen ESR sinyal siddetlerinin doz degerlerine
gore degisimi verilmektedir. Sekilde de goriildiigii gibi, ESR sinyal siddeti, spin
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yogunluguna bagli olarak yaklasik 1.5kGy (1500Gy) doz degerine kadar lineer olarak
artarken, 1.5kGy radyasyon dozu degerinden sonra, sinyal siddetinin yavas yavas
azalarak doyuma ulasti1 ve sabit degerler aldig1 goriilmektedir. Bu nedenle, esdeger
doz degerini belirlerken olusturulan doz-cevap egrilerinde, sinyal siddetinin lineer

olarak artis gosterdigi bolge dikkate alinmistir.

3000 -
2500 —
2 2000
=
=
=
g 1500 A @ Deneysel Deger
©
> . .
£ 1000 - Exponansiyel Fit
v 2
% R%=0.99884
w
500 —
Lineer Fit
2_
0 R"=0.99265
L]
T T T T T T T T T T

0 1 2 3 4 5 6 7
Sogurulan Doz (kGy)

Sekil 5.23. KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin ESR sinyal siddetinin radyasyon
dozuna gore degisimi

Sekil 5.24’de, Kosk Hoyiik bolgesinden ¢ikarilan KH-D1 kodlu dis minesi numunesine
ait doz-cevap egrisi goriilmektedir. Sekilde goriildiigii gibi, dogal radyasyon dozu ile
1.5kGy radyasyon dozu arasinda degisen doz degerlerine karsilik gelen ESR sinyal
siddetlerinin lineer degisimi doz-cevap egrisini olusturmaktadir ve deneysel degerler

tizerindeki dogrusal eslesme ile biiyiik bir uyum igerisinde oldugu goriilmektedir.

Sekil 5.24’de goriilen doz-cevap egrisi kullamilarak KH-D1 kodlu dis minesi
numunesinin sogurdugu esdeger doz degerini hesaplamak i¢in lineer dogru
denkleminden (y=mx+n) yararlanilmistir. Bu denkleme gore, x-eksenini kesen nokta
esdeger doz degerini vermektedir. Bu ¢alismada, KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin

sogurdugu esdeger doz degeri 26.046 £0.15 Gy olarak hesaplanmuistir.
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Sekil 5.24. KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin eklemeli doz yontemi ile esdeger doz
tespiti i¢in olusturulan doz-cevap egrisi

Benzer durum, Kosk Hoyiik bolgesinden cikarilan KH-D2 kodlu dis minesi
numunesinde de goriilmektedir. Sekil 5.25°de goriildiigii gibi, ESR sinyal siddeti, spin
yogunluguna bagl olarak yaklasik 1kGy (1000Gy) doz degerine kadar lineer bir sekilde
artis gostermektedir. Fakat, 1kGy radyasyon dozu degerinden sonra, sinyal siddetinin

yavag yavas azaldig1 ve doyuma ulasarak sabit kaldig: goriilmektedir.

Sekil 5.26’da goriilen doz-cevap egrisi kullamilarak KH-D2 kodlu dis minesi
numunesinin sogurdugu esdeger doz degerini hesaplamak icin yine lineer dogru
denkleminden (y=mx+n) yararlanilmistir. Bu c¢alismada, KH-D2 kodlu dis minesi

numunesinin sogurdugu esdeger doz degeri 25.477 +£0.18 Gy olarak hesaplanmustir.
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Sekil 5.26. KH-D2 kodlu dis minesi numunesinin eklemeli doz yontemi ile esdeger doz
tespiti i¢in olusturulan doz-cevap egrisi
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5.8.2 TL yontemiyle belirlenen esdeger doz degerleri

TL olgtimleri sonucu numunelere ait esdeger doz degerini belirlemek icin doz-cevap
egrileri ¢izilirken, her bir seramik numunesinin dogal ve yapay 1sinlamalar sonucunda
elde edilen parildama egrilerinin plato testinde belirlenen sicaklik araligindaki
integrasyon degerleri hesaplandi. Hesaplanan bu degerlerin, dogal doz degeri ile
laboratuar ortaminda dogal dozlar1 silinmeden tizerlerine *°Sr/°’Y beta 1ginlama kaynagi
ile 1s1nlanmast sonucu elde edilen 1,95Gy, 3,90Gy, 7,80Gy ve 15,60Gy radyasyon
dozlarina gore grafigi ¢izildi ve boylece doz-cevap egrileri elde edildi (Sekil 5.27, Sekil
5.28).

Sekil 5.27°de, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S1 kodlu seramik
numunesinin doz-cevap egrisi goriilmektedir. Sekilde goriildiigii gibi, dogal radyasyon
dozu ile laboratuarda 1sinlanama sonucu elde edilen doz degerlerine karsilik gelen TL
siddetlerinin lineer degisimi doz-cevap egrisini olusturmaktadir ve deneysel degerler
iizerindeki dogrusal eslesme ile biiyiik bir uyum igerisinde oldugu goriilmektedir. Sekil
5.27°da goriilen biliylime egrisi kullanilarak KH-S1 kodlu seramik numunesinin
sogurdugu esdeger doz degerini hesaplamak i¢in lineer dogru denkleminden (y=mx-+n)
yararlanilmistir. Bu denkleme gore, x-eksenini kesen nokta esdeger doz degerini
vermektedir. Bu calismada, KH-S1 kodlu seramik numunesinin sogurdugu esdeger doz

degeri 27.25+0.13 Gy olarak hesaplanmuistir.

Benze sekilde, Sekil 5.28’de, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S2
kodlu seramik numunesinin doz-cevap egrisi goriilmektedir. KH-S2 kodlu seramik
numunesi i¢gin KH-S1 numunesi ile aym1 yorumlar yapilabilir. KH-S2 kodlu seramik
numunesinin sogurdugu esdeger doz degerini hesaplamak i¢in yine lineer dogru
denkleminden (y=mx+n) yararlanilmistir. Bu c¢alismada, KH-S2 kodlu seramik

numunesinin sogurdugu esdeger doz degeri 21.17 +£0.12 Gy olarak hesaplanmustir.

105



100

i (k.b.)* (10°)

40 +
30 @ Deneysel Deger
| Lineer Fit
20
i y=2.103x+ 57.318
10 R%=0.99629
I T T T T T T T T T T T T |
-40 -30 -20 -10 0 10 20 30

Isinlanma Miktari (Gy)

Sekil 5.27. KH-S1 kodlu numunenin MAAD ydntemiyle belirlenen doz-cevap egrisi

o

Aal

X

&

=

=)

T @ Deneysel Deger

n

] Lineer Fit

|—

10
y=1.257x+ 26.621
] R%=0.99669
I T { T I T T T . T T )
-30 -20 -10 0 10 20 30

Isinlanma Miktari (Gy)

Sekil 5.28. KH-S2 kodlu numunenin MAAD yd6ntemiyle belirlenen doz-cevap egrisi
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5.8.3 OSL yontemiyle belirlenen esdeger doz degerleri

OSL o6lgiimleri sonucu numunelere ait esdeger doz degerini belirlemek i¢in doz-cevap
egrileri olusturuldu. Doz-cevap egrileri ¢izilirken, OSL olgiimlerinden elde edilen
bozunma egrilerinin dogal doz degeri ile laboratuar ortaminda dogal dozlar1 silinmeden
tizerlerine ?°Sr/°°Y beta 1sinlama kaynagi ile 1simlanmasi sonu elde edilen 3.25Gy,
9.1Gy, 13Gy, 26Gy ve 65QGy radyasyon dozlarma gore grafigi ¢izildi (Sekil 5.29, Sekil
5.30).

Sekil 5.29 ve Sekil 5.30’da, Kosk Hoylik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan KH-S1ve
KH-S2 kodlu seramik numunelerinin doz-cevap egrileri goriilmektedir. Sekilde
goritildiigii gibi, dogal radyasyon dozu ile laboratuarda isinlanama sonucu elde edilen
doz degerlerine karsilik gelen OSL siddetlerinin lineer degisimi doz-cevap egrisini
olusturmaktadir ve deneysel degerler iizerindeki dogrusal eslesme ile biiyiik bir uyum
icerisinde oldugu goriilmektedir. Bu calismada, KH-S1 kodlu seramik numunesinin
sogurdugu esdeger doz degeri 27.17 +£0.38 Gy, KH-S2 kodlu seramik numunesinin
sogurdugu esdeger doz degeri ise 32.95 +£0.34 Gy olarak hesaplanmustir.
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Sekil 5.29. KH-S1 kodlu numunenin SAR yontemiyle belirlenen doz-cevap egrisi
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Sekil 5.30. KH-S2 kodlu numunenin SAR yontemiyle belirlenen doz-cevap egrisi

5.9 Yillik Doz Degerinin Belirlenmesi

Bu calismada, Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan numunelerinin yillik
doz degerinin belirlemek i¢in her bir numune i¢in, ayr1 ayr1, hem i¢ doz (Dj¢) hem de dis
doz (Dd,s) hesab1 yapilmistir. Numune igerisinde bulunan radyoaktif elementlerin (U,
Th, K) konsantrasyonlarinin i¢ doz degerinin belirlenmesinde, numunelerin kazi
alanindan ¢ikarilirken numuneleri ¢evreleyen ortamdan (numuneleri c¢evreleyen
yaklagik 30cm ¢apindaki bolgeden) alinan toprak ornekleri iginde bulunan radyoaktif
elementlerin konsantrasyonlar1 ise dis doz degerinin belirlenmesinde kullanilmistir.

Numunelerin yillik doz degerleri Boliim 3.6.4.2°de anlatildig1 sekilde hesaplanmistir.

Yillik doz degerinin 6nemli Slgiide etkileyen, numunelerin gomiilii bulundugu siire
boyunca icerdikleri nem miktarlar: da tespit edilerek hesaplamalarda kullanilmistir. Bu
caligmada, Nigde ili, Bor il¢esi, Bahgeli kasabasinda yer alan Késk Hoylik arkeolojik
kaz1 alanindan cikarilan arkeolojik seramik numuneleri iizerinde calisilmistir. Ig
Anadolu bolgesinde bulunan Nigde ili, karasal bir iklime sahiptir ve yagis bakimindan
orta dereceye sahip bir yoredir. Bu nedenle bu calismada, arazi ve iklim sartlar1 ile

literatiir ¢aligmalar1 dikkate alinarak numunelerin gémii boyunca maksimum su tutma
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ylizdesinin kesri (F) 0.6+0.2 olarak alinmistir. Bunun anlami, numunenin %60 oraninda
nemli oldugu varsayilmistir. Numunenin kiitlece maksimum su tutma yiizdesi (W)
degeri ise nem tayini cihazi ile belirlenerek her bir numune icin ayr1 ayri1 deneysel

olarak hesaplanmistir. Elde edilen verilen agagidaki Cizelge 5.1°de yer almaktadir:

Cizelge 5.1. Gama spektrometresinden elde edilen U,Th ve K degerleri ve nem

miktarlari
Numune Ra-226 Th-232 K-40 Maksimum
adi (Bqlkg) (Bqlkg) (Bqlkg) Su Tutma
Yiizdesi
(W)
KH-D1 14.9+0.7 29.7+1.6 301+10 24+0.008
KH-D2 16.3+0.5 31.2+1.0 324454 22+0.004
KH-S1 25.2+0.6 20.5+2.2 185+1.7 32+0.010
KH-S2 19.9+0.8 24.1+1.9 201+3.2 36+0.002

5.10 Tarihlendirme Sonuclari

Bu c¢alismada; Nigde ili Bor ilgesine bagli Koésk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan
cikarilan iki adet fosil hayvan disi ESR yontemi kullanilarak ve iki adet ¢anak-¢comlek
parcalarina ait seramik numuneleri TL ve OSL yontemleri kullanilarak
tarthlendirilmistir. Nigde ili, Bor ilgesine bagli Kosk Hoylik arkeolojik kazi alanindan
cikarilan numunelerin  hesaplanan ESR, TL ve OSL vyaslarnt Cizelge 5.2°de

verilmektedir.
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Cizelge 5.2. Nigde ili Bor il¢esine bagli Kosk Hoyiik arkeolojik kazi alanindan ¢ikarilan
numunelerin hesaplanan ESR, TL, OSL yaslari

Numune Adi  Esdeger Doz Yillik Doz Numune Yasi

IYdntem (Gy) (mGyliyil) (yil)
KH-D1 / ESR 26.046 3.06 85111157
KH-D2 | ESR 25.477 3.07 82981162

KH-S1/TL 27.250 3.48 783001124
KH-S2 ITL 21.170 2.74 77261198
KH-S1/ OSL 27.17 3.53 76961116
KH-S2 | OSL 32.95 4.23 77891193

Cizelgede goriildiigii gibi, caligmada kullanilan numuneler i¢in elde edilen yas degerleri
yaklasik 7500-8500 yillar1 arasinda degismektedir. Kosk Hoyiik bolgesinde daha dnceki
yillarda, kazilardan ¢ikan birgok materyal lizerinde Radyokarbon ('*C) yontemi
kullanilarak bir¢ok arastirmaci tarafindan yapilan incelemeler sonucu elde edilen zaman
aralizi M.O. 5500-7250 yillarma dayanmaktadir (Oztan,2003; Todd, 1980). Bu
calismada elde edilen sonuglar 1ile daha Onceden elde edilen sonuglar

karsilastirildiklarinda, sonuglarin birbiri ile olduk¢a uyum i¢inde oldugu goriilmektedir.

BOLUM VI
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SONUC

Bu c¢aligmada; Nigde ili Bor ilgesine baglhh Kosk Hoylik arkeolojik kazi alanindan
cikarilan iki adet fosil hayvan disi ESR yontemi kullanilarak ve iki adet ¢anak-¢comlek
parcalarina ait seramik numuneleri TL ve OSL yontemleri kullanilarak incelenip

tarihlendirilmistir.

Uzerinde birgok medeniyetin yasadig1 ve kiiltiirel gecislere aracilik eden Kosk Hoyiik,
daha onceki yillarda arkeologlar tarafindan farkli materyaller ilizerinde sadece bagil
(goreceli) yontemler ile Radyokarbon yoOntemi kullanilarak mutlak olarak
tarihlendirilmistir. Fakat, literatiirde yer alan bircok ¢alismada toprak altindan ¢ikarilan
arkeolojik materyaller (seramik, dis minesi, ...vb.) lizerinde Radyokarbon yontemi ile
yapilan tarihlendirme ¢alismalarinin, sonuglarin daha giivenilir hale getirilmesi
bakimindan farkli yontemler ile desteklendigi goriilmektedir. Bu nedenle, bu tez
caligmasinda, Radyokarbon yoOntemine alternatif olan Elektron Spin Rezonans,
Termoliiminesans ve Optik Uyarmali Liiminesans tarihlendirme yontemleriyle farkli
arkeolojik materyaller iizerinde tarihlendirme ¢alismalar1 yapilarak sonuglar
karsilastirilmistir. Bu ¢aligmada kullanilan dis ve seramik numuneleri iizerinde yapilan

incelemeler sonucu elde edilen bulgular sirasiyla asagida verilmektedir.

6.1 Fosil Dis Numunelerinden Elde Edilen Bulgular

XRD sonuglaria gore, dis minesi numunelerinin gémiilii kaldiklar siire boyunca kristal
yapilarinda hicbir degisimin olmadig1 saptanmistir. Elde edilen desenler incelendiginde,
dis numunelerinin yapilarinda hekzogonal bir yapiya sahip yogun olarak hidroksiapatit

mineralinin bulundugu goriilmiustiir.

SEM sonuglarina gore, yine dis minesi numunelerinde diiz ve devamli bir mine yiizeyi
gorlilmiis ve numunelerin yiizeylerinde hekzogonal kesitler seklinde kiimelenmis

hidroksiapatit kristal gruplarina rastlanmistir.

111



EDX sonuglarina gore, ¢alismada incelenen her iki dis minesi numunesinin yapisinda
yogun bir sekilde kalsiyum (Ca), fosfor (P), karbon (C) ve oksijen (O) elementlerinin
varlig1 gozlenmistir ve bu elementlerin hidroksiapatit kristalleri ile dogrudan iliskili

oldugu saptanmustir.

ESR sonuglarima gore, her iki dis minesi numunesinin ESR 0lgiimlerinde sinyal
siddetini etkileyen en 6nemli parametreler olan mikrodalga giicii, modiilasyon genligi
ve numune kiitlesi deneysel olarak incelenmis ve g¢alismada incelenen dis minesi
numuneleri i¢in en uygun mikrodalga giiciiniin ~10mW, modiilasyon genliginin ~1G ve
numune kiitlesinin ~100mg oldugu belirlenmistir. ESR 6l¢timleri i¢in belirlenen bu
deneysel parametreler sonucu her bir dis minesi numunesinin oda sicakliginda 0-9 kGy
1sinlama degerlerinde spektrumlart kaydedilmistir. Elde edilen spektrumlarda dis minesi
numunelerinin ESR sinyalinin ii¢ ayr1 pik tarafindan tanimlanan asimetrik karma bir

sinyal oldugu ve sinyal siddetlerinin 1sinlama dozu ile dogru orantili olarak arttigi

gozlenmistir. Yapilan inceleme sonucu dis minesi numunelerinin yapisinda CO,

radikalleri ile karsilagilmistir ve bu radikallerin ortorombik (g,[12.003; g,011.997;

g,112.001) anizotropik CO, radikalleri oldugu belirlenmistir.

Dis minesi numunelerinde esdeger doz degerini belirlemek icin, doz ekleme yontemi
kullanilmistir ve KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin sogurdugu esdeger doz degeri
26.046 +0.15 Gy, KH-D2 kodlu dis minesi numunesinin sogurdugu esdeger doz degeri
25.477 +£0.18 Gy olarak hesaplanmustir.

Dis minesi numunelerinde yillik doz degerini belirlemek i¢in radyoaktivite analizi
yapilmistir ve KH-D1 kodlu dis minesi numunesinin yillik doz degeri 3.06 mGy/yil,
KH-D2 kodlu dis minesi numunesinin yillik doz degeri 3.07 mGy/yil olarak

hesaplanmustir.

Incelenen dis minesi numunelerine ait belirlenen ESR yaslar1 sirasiyla; KH-D1 kodlu
dis minesi numunesi i¢in 85110157 yil, KH-DI1 kodlu dis minesi numunesi i¢in

82981162 y1l olarak hesaplanmstir.
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6.2 Seramik Numunelerinden Elde Edilen Bulgular

XRD sonuglarina gore, canak-¢dmlek pargalarindan olusan iki adet seramik numunesine
ait XRD desenleri numunelerin yapilarinda yogun miktarda kuvars mineralinin

oldugunu gostermistir.

SEM sonuglarina gore, seramik numunelerinin elde edilen yiizey goriintiilerinde diiz bir

ylizeye rastalanmamustir.

EDX sonuglarina gore, KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numuneleri yiizdece yogun bir
sekilde oksijen (O), silisyum (Si) ve karbon (C) elementlerine rastlanmigtir ve

numunelerin kuvars bakimindan zengin oldugu belirlenmistir.

TL sonuglarina gore, KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerine ait dogal doz
degerinde elde edilen TL parildama egrileri ile dogal doz degeri iizerine farkli
radyasyon dozlarinin eklenmesiyle elde edilen TL parildama egrileri ile
karsilagtirildiginda sinyal siddetlerinin artan radyasyon dozu ile dogru orantili olarak
arttig1 goriilmistiir. Seramik numunelerini tarihlendirmede uygun sicaklik araligini
belirlemek i¢in plato testi yapilmis ve KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numuneleri igin
esdeger doz degerlerini belirlemek i¢in yine en uygun integrasyon araligiin 250 — 400

11C oldugu belirlenmistir.

TL ol¢timleri sonucu seramik numunelerine ait esdeger doz degerini belirlemek igin
MAAD yontemi kullanilmig ve seramik numunelerine ait esdeger doz degerleri
sirastyla; KH-S1 kodlu seramik numunesi i¢in 27.25+0.13 Gy, KH-S1 kodlu seramik

numunesi i¢in 21.17 £0.12 Gy olarak hesaplanmustir.

TL yontemi ile incelenen seramik numunelerinde yillik doz degerininbelirlemek igin
radyoaktivite analizi yapilmistir ve KH-S1 kodlu dis minesi numunesinin yillik doz
degeri 3.48 mGy/yil, KH-S2 kodlu dis minesi numunesinin yillik doz degeri 2.74
mGy/y1l olarak hesaplanmistir.
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Incelenen seramik numunelerine ait belirlenen TL yaslar1 sirastyla; KH-S1 kodlu dis
minesi numunesi i¢in 783001124 yi1l, KH-S1 kodlu dis minesi numunesi i¢in 77261198

yil olarak hesaplanmuistir.

OSL sonuglarina gore, KH-S1 ve KH-S2 kodlu seramik numunelerine ait dogal doz
degerinde elde edilen OSL bozunma egrileri ile dogal doz degeri iizerine farklh
radyasyon dozlarmin eklenmesiyle elde edilen OSL bozunma egrileri ile
karsilagtirildiginda sinyal siddetlerinin artan radyasyon dozu ile dogru orantili olarak

arttigi gorilmiistiir.

OSL olgiimleri sonucu seramik numunelerine ait esdeger doz degerini belirlemek i¢in
SAR yontemi kullanilmis ve seramik numunelerine ait esdeger doz degerleri sirasiyla;
KH-S1 kodlu seramik numunesi i¢in 27.17 £0.38 Gy, KH-S1 kodlu seramik numunesi
icin 32.95 £0.34 Gy olarak hesaplanmustir.

OSL yontemi ile incelenen seramik numunelerinde yillik doz degerini belirlemek i¢in
radyoaktivite analizi yapilmistir ve KH-S1 kodlu dis minesi numunesinin yillik doz
degeri 3.53 mGy/yil, KH-S2 kodlu dis minesi numunesinin yillik doz degeri 4.23
mGy/y1l olarak hesaplanmaistir.

Incelenen seramik numunelerine ait belirlenen OSL yaslar1 sirasiyla; KH-S1 kodlu dis
minesi numunesi i¢in 76961116 yil, KH-S1 kodlu dis minesi numunesi i¢in 77891193

y1l olarak hesaplanmuistir.
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