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OZET
YUKSEK LiSANS

Kuriki Hoyiik (Batman) Kazilarinda Ele Ge¢en Bir Grup Boya Bezemeli Kaplarin
Arkeometrik Karakterizasyonu

Miisliim ADSAN

Batman Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii
Arkeometri Anabilim Dal

Damisman: Dr. Ogr. Uyesi Murat BAYAZIT
2019, 107 Sayfa

Juri

Prof. Dr. Kamil Levent ZOROGLU
Dr. Ogr. Uyesi Atiye Bahar MERGEN
Dr. Ogr. Uyesi Murat BAYAZIT

Bu tez c¢alismas1 Kuriki Hoyiik (Oymatas Koyii, Batman/Merkez) arkeolojik kazilarinda ele
gecen 22 adet boya bezemeli seramik buluntusu i¢in uygulanan arkeometrik incelemeleri icermektedir.
Bu amagla, seramiklerin karakterizasyon siirecinde XRD (X-1s1m1 difraksiyon), FTIR (Fourier doniigiimli
kizilotesi) spektroskopisi, petrografi, SEM/EDX (taramali elektron mikroskobu/enerji sagmimli X-1g1n1
spektroskopisi) ve Tg-Dta (termogravimetri-diferansiyel termal analiz) yontemleri kullanilarak
seramiklerin {iretim o&zellikleri (hammadde, pisirim sicaklik araligi, atmosfer, pisirim teknigi vb.)
belirlenmistir.

Calisma sonucunda seramik biinyelerin pigirim sicakliklarinin 700-900°C arasinda degistigi,
ancak genel olarak 800-900°C araliginda oldugu gézlemlenmistir. Seramiklerin ¢ogunlugunda yiiksek
oranda belirlenen CaO miktar1 ve XRD ile tespit edilen kalsit ve kalsite bagli olarak yiiksek sicaklikta
olusan piroksen ve gehlenit gibi mineraller bu seramiklerin tiretiminde genel olarak kalkerli hammadde
kullanildigina isaret etmistir. Bolgenin jeolojik yapisi dikkate alindiginda, incelenen ¢ogu seramigin yerel
iiretim olma olasiliklarinin yiikksek oldugu belirlenmistir. FTIR ve TG-DTA analizleri ile kalsit ihtivasinin
birincil veya ikincil olma durumu incelenmis, ayrica FTIR analizi ile bazi mineral igerikleri (kuvars, kil,
feldspat/plajiyoklaz, hematit, piroksen vb.) karakteristik bant degerleri ile saptanmustir. Petrografik analiz
sonuglari seramiklerin hammadde kaynag1 olarak ayni kaya¢ kokenine sahip oldugunu géstermis ve buna
bagl olarak da seramiklerin hammadde igerigi olarak birbirlerine yakin Ozellikte oldugu ortaya
koymustur.

Anahtar Kelimeler: Seramik arkeometrisi, Karakterizasyon, Kuriki Hoyiik.



ABSTRACT

MS THESIS

Archaeometric Characterization of Painted Wares from Kuriki Mound
Excavations (Batman)

Miisliim ADSAN

THE GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCE OF
BATMAN UNIVERSITY
THE DEGREE OF MASTER OF SCIENCE /

Advisor: Asst. Prof. Dr. Murat BAYAZIT
2019, 107 Pages

Jury

Prof, Dr. Kamil Levent ZOROGLU
Asst. Prof. Dr. Atiye Bahar MERGEN
Asst. Prof. Dr. Murat BAYAZIT

This study covers the archaeometric investigation of 22 painted wares uncovered during the
archaeological excavations in Kuriki Mound (Oymatas Village, Batman/Turkey). For this purpose, the
production properties of the ceramics (raw material, firing temperature range, atmosphere, firing
technique etc.) were determined by using the methods of XRD (X-ray diffraction), FT-IR (Fourier
transformed infrared) spectroscopy, petrography, SEM/EDX (scanning electron microscope/energy
diffraction X-ray spectroscopy) and Tg-Dta (thermogravimetric-differential thermal analysis).

As a result of the study, it was seen that the firing temperatures of the ceramic fabrics change in
the range of 700-900°C, but it was generally between 800-900°C. In most of the ceramics the high
amount of CaO, the existence of calcite (identified by XRD) and the minerals such as pyroxene and
gehlenite (formed at high temperatures thanks to the presence of calcite) indicated that, generally,
calcareous raw material was used in production of these potsherds. Considering the geological structure
of the region, it was deduced that most of the ceramics would have likely belong to a local production.
The primary and secondary calcite were evaluated through the FT-IR and TG-DTA analyses, additionally
some of the minerals (quartz, clay, feldspar / plagioclase, hematite, pyroxene, etc.) were determined by
FT-IR analysis through their characteristic band values. The results of the petrographic analysis showed
that ceramics have the same rock origin in the context of the raw material source, and indicated that the
ceramics were close to each other in terms of the raw material content.

Keywords: Ceramic archaeometry, Characterization, Kuriki Mound.
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1. GIRIS
1.1. Seramik

Seramik icerdigi kil sayesinde kazandigi plastiklik 6zelligi ile sekil alabilen,
kurudugunda verilen seklini koruyabilen ve pisirildiginde sertlesen bir malzeme olarak
tanimlanmaktadir. Halk dilinde ‘“canak-¢comlek veya pismis toprak” olarak da
bilinmektedir. Seramik {iriinler dis etkilere maruz kalan kayaglarin ufalanmasi ve
parg¢alanmasi sonucunda ortaya ¢ikan kil, kaolin, kuvars, feldspat, karbonatlar (kalsit,
dolomit vb.) gibi hammaddelerin bir araya gelmesi ile olusan ¢amur biinyelerden
iiretilmektedir. Bu tanim daha ¢ok geleneksel seramikler igin gecerlidir. Ileri teknoloji
seramiklerinde ise daha ¢ok toz hazirlama veya diger farkli teknolojik yontemler ile
malzeme tiretimi yapilmaktadir. Bu yonleri ile seramikler genel anlamda geleneksel ve
teknolojik olarak iki ana baslikta degerlendirilebilmektedir (Arcasoy, 1983).

Geleneksel seramik iriinlerin iiretiminde kullanilan hammaddeler genel olarak
kil, kuvars ve feldspat ti¢liisiinii temel almakta ve bunlara ek olarak diger hammaddeler
de receteye ilave edilebilmektedir. Bunlarin diginda seramiklerde mukavemet ve
saglamlig1 arttirmak, kurutma ve pisirim esnasinda biinyede kiigiilmeye bagli olarak
meydana gelmesi muhtemel ¢atlak veya hata olusumunu engellemek amaciyla temper
malzemeler de ilave edilebilmektedir. Bu temper malzemeler organik (genellikle
bitkisel kalintilar) ve inorganik katkilar (kuvars, kalsit vb.) olabilmektedir. Ilave edilen
bu katkilar seramiklerin biinyesel olarak daha dayanikli bir yapiya sahip olmasina
yardimer olmaktadir (Rice, 1987; Loftfield, 1976).

Seramik hammaddeleri arasinda 6ne ¢ikan kil, kuvars ve feldspat ile ilgili olarak
bazi temel bilgiler asagida verilmistir (Argasoy, 1983);

Kil; seramigin kalict sekil almasi igin gerekli plastikligi saglayan yumusak ve
¢ok ince taneli toprak olarak tanimlanabilir. Genel igerik olarak sulu aliimina silikat
ihtiva eden kil mineralleri yapisinda (kilin tlirline gére) magnezyum, kalsiyum, sodyum,
potasyum ve demir gibi diger elementlerin bilesikleri de mevcut olabilir. Ayrica ihtiva
ettigi materyale gore dayaniklilik ve sekil kazandirmak iizere bir dolgu malzemesi
olarak da birgok {irlinde (plastik, kaucuk, kagit, boya vb.) kullanilir. Kilin kimyevi
inertligi ve yiiksek sicakliga dayanikliligi uygulama alanini oldukga genisletmistir.



Kuvars; plastikligi olmayan bir hammadde olup seramik ¢amuru biinyelerinde
plastiklik ayarlamasin1 saglamaktadir. Pigmis c¢amurda iriinlin ayakta durmasini
saglayan iskelet gorevini iistlenmektedir.

Kuvars katkis1 ¢gamurlarda su etkileri gosterir:

e Kuvars miktar1 arttikga camurda baglayicilik 6zelligi azalmaktadir ve kuru
direnc katki orani arttik¢a azalmaktadir.

e Kuvars miktarina bagl olarak pisen ¢amurda porozite ve su emme artmaktadir.

e Seramik irlinlerin kuru ve pisme kii¢iilmesi degerleri kuvars igerigine bagl
olarak diismektedir. Fakat kuvars asir1 miktarda kullanildiginda iiriinde bu defa
biiylime goriilmektedir.

Feldspat; 6zsiiz bir hammadde olarak ¢amur biinyesinde yer almakta ve pigirme
esnasinda belli bir sicakliktan itibaren eritici 6zelligi ile seramik matris igerisinde cam
fazin olusmasina katki saglamaktadir. Bu 6zelligi ile feldspatlar sir recetelerinde de
kullanilmaktadir. En ¢ok bilinen feldspat tiirleri albit, anortit ve ortoklazdir.

Seramigin ortaya ¢ikis tarihi ise yapilan arastirmalara bakildiginda MO 10. ve 9.
binli yillarda ilk seramik iiretiminin yapildigi bilinmektedir. Tiirkistan’in Askava
bolgesinde (MO 8000), Filistin’in Jericho bdlgesinde (MO 7000), Anadolu’nun birgok
héyiigiinde (6rnegin Hacilar, MO 6000) ve Mezopotamya olarak adlandirilan Dicle —
Firat nehirleri arasindaki bolgelerde seramigin ilk orneklerine rastlanmistir (Arcasoy,
1983).

Seramik iiretimi genel olarak hamurun hazirlanmasi, sekillendirilmesi,
kurutulmas: ve pisirilmesi seklinde dort asamali bir siireci igermektedir. Seramik
camurunun hazirlanmasinda yogurma, c¢igneme ve dovme gibi teknikler kullanilan ilk
yontemler olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Hazirlanan ¢amur ile seramikler oncelikle el
ile sekillendirilmeye baslanmistir. Zamanla el ile c¢evrilen tornalar devreye girmis ve
geliserek yerini ayak ile gevrilen tornalar almistir. Sekil alan seramik {iriinleri acik bir
alanda kurutulmakta ve diiz yiizey veya acik bir alanda pisirilmekteydi. Firinlarin ortaya
cikmasiyla seramikler kapali (1s1ty1 muhafaza ve/veya kontrol edebilen) alanlarda
pisirilmeye baglanmistir. Erken donemlerde uygulanan bu basit yontemler sahip
olduklar1 dogal {iretim siiregleri sayesinde giiniimiizde de geleneksel seramik tiretiminde
uygulanmaktadir (Arcasoy, 1983).

Pismis toprak iirlin grubuna giren seramikler (0zellikle astar ve/veya sir
tabakalilar), yiiksek asinma ve korozyon direncine sahip olmalar1 sayesinde toprak

altinda ve kullanildiklar1 alanlarda yilizyillarca dayanim gdsterebilmektedir. Seramikler



bu ozellikleriyle arkeolojik ¢aligmalarda siirekli karsilagilan buluntular olmustur. Bu
buluntular yapildigr dénem, cografya ve medeniyetler hakkinda bilgiler vermektedir.
Ancak toplumlarin teknolojik ve sosyokiiltiirel yapist hakkinda detayli bilgilere
ulasilmasi1 pismis toprak parcasinin formu, siislemeleri ve sanatsal 6zelliklerinin yani
sira detayli incelemelere de (arkeometrik inceleme) gereksinim duymaktadir (Bayazit

ve ark., 2014).

1.2. Arkeometri

Tarihi buluntu ve eserlerin analitik olarak incelendigi arkeometrik ¢aligmalar yiiz
yilt agkin bir siiredir yapilmaktadir. Fakat bu alandaki gelismeler son 30-40 yilda
kendini gosterebilmistir. Ortaya ¢ikan arkeolojik buluntularda buluntunun niteligi, ne
zaman, ne amagla, nasil ve nerede iiretildigi gibi akla gelen baslica sorular arkeometrik
caligmalarin gerekliligini ortaya koymaktadir. Bu karmasik sorulara fen ve doga
bilimlerinde yer alan yontemlerin bir arada kullanilmasiyla yanit bulmak miimkiindiir.
Dolayisiyla buluntular tiizerinde kimyasal, fiziksel ve mineralojik yoOntemler
uygulanarak buluntunun hangi malzemeden yapildigina, kullanilan hammaddenin hangi
kaynaktan ¢ikip hangi yollar izledigine, nerelere ve ne sekilde ulastigina, buluntunun
yasinin saptanmasina olanak saglanmaktadir (Bayazit ve ark., 2014; Saltik, 2010).

Arkeometrinin tarihine ve gelisim siirecine bakildiginda ilk kez Berlin Bilim
Akademisi’nde sikkeler, camlar ve Ortagag heykelleri iizerinde bir takim kimyasal
analizlerin yapilmis oldugu ve bu c¢alisma iizerine bir bildiri yayinlamis olan M.H.
Klaproth’un (1743-1817) 1800’lerde arkeometrinin temelini attig1 goriilmektedir.
1800’lerin sonlarina gelindiginde kazilarda ortaya ¢ikan cesitli buluntular iizerinde
kimyasal analizler yapilarak Onemli Olgiide ¢aligmalar yaymlanmistir (Esin, 1985;
Henderson, 2000).

19. yiizyilin sonlarinda “Vary analizi” olarak bilinen yontemle Isvec’te gol ve
batakliklarin tortul kiiltelerindeki bitki kalintilar1 ilizerine aragtirma yapan Baron De
Geer bunlarin icindeki balgik katmanlarini sayarak mutlak tarihlendirme yapmustir.
Boylelikle érneklerin MO 7. binli yillara kadar uzandigimi ortaya ¢ikarmistir. 1929°da
ise arkeoloji alaninda ‘“dendrokronoloji yontemi” ile uzun Omiirlii agaglarin yatay
kesitlerindeki halkalarin olusumlar1 ve bunlarin sayimlar1 yapilarak agacin kesildigi
zamandaki yas1 ortaya cikabilecegi anlagilmistir. Yapilan aragtirmalar ve uygulanan

yontemler 20. yiizyilin ortalarina gelindiginde “arkeometri” ad1 altinda bir bilim dalinin



ortaya ¢iktig1 goriilmektedir. Diinyada hizla gelisim gdsteren bu bilim dalinda kullanilan
yontemler i¢in (6zellikle son donemlerde)farkli bircok alanda (cam, seramik, metal,
tekstil, iskelet vb.) degisik yontem ve yaklasimlarin gelistigi goriilmektedir (ESin,
1985).

1.3. Kuriki Hoyiik (Batman, Tiirkiye)

Kuriki Hoyilik kazilari, Ilisu Baraji ve HES Projesi etki alaninda kalan kiiltiir
varliklarinin belgelenmesi ve kurtarilmasi amaciyla yapilan ¢alismalar kapsaminda,
Kiiltir ve Turizm Bakanligi, Kiiltiir Varliklart ve Miizeler Genel Miidiirliigii’ niin
izinleri ve Devlet Su Isleri Genel Miidiirliigii’niin maddi destekleri ile, Batman Miizesi
Miidiirliigii baskanliginda ve Cukurova Universitesinden Dr. Ogretim Uyesi Elif
Geng’in bilimsel danmismanliginda gergeklestirilmistir. Kuriki Hoylik kazilarinda
incelenen temel iki alan bulunmaktadir. Bunlar Kuriki Hoytik-1 (A Alani) ve Kuriki
Hoylik-2 (B Alam) olarak karsimiza ¢ikmaktadir (Sekil 1.1, Sekil 1.2, Sekil 1.3.) (Geng
ve ark., 2011; Geng, 2018). Yapilan kazilarda hdyiigiin en eski yerlesiminin MO. IV.
Bin sonu-II1. Bin baslarina tarihlendigi ortaya ¢ikmistir (Geng ve ark., 2011).

Kuriki Hoytlik’te siirdiirilen arkeolojik kazi ¢alismalar1 esnasinda acilan
tabakalardan gesitli gruplarda seramik ornekleri ele gegmistir. Bunlar arasinda yer alan
boya bezemeli kaplar ¢ogunlukla Ge¢ Demir Cagi’na aitken, bazi bu tipteki 6rneklere
Erken Helenistik donemine tarihlenen agmalarda da rastlamilmistir. Bu tip kaplarin
genel olarak kulplu testi seklinde ve cogunlukla dar agizli olduklari, kirmizi-kahverengi
tonlarinda bezemeler igerdigi bilinmekte ve bu tip kaplara rastlanilan bazi diger
hoyiiklerin Salat Tepe, Kavusan, Giri Cano, Ziyaret Tepe, U¢ Tepe ve Hirbe Merdon
oldugu goriilmektedir (Kéroglu, 2008; Geng ve ark., 2011).



Sekil 1. 1. Kuriki Hoyiik-1 ve Kuriki Hoyiik-2 (glineyden bakis) (web kaynak 1)
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Sekil 1. 2. Kuriki Hoyiik havadan goriimiinii gosteren fotograf (web kaynak 2)
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2. KAYNAK ARASTIRMASI

Mevcut tez caligmast kapsaminda seramik buluntularin  arkeometrik
karakterizasyonu gergeklestirilmis olup, bu baglamda tez konusu ile metot agisindan
paralellik gosteren bazi 6rnek c¢alismalar mevcut literatiirden arastirilarak asagida
verilmistir;

--“Thermal and spectroscopic analysis of ancient potteries” (R. Palanivel, U. Rajesh
Kumar, 2011)

Bu caligmada, Hindistan'da Sembiank ve Iyur'da ele gecen ¢anak-¢omlek
pargalarinin karakterizasyonu yapilmistir. Calismada FTIR, XRD ve TG-DTA analizleri
kullanilarak o6rneklerin pisme sicakligi, pisirim kosullar1 ve morfolojik o6zellikleri
belirlenmistir. Seramiklerin mineralojik karakterizasyonunda FTIR ve XRD c¢aligmalari
kullanilmigtir. TG-DTA analizi seramiklerin pigirim sicakligin1 aydinlatmak igin
tamamlayic1 bir teknik olarak kullanilmigtir. Elde edilen sonuglarda numunelerdeki
mineral farkliliklar1 belirlenmis, tiim numunelerin oksitleyici bir ortamda pistigi ortaya
cikmistir. Firmlama sicakliklart bir grup 6rnekte 500-750°C, diger grupta ise 850-950°C
olarak belirlenmistir.

-- “‘Firing technologies and raw materials of typical Early and Middle Bronze Age
pottery from Kaman-Kalehoyiik’( Willy S. K. Bong, K. Matsumura and I. Nakai, 2008)

Bu ¢alismada, Kaman-Kale hoyiik kazi galismalarinda ele gecen Erken Tung
Cag1 ve Orta Tung Cagi seramikleri iizerinde ¢alisilmistir. Calisma Orta Tung Cagi
canak-¢omleklerinde kullanilan hammaddelerde Erken Tung¢ Cagi ¢anak ¢comleklerine
kiyasla bazi farkliliklarin oldugunu ortaya koymustur. Ince kesitte seramik hamur
yapilar1 ele alinmis olup, pisirim sicakligi ve yanma kosullart X-151n1 kirinimi, SEM ve
XANES kullanilarak belirlenmistir.

--“Physics mineralogical characterization studies of archaeological pottery sherds
using FT-IR and Tga-Dta’’ (R. Palanivel, S. Meyvel, 2009)

Bu arastirmada Hindistan, Tamilnadu’da antik bir liman kenti olan
Alagankulam'da ele gecen g¢anak-¢omlek parcalari iizerinde c¢alisilmistir. Calismada,
FT-IR ve TG-DTA teknikleri kullanilmig, ¢alisma sonucunda kullanilan hammaddelerin
mineralojik 0Ozellikleri ve pisirim sicakliklart tanimlanmistir.  FTIR analizinde
gozlemlenen mineralojik igerikler dikkate almarak kil yapist ve vitrifikasyon

davraniglar1 izerine degerlendirmeler yapilmistir.



-- “Early Medieval ceramics from the Viile Tecii archaeological site (Romania): an
optical and XRD study’’(C. lonescu, L. Ghergari, M. Horga, G. Radulescu, 2007)

Bu ¢alismada, Kuzey Transilvanya’da (Romanya) Viile Tecii olarak adlandirilan
arkeolojik sahada cikarilan Erken-Orta Cag seramiklerinin mineralojik ve petrografik
incelemeleri yapilmistir. Bu amagla, uygulanan XRD analizinde illitik-kaolinitik
killerin ham madde olarak kullanildig1 ve ilave hammadde olarak kuvarsitin eklendigi
goriilmiistiir. Orneklerin mineral ve faz ihtivalar1 800-900°C arasinda bir pisirim
sicakligina isaret etmistir.

--“Thermal analysis as a method of characterizing ancient ceramic technologies’’(4.
Moropoulou, A. Bakolas, K. Bisbikou, 1995)

Bu calismada Bizans ve Ortagag seramikleri iizerinde DTA, TGA ve XRD
analizleri yapilmis ve elde edilen sonuclar arkeometrik olarak yorumlanmistir.
Orneklerin hammadde ve iiretim kosullarmin belirlenmesi amaciyla seramiklerin
mikroyapisal 6zellikleri taramali elektron mikroskobu kullanilarak gozlemlenmistir.
--“XRD and SEM characterization of archaeological findings excavated in
Lithuania’’(4. Merkevicius, P. Bezdicka, R. Juskenas, J. Kiuberis, J. Senvaitiene, I.
Pakutinskiene, and A. Kareiva, 2007)

Bu calismada, Litvanya'nin farkli bolgelerinden arkeolojik seramik ve amber
orneklerinin analitik karakterizasyonu belirlenmistir. Bat1 Litvanya ve Giiney Litvanya
koylerinden eski ¢anak ¢omlek ve amber Ornekleri toz X-1s1m1 difraksiyon analizi
(XRD) ve taramali elektron mikroskobu (SEM) ile karakterize edilmistir. Bat1 ve Giiney
Litvanya seramik Orneklerinin farkli morfoloji ve faz kompozisyonuna sahip
olmalarmin farkli tiretim kosullarindan kaynaklanabilecegi sonucuna varilmistir. Farkli
alanlardan ele gecen arkeolojik amber Orneklerinin morfolojisi ise neredeyse ayni
cikmigtir.  XRD analizi ile amber igerisinde az miktarda kuvars bulundugu
belirlenmistir.

-- “‘X-Ray diffraction and tg-dta studies of archaeologicalartifacts recently excavated in
Salamankuppam Tamilnadu ’(G. Velraj, R. Sudha, and R. Hemamalini, 2010)

Bu c¢alismada, Salamankuppam, Tamilnadu'da ele gecen c¢anak c¢omlek
orneklerinin karakterizasyonu gerceklestirilmistir. Ornekler, X-151n1 kirinimi ve termal
calismalar ile analiz edilmistir. Orneklerin mineralojik kompozisyonu XRD ile
belirlenmis, TG-DTA ise atesleme sicakligini bulmak i¢in tamamlayici bir teknik olarak

kullanilmistir.



--““Using FT-IR spectroscopy for study of calcareousancient ceramics’’(S. Shoval,
2003)

Bu c¢alismada, Celile Denizi'nin dogu kiyisinda Tel Hadar'da bulunan Demir
Cag’na ait yerli saklama kavanozlari lizerinde FT-IR spektroskopisi analizi yapilmistir.
IR spektrumlari, sirasiyla meta-kil ve yeniden olugmus kalsit i¢cerigini karakteristik Si-O
ve COg titresimleri ile ortaya koymustur. Spektrumlarda Ca-silikatlara ait bantlar
gozlemlenmemistir. Saklama kavanozu {iretiminde diisiik sicaklikta pisirim
yapilabilmesi amaciyla kire¢li hammadde kullanildig1 belirlenmistir.

-- “Investigation of the Hellenistic period pottery production technology from the
Seyitomer Mound (Kiitahya/Turkey)’’ (C. Serkaya, A. Issi, V. Uz, A. N. Bilgen, 2015)

Bu calismada, Seyitomer Hoylik’te ortaya c¢ikarilan bazi ¢anak ¢omlek
buluntularinin (Hellenistik Donem) kimyasal ve mineralojik bilesimleri incelenmistir.
Numunelerin kimyasal analizi dalga boyu dagilimli X-1s1m1 floresans1 (WDXRF) ve
mineralojik/faz kompozisyonu X-isin1 difraksiyonu (XRD) ile tespit edilmistir. Mikro
yapisal ve mikro kimyasal analizler i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM) ve mikro
analiz teknigi (EDX) uygulanmistir. Termik analiz (TG — DTA)orneklerin firinlama
sicakligint tahmin etmek icin tamamlayici bir karakterizasyon teknigi olarak
uygulanmistir. Elde edilen sonuglara gore, seramik govdeler demir yoniinden zengin kil
birikintilerinden elde edilmistir. Hammaddelerin kalsit bakimindan zengin oldugu ve
magnezyum mineralleri igerdigi saptanmustir. Orneklerin pisirim sicakliklar1 600 °C ila
1100 °C arasinda bulunmustur.

-- “Eskigehir-Sarhoyiik (Dorylaion) arkeolojik kazilarinda ele gecen Hellenistik Donem
seramiklerinin (kalipli kaseler ve bati yamaci seramikleri) karakterizasyonu’ (A. Issi,
2011)

Eskigehir-Sarhdyiik (Dorylaion) antik kenti kazi ¢aligmalarinda ele gecen kalipl
kase (Megara kasesi) ve Bati Yamaci seramik pargasinin liretim siireglerine yonelik
parametreler incelenmistir. Calismada X-151m1 floresans (XRF), X-1sin1 difraksiyon
(XRD), taramali elektron mikroskobu (SEM) ile birlikte enerji dagilimli X-1sinlari
spektrometresi (EDX), Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR), mikro-
Raman spektroskopisi ve termal gravimetri-diferansiyel termal analiz (TG-DTA)
yontemleri kullanilmistir. Elde edilen bulgular 6rneklerin genel olarak kalsit ve dolomit
iceren illitik kil minerallerine sahip kil kaynaklar ile iiretilmis oldugunu gostermistir.
Numunelerin pigirim sicakliklarinin genis bir araliga sahip oldugu ve 1100°C’ye kadar

ulasabildigi goriilmiistiir.
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--“‘Seramik ve metal buluntularin arkeometrik karakterizasyonu’’ (M. Oz¢atal, 2013)

Bu ¢alismada, Makedonya’da bulunan 14. ve 15. yiizyil erken Osmanli ve Geg
Bizans Donemlerine ait sirli ve sirsiz seramik Orneklerin ve metal eserlerin
karakterizasyonu gerceklestirilmistir. Seramik iirlin guruplarinin {iretim siireglerine
yonelik parametreler (biinye ve astar tabakalarinda kullanilan hammaddeler, pisirim
sicakliklart ve atmosferi, mikro yapisal 6zellikleri v.b.) tespit edilmeye caligilmistir.
Orneklerin mikro yapisal ve mikro kimyasal ¢alismalar1 taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve buna bagli enerji saginimli X-1s1m1 spektroskopisi (EDX), kimyasal analizleri
dalga boyu saginimli X-1s1m fliloresans (WDXRF), mineralojik ve ylizey analizleri X-
1sint difraktometresi (XRD), Fourier dontisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR) ve
mikro-Raman ile yapilmistir. Calisma sonucunda tiim analiz sonuglar1 degerlendirilerek,
s6z konusu donemlerin seramik ve metalik malzeme liretim teknolojileri anlasilmaya
calisilmigtir.  Seramik biinyelerin  pisirim  sicakliklarinin ~ 600-950°C  arasinda
degisilebildigi belirlenmistir. Mikro-Raman analizleri ile tiim numunelerin sir pisirim
sicakliklarmin 800°C*“nin altinda oldugu tespit edilmistir. Metalik eserlerin ise bakir,
kalay ve kursun agirlikli iiretim teknolojileri ile iiretildikleri, bezemelerde ise giimiis
islemeler kullanildig1 goériilmiistiir.

--“Gaziantep Tilbasar Hoyiik'te ele gegen Erken Tun¢ Cagi mutfak kaplar: ve serit
perdahli seramiklerin arkeometrik karakterizasyonu’’ (O. Ekinci, 2018)

Bu ¢alismada, Gaziantep/Oguzeli Tilbasar hoyiikte ele gecen erken tung ¢agina
ait seramikler tizerinde ¢alisilmistir. Calismada, XRD, SEM/EDX, FTIR, TG-DTA ve
petrografi analizi yontemleri kullanilmis ve iiretim Ozellikleri (hammadde, pisirim
sartlar1 vb.) belirlenmeye ¢alisilmistir. Yapilan calisma sonucunda, seramiklerin
kimyasal ve mineral/faz igerikleri ve pisirim ozellikleri (maksimum sicaklik araligi,
atmosfer, pisirim teknigi vb.) belirlenmistir. Seramik 6rneklerin genel olarak 700-900°C
arasinda pisirim sicakliina sahip oldugu ortaya ¢ikmistir.

--“FT-1R spectroscopic analysis to study the firing processes of prehistoric ceramics”
(G. Barone, V. Crupi, F. Longo, D. Majolino, P. Mazzoleni, D. Tanasi, V. Venuti, 2011)

Bu caligmada, Catania’da (Sicilya) yapilan arkeolojik kazilarda ele gegen Orta
Tun¢ Cagi’na ait seramik ornekleri FTIR yontemiyle incelenmistir. Ayrica drneklerde
Petrografik analiz uygulanmis ve sonuglar ¢cok heterojen bir yap1 ve bilesimin oldugunu
gostermistir. FTIR sonuglari diger sonuglarla birlikte degerlendirilmis, firinlama
sicakliginin  800-900°C arasinda oldugu anlagilmistir. Baz1 Orneklerde kalsit, kil

minerali ve yliksek sicaklikta olugan Ca-silikatlarin birlikte bulunmasi oldukca ilkel bir
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firlmlama isleminin yapildigin1 ve seramik firmi i¢inde sicakligin biiylik bir degisim
gosterdigini ortaya ¢ikarmustir.

-- “Determination of firing temperature of some ancient potteries of Tamil Nadu, India
by FT-IR Spectroscopic technique” (R. Ravisankar, S. Kiruba, A. Chandrasekaran, A.
Naseerutheen, M. Seran and P.D. Balaji, 2011)

Bu calismada Tamil Nadu’dan (Hindistan) elde edilen seramiklerin firinlama
sicakliginin belirlenmesi i¢in FTIR teknigi kullanilmistir. En yiiksek 1sitma sicakliginin
belirlenmesi i¢in Oncelikle farkli sicakliklarda ornekler yeniden isitilmis ve FTIR
spektrumlar: elde edilmistir. Sonuglar tim 6rneklerin 800°C’nin altinda ve yiikseltgen
atmosferde 1sitildigin1 gostermistir. Hematit mineralinin belirlenmesi bu diislinceyi
giiclendirmistir. Kuvars, ortoklas ve kaolinit tiim 6rneklerde gézlenmistir.

--“Infrared spectroscopy in the mineralogical characterization of ancient pottery”
(G.E. De Benedetto, R. Laviano, L. Sabbatini, P.G. Zambonin, 2002)

Bu ¢aligmada Canosa (Puglia) arkeolojik alaninda yapilan kazida elde edilen bir
grup seramik Infrared spektroskopi yontemiyle incelenmis olup XRD analizi ile
sonuglar dogrulanmistir. Sonuglar firinlama sicakliginin 700-900°C arasinda degistigini

ve ortamin yiikseltgen oldugunu gostermistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. Materyal

Tez kapsaminda kullanilan seramikler Batman Kuriki Hoylik kazi1 ¢alismalarinda
ele gecen temsili 22 adet boya bezemeli érnekten olusmaktadir.! Ornekler yerlesim
tabakalarin1 yansitacak nitelikte seg¢ilmistir (renk, bezeme, arkeolojik tanimlama vb.
dikkate alinarak). Secilen Orneklerin (boyutlarini belirginlestirmek amaciyla) 6lgekli
olarak farkli agilardan fotograf ¢ekimleri yapilmis ve kayit altina alinmistir. Daha sonra
ornekler iizerinde makro gozlem yapilarak ylizeylerinde bazi kirlilikler ve safsizliklar
tespit edilmistir. Analizler sonucunda elde edilecek sonucglarda hata paymi en aza
indirgemek amaciyla kirlilikler ve safsizliklarin giderilmesi i¢in seramikler 24-48 saat
arayla saf suda bekletilmis, ¢coziinmeyen kirlilikler bistrii yardim ile uzaklastirilmis ve
ardindan numuneler kurutulmustur.

Arkeometrik ¢aligmaya hazir hale gelen 6rnekler {izerinde tekrar makro gézlem
yapilmistir. Gozlemde 6rneklerin temsil ettigi parca tiird, kalinlik, tane boyutu (iri-orta-
ince) ve rengi belirlenmistir. Yapilan gozlem sonucunda tiim orneklerin seramigin
govde pargalar1 oldugu, 3 0rnegin iri, 8 6rnegin orta ve 11 6rnegin ise ince/orta taneli
oldugu tespit edilmistir. Ayrica seramiklerin renk analizi yapilmis ve esdeger renkleri
belirlenmigtir. Tez ¢alismasinda kullanilan seramiklere ait fotograflar sirasiyla Sekil 3.1,
Sekil 3.2, Sekil 3.3’de verilmistir. Bunun yami sira c¢alisma konusu olan seramik
orneklerinin arkeolojik bilgileri ve temsil ettigi parca tiirii Cizelge 3.1°de, Seramik

orneklere ait renk analizi ise Cizelge 3.2 de verilmistir.

! Boya bezemeli kaplar ¢cogunlukla Ge¢ Demir Cagi’na aitken, baz1 bu tipteki 6rneklere Erken Helenistik
donemine tarihlenen agmalarda da rastlamlmistir (Geng ve ark., 2011). Calismada kullanilan 6rnekler
kaz1 baskan1 Dr. Ogr. Uyesi Elif GENC (Cukurova Universitesi) tarafindan Ge¢ Demir Cag1 — Helenistik
Donem’e tarihlenen agmalarda elde edilen Boya Bezemeli Kaplar grubuna ait seramikler oldugu
belirtilerek teslim alinmistir.
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Sekil 3. 2. Caligmada yer alan seramiklere ait fotograflar (MA-9 / MA-16).
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Sekil 3. 3. Calismada yer alan seramiklere ait fotograflar (MA-17 / MA-22).



Cizelge 3. 1. Caligmada incelenen seramik pargalarin numune kodu, arkeolojik kodu ve numunenin temsil

ettigi parga tiirii

Numune Arkeolojik kodu Numunelerin temsil ettigi
Kodu parea tiirii
MA-1 KH10B-Al - 477 Govde Pargasi
MA-2 KH10B29-39 - 409 Govde Pargasi
MA-3 KH12F1 - 589 Govde Pargasi
MA-4 KH10B1 - 222 Govde Pargasi
MA-5 KH10BQ - 448 Govde Pargast
MA-6 KH12E1 - 537 Govde Pargasi
MA-7 KH12B0 - 1532 Govde Pargast
MA-8 KH14B1 - 937 Govde Pargast
MA-9 KH14D2.Q - 1717 Govde Pargast
MA-10 KH14EBL1 - 1162 Govde Pargasi
MA-11 KH14D2.0 - 4535 Govde Pargast
MA-12 KH14D2.1 - 6884 Govde Pargast
MA-13 KH14D1.0 - 5038 Govde Pargasi
MA-14 KH14D2.1 - 6886 Govde Pargast
MA-15 KH14 D2.Q - 368 Govde Pargasi
MA-16 KH13B1 - 1957 Govde Pargasi
MA-17 KH13HQ - 2088 Govde Pargasi
MA-18 KH13HQ-1 - 1934 Govde Pargasi
MA-19 KH1381 - 2353 Govde Pargasi
MA-20 KH13H1 - 1879 Govde Pargasi
MA-21 KH13H1 - 2504 Govde Pargasi
MA-22 KH13HQ - 2083 Govde Pargasi




Cizelge 3. 2. Seramik 6rneklere ait renk analizi sonuglari

Numune Kodu L* ar* p*** Esdeger renk
MA-1 53,91 8,86 31,80
MA-2 39,24 9,65 18,38
MA-3 36,18 9,12 20,25
MA-4 31,75 8,92 16,02
MA-5 29,67 10,84 18,27
MA-6 49,12 23,46 32,19
MA-7 41,38 21,16 27,66
MA-8 40,78 15,16 22,49
MA-9 33,38 14,62 20,32
MA-10 46,36 21,05 32,42
MA-11 49,77 10,42 23,47
MA-12 29,79 15,79 19,87
MA-13 35,62 18,91 26,47
MA-14 47,35 17,46 32,43
MA-15 25,82 19,84 22,29
MA-16 29,14 9,18 13,67
MA-17 24,50 11,50 18,96
MA-18 21,88 11,98 18,73
MA-19 29,21 17,97 23,51
MA-20 19,35 11,60 13,35
MA-21 43,34 15,19 28,94
MA-22 50,05 11,62 22,16

*L: 0/100; Beyaz/Siyah. **a: 0/-60; Yesil ve 0/+60; Kirmizi. ***b: 0/-60; Mavi ve 0/+60; Sar1
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3.2. Yontemler

3.2.1. Mineral/Faz Analizi (X-Isinlar1 Difraksiyonu, XRD)

Toz haline getirilen 6rneklerin mineral/faz analizi i¢in Rigaku marka Miniflex
model XRD (X-1isimm1 difraksiyonu) cihazi kullanilmistir. Bu yontem ile seramikte
kullanilan hammaddelerin mineralojik yapist belirlenmistir. Seramik pisen bir malzeme
oldugu ic¢in bilinyesinde 1smmin artisiyla (yeterli sicakliklarda) yeni fazlar
olusabilmektedir. XRD analizi bu fazlarin her birinin kendine 6zgii atomik dizilimlerine
bagli olarak X-iginlari1 karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina
dayanmaktadir. Dolayisiyla, analiz sonucunda elde edilen spektrum degerlerine gore
mevceut ve yeni fazlar belirlenmis ve seramik buluntularin pisirim sicaklik araliklari ile

ilgili yorum yapilmistir.

3.2.2. Petrografi (Optik Mikroskop)

Petrografi analizinde LEICA Research Polarizan Mikroskobu (alt ve iistten
aydinlatmali) optik mikroskop kullanilmigtir. Seramik Grneklere ait mikro-fotograflar
Leica DFC280 dijital kamera ile ¢ekilmistir. Son olarak Leica Qwin digital goriintiileme
programi ile degerlendirme yapilmis olup kaya¢ ve mineraller Point Counting Metodu
ile tanimlanmistir. Bu yontem ile seramiklerdeki agrega boyutu ve toplam agrega orani,
porozite (gdzenek), kayag¢ kdkeni ve mineraller belirlenmistir. Ince kesit goriintiileri ile

malzemenin hamur yapisi gézlemlenmistir (tane boyut, sekil ve dagilimi).

3.2.3. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (FTIR) Spektroskopisi

Seramik buluntularin kimyasal baglarindaki titresimler (gerilme, biikiilme ve
biiziilme) bu yontem ile belirlenerek hammadde icerigi hakkinda veriler elde edilmistir.
Ayrica seramiklerde bulunan her mineralin kendisine has kimyasal o6zelliklerini
belirlemekte ve bu minerallere 6zgii spektrumlar vermektedir. Dolayisiyla elde edilen
spektrumlardaki bant degerleri (cm™) seramik igerisindeki minerallerin belirlenmesine
katkida bulunmustur. Calismada Perkin Elmer-400 FTIR cihazi kullanilmis ve analiz

500-1800 cm™* araliginda toz numuneler ile gergeklestirilmistir.
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3.2.4. SEM/EDX (Taramah Elektron Mikroskobu/Enerji Sa¢ciniml X-Isim1
Spektroskopisi)

Yapilan ¢alismada Carl Zeiss (Supra 40VP) marka SEM cihaz1 ve cihaza bagl
Bruker marka X-isin1 analizorii ile analiz yapilmistir. SEM-EDX teknigi ile
seramiklerin mikro yapisal ve mikro kimyasal 6zellikleri incelenmistir. EDX sonuglari
element icerigi olarak tespit edilmis ve konvensiyonel olarak oksit formuna ¢evrilerek

ele alinmustir.

3.2.5. TG-DTA (Termogravimetri - Diferansiyel Termal Analiz)

Seramiklerin hammadde igerigi ve tiretim sartlarinin ortaya ¢ikarilmasinda tercih
edilmis bir yontemdir. Bu yontem ile, Kontrollii bir sicaklik artiginin Orneklerde
meydana getirdigi degisimler kaydedilmistir. Analizler Shimadzu marka DTG-60H
model TG-DTA cihaz1 kullanilarak 25-1000°C araliginda 20ml/dk akis ve 20°C/dk
1sitma hiziyla N2 (g) atmosferinde gerceklestirilmistir.
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4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA
4.1. Mineral/Faz Analizi (X-Isinlar1 Difraksiyonu, XRD) sonuglari

Numunelerin  X-1sinlar1  difraksiyonu ile mineral/faz igerikleri belirlenmeye

calisilmig ve 6rneklere ait XRD paternleri Sekil 4.1 - 4.22°de verilmistir.
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Sekil 4. 2. MA-2 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 4. MA-4 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 5. MA-5 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 6. MA-6 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 7. MA-7 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 8. MA-8 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 9. MA-9 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 10. MA-10 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 11. MA-11 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 12. MA-12 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 13. MA-13 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 14. MA-14 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 15. MA-15 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 16. MA-16 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 17. MA-17 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 18. MA-18 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 19. MA-19 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 20. MA-20 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 21. MA-21 kodlu seramige ait XRD paterni
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Sekil 4. 22. MA-22 kodlu seramige ait XRD paterni

XRD analiz sonuglarma bakildiginda biitiin orneklerde kuvars, feldspat,
plajiyoklaz ve illit/muskovit mineralleri degisen X-1s1mm1 siddetlerinde (cps)
belirlenmistir. Dolayistyla seramik biinyelerin genel olarak illit/muskovit tird kil
mineralleri iceren ve kuvars, feldspat, plajiyoklaz, ¢ogunlukla demir igerikli bir
hammadde kaynag: kullanarak iiretildikleri gézlemlenmistir. Belirlenen mineraller ve

yiiksek sicaklik fazlari dikkate alindiginda ¢ogu seramigin 800-900°C araliginda pisirim
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ile tretildigi goriilmektedir. Burada 6nemli noktalardan biri seramigin igerdigi yiiksek
sicaklik fazlar1 olan piroksen ve gehlenit mineralleridir. Bilindigi lizere gehlenit
karbonatli hammaddelerin ortalama 800°C civarinda kil ile reaksiyonu sonucu
olusmakta ve bunu takiben yaklasitk 850°C sicakliktan itibaren karbonatl
hammaddelerin (6rnegin dolomit) kuvars ile reaksiyonu sonucunda ise piroksen
olusmaktadir (Cultrone ve ark., 2001; Issi, 2012). Calismada yer alan seramiklerin
cogunda rastlanan bu yiiksek sicaklik mineralleri bu 6rneklerin genel olarak bahsedilen
araliktaki sicakliklara maruz kaldiklarina isaret etmistir. Yiiksek sicaklik minerallerinin
gozlemlenmedigi ve kalsitin belirgin bir bigimde saptandigi seramiklerin (MA-2, MA-5,
MA-11, MA-19, MA-20, MA-21) pisirim sicakliklar1 700-800°C olarak belirlenmis
olup, bu orneklerin numune seti igerisinde en diisiik pisirim sicaklik aralifina sahip
oldugu gézlemlenmistir. Buradaki dayanak noktasi kalsit mineralinin bahsedilen bu
sicaklik araligindan itibaren bozunmasidir (Shoval, 2003; Boynton, 1980; Maritan ve
ark., 2006).

Pisirim  sicakliginin  belirlenmesinde  6zellikle maksimum derecelerin
ongoriilmesi icin dikkate alinan bir diger 6nemli hammadde ise seramigin ana
bilesenlerinden olan kil mineralleridir. Genel olarak 700°C’de OH" grubu kil mineralleri
blinyesinden uzaklagmaya baglar ve sonrasinda artan sicaklikla birlikte (ortalama
900°C) kil yapisal olarak bozunur. Incelenen seramiklerin tamaminda degisik siddetlere
sahip kil mineralinin saptanmast 0rnek setinin maksimum pisirim sicakliginin genel
olarak 900-950°C’yi ge¢medigine isaret etmistir (Broekmans ve ark., 2004; Cultrone ve
ark., 2001, Bayazit, 2018).

Cogu seramikte belirlenen hematit minerali biinye pisirimlerinin yiikseltgen
atmosferde gergeklestirilmis olabileceginin bir gostergesi olarak degerlendirilmistir
(Maritan ve ark., 2006). Seramiklerde belirlenen feldspat ve plajiyoklaz iceriklerinin
blinyede artan sicaklikla birlikte camsi bir faz olusturmasi beklenmektedir. Ancak,
seramiklerin pisirim sicaklik araliklarimin tam bir vitrifikasyon olusumu i¢in yeterli
olamayacag1 ongoriilmiistiir. Bu konu mikro yapisal 6zelliklerin gozlemlendigi SEM

analizi sonuglar1 15181nda ele alinacaktir.

4.2. TG-DTA (Termogravimetri - Diferansiyel Termal Analizi) sonuclar

Numunelerin TG-DTA diyagramlar1 Sekil 4.23 — 4.44°de verilmistir.



—— M. A.Ml.ta DTA

TGA — M.A. Ml.ta TGA DTA
% uv
120.00-
120.00
110.00-
100.00- 1000
90.00-
1 20.00
80.00-
| -40.00
70.00-
2000 20000 40000 60000 80000 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 23. MA-1 kodlu seramige ait TG-DTA diyagram

—— M. A. M2.ta DTA

TGA M. A. M2.ta TGA DTA
% uVv
120.00- |
120.00
100.00" 1 0.00
80,00 12000
| -40.00
60.00- 1
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 24. MA-2 kodlu seramige ait TG-DTA diyagramm
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— M. A. M3.ta DTA

TGA —— M. A.M3.ta TGA DTA
% uVv
120.00-
; 1 20.00
110.00-
100.00- 1000
90.00-
[ 1-20.00
80.00-
70.00¢ 1 -40.00
000 20000 40000 60000  800.00  1000.00
Temg [C]
Sekil 4. 25. MA-3 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
—— M. A. M4.ta DTA
TGA ——— M. A. M4.ta TGA DTA
% uVv
120.00-
120.00
110.00- 1
100.00- 1000
90.00- | 20,00
80.00- 1
1 -40.00
70007 | ! ! | | |
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00

Temg [C]

Sekil 4. 26. MA-4 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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—— M. A. M5.ta DTA

TGA — M.A. M5.ta TGA DTA
% uv
120.00~
4 20.00
100.00-
1 0.00
80.00- /\
1 -20.00
60.00-
1 -40.00
40.007 Il L L L Il L L L Il L L L Il L L L Il L L L Il L
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 27. MA-5 kodlu seramige ait TG-DTA diyagram

—— M. A. M6.ta DTA

TGA M. A. M6.ta TGA DTA
% uVv
120.00r
4 20.00
110.00-
1 0.00
100.00r
90.00~- 1 -20.00
80.00- 1 -40.00
70.00- ‘ ‘ ‘ ‘ |
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 28. MA-6 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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—— M. A. M7.ta DTA

TGA ——— M. A.M7.ta TGA DTA
% uVv
120.00~
110.00- 12000
100.00~
Y 4 0.00
90.00-
80.00- 4 -20.00
70.00-
L L L 1 1 L il '4000
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 29. MA-7 kodlu seramige ait TG-DTA diyagram

—— M. A. M8.ta DTA

TGA — M.A M8.ta TGA DT#
% uV
130.00f
120.00 ]
i {20.00
110.00-
100.00 1 0.00
90.00"
i 1-20.00
80.00-
70.00- ]
[ | | | | | -40.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 30. MA-8 kodlu seramige ait TG-DTA diyagramm
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—— M. A. M9.ta DTA

TGA ——— M. A. M9.ta TGA DT2
% uv
120.00-
4 20.00
110.00-
100.00- 1
J +40.00
90.00~
80.00- 4 -20.00
70.00- |
L Il Il Il Il L ] -4000
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 31. MA-9 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami

—— M. A. M10.ta DTA

TGA — M. A. M10.ta TGA DT#
% uVv
120.00-
120.00
100.00- 10.00
80,00 1 20,00
1 -40.00
2000 20000 40000 60000 80000 _ 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 32. MA-10 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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—— M. A. Mll.ta DTA

TGA — M.A. Mll.ta TGA DT/
% uVv
120.00-
4 20.00
100.00-
1 0.00
80.00r-
1 -20.00
60.00-
1 -40.00
2000 20000 = 40000 60000  800.00  1000.00
Temg [C]
Sekil 4. 33. MA-11 kodlu seramige ait TG-DTA diyagranu
— M.A.M12.ta DTA
TGA M A MiZta TGA DT#
% uVv
1 40.00
120.00- 1
4 20.00
100.00+ 7 , 0.00
80.00- 1 -20.00
I 1 L L L L 1 N -4000
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00

Temg [C]

Sekil 4. 34. MA-12 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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—— M. A. M13.ta DTA

TGA — M.A. Mi3.ta TGA DTA
% 7uV
140.00F 40.00
120.00- 120.00
100.00- - 1000
80.00 1
1-20.00
60.00 |
1-40.00
000 20000 40000  600.00  800.00  1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 35. MA-13 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami

—— M. A. M14.ta DTA

TGA ——— M. A.M14.ta TGA DTA
% uVv
120.00-
4 20.00
110.00-
100.00-
S 4 0.00
90.00-
4 -20.00
80.00-
70.00~
| | | | | | A -4000
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 36. MA-14 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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— M. A Ml15.ta DTA

TGA — M.A.Mi5.ta TGA DTA
%7 uVv
120.00-
[ 120.00
110.00-
100.00- 10.00
90.00-
i 12000
80.00
1 -40.00
000 20000 40000 60000 80000  1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 37. MA-15 kodlu seramige ait TG-DTA diyagranu

—— M. A.Ml16.ta DTA

TGA — M.A. M16.ta TGA DTA
% uVv
12000 1 20.00
. 10.00
100.00/ |
1-20.00
80.00-
1-40.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 38. MA-16 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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—— M. A.M17.ta DTA

TGA — M.A.Ml7.ta TGA DTA
% uv
120.00- 1 50.00
100.00- 1 0.00
1 -20.00
80.00-
| -40.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 39. MA-17 kodlu seramige ait TG-DTA diyagranu

— M. A. M18.ta DTA

TGA — M.A.Mi8.ta TGA DTA
% uVv
120.00- 1 20.00
100.00F 10.00
120,00
80.00-
1 -40.00
60.00-
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 40. MA-18 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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— M. A. M19.ta DTA

TGA — M.A.M19.a TGA DTA
% uVv
120.00-
4 20.00
110.00-
100.00 1 0.00
90.00+
80.00" 12000
70.00~
‘ ‘ ‘ | |  1-40.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 41. MA-19 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami

—— M. A.M20.ta DTA

TGA — M.A M20.ta TGA DTA
% uVv
120.00-
120.00
100.00-
10.00
80.00"
| -20.00
000 20000 40000 60000 80000 _ 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 42. MA-20 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami
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—— M. A. M21.ta DTA
TGA ——— M.A.M21.ta TGA DT2
% uVv
120.00°
120.00
100.00-
10.00
80.00/ o
| 1.20.00
60.00- 7
1-40.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 43. MA-21 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami

—— M. A. M22.ta DTA
TGA M A M224a TGA DTA
% uVv
120.00
1 20.00
100.00F - 1 0.00
1 20.
80.00 0.00
1 .40.00
-0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.00
Temg [C]

Sekil 4. 44. MA-22 kodlu seramige ait TG-DTA diyagrami

TG-DTA analizinin 6nemli uygulamalar1 arasinda minerallerin tespiti, bir

karisim igindeki bazi mineral tiirlerinin tahmin edilmesi ve seramik biinyelerin
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pisirilmesi esnasinda olusan baslica reaksiyonlar yer almaktadir. Kil bazli sistemlerde
sicaklik artig1 ile birlikte belirli sicakliklarda olusan reaksiyonlar sdyle Gzetlenebilir
(Krapukaityte ve ark., 2008; Grimshaw, 1971; Drebushchak, ve ark., 2005);

e Serbest su 100-150°C arasinda endotermik reaksiyona ugrayarak seramik
blinyeden uzaklasir.

e Minerallerin tiirine bagli olarak hidroksitlerin, hidratlarin ve su igeren diger
minerallerin  bozunumu bazi mineraller i¢in karakteristiktir. Endotermik
reaksiyonlarla sonuglanan bu degisiklikler 200-800°C arasinda yer almaktadir.

e Oksi-tuzlarin bozunumu (karbonatlar ve siilfatlar gibi) 500-1200°C arasinda yer
almaktadir.

e Karbonlu malzemelerin yanmasi, siilfiirlerin siilfatlasmas1 veya oksitlenmesi
ekzotermik oksitlenme reaksiyonlaridir.

e Genellikle ekzotermik reaksiyonlar seklinde gozlemlenen diizensiz veya amorf
fazdan yeniden kristallenme reaksiyonlari ¢ogu hidrate silikat yapilar igin
karakteristiktir.

e Katidan siv1 haline ya da sividan gaz haline gegme durumlarinda endotermik
reaksiyonlarla sonuclanirlar.

o Silikat minerallerdeki faz doniisiimleri endotermik veya ekzotermik olabilir.

TG-DTA seramik malzemelerinin karakterize edilmesinde kullanilan &nemli
yontemlerden biridir. Bu teknik kullanicisina pisme prosesini kontrol etme ve artan
1styla birlikte olusan degisimleri kaydetme firsatin1 ayn1 anda saglayabilmektedir
(Drebushchak, ve ark., 2005). DTA egrileri kontrollii bir 1s1l isleme maruz kalan
numunede meydana gelen entalpi kazanimi/kaybinin etkisine bagli olarak ekzotermik ve
endotermik piklerin, TG egrileri de bu reaksiyonlar sirasinda olusan agirlik kayiplarinin
belirlenmesini saglamaktadir (Palanivel ve Kumar, 2011). Bu analiz tekniginin XRD ve
FTIR ile birlikte kullanilmas1 pismis toprak buluntularin orijinal pisirim sicakliginin
tahmin edilmesinde biiyiik kolaylik saglamaktadir (Leach ve ark., 2008). Termal
analizlerin degerlendirme siirecinde TG ve DTA egrileri birbirlerini tamamlayici sekilde
yorumlanmalidir. DTA egrilerinde gozlemlenen endotermik ve ekzotermik etkiler diger
taraftan ayni numuneye ait TG egrilerindeki agirlik kayb1 ve kimi zaman da agirlik
artiglar ile birlikte degerlendirilerek nihai sonuca bu sekilde ulasilmasi daha verimli

olacaktir (Drebushchak, ve ark., 2005; Palanivel ve Kumar, 2011).
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Kuriki Hoyiik boya bezemeli kaplarin TG-DTA sonuglart incelediginde
seramiklerin biinyelerine ait TG egrilerinde yaklasik 600°C’ye kadar diizenli olarak (az
miktarda) agirhik kaybi gozlenmektedir. Bu sicaklik degerlerine kadar olan agirlik
kayiplarinin absorblanmis fiziksel suyun uzaklasmasi ve buna ek olarak numune
icerisindeki organik maddelerin dekompozisyonu sonucu meydana gelen reaksiyonlar
nedeniyle gergeklestigi ongoriisiinde bulunmak miimkiindiir (Palanivel ve Kumar, 2011,
Meyvel ve ark., 2012; Maritan ve ark., 2006).

TG-DTA diyagramlar1 géz Oniine alindiginda; 6zellikle MA-1, MA-6, MA-8,
MA-12, MA-15, MA-16, MA-17, MA-22 kodlu numunelerde 650-800 °C araliginda
goriilen diisiik siddetli endotermik etki ve yine bu derece araliginda gézlemlenen diisiik
agirlik kaybi (swrasiyla agirlikga % 1.975, % 1.133, % 2.351, % 1.408, % 1.238, %
1.182, % 1.857, % 1.755) ikincil kalsit varligina isaret etmektedir (Krapukaityte ve ark.,
2008; Fabbri ve ark.,, 2014). Bu sonuglarin XRD wverileri ile uyumlu oldugu
gozlemlenmistir. MA-1, MA-8, MA-12, MA-17 ve MA-22 kodlu numunelerin XRD
paternlerinde yiiksek sicaklik fazlarimin yaninda ikincil olma olasilig1 yiiksek goriilen
kalsit pikine de rastlanmistir. Bu durum TG agirlik kayip degerleri (Cizelge 4.1) ile
ortismektedir.

Diger numunelere ait TG-DTA diyagramlari incelendiginde (MA-2, MA-3, MA-
4, MA-5, MA-7, MA-9, MA-10, MA-11, MA-13, MA-14, MA-18, MA-19, MA-20,
MA-21) 6rneklerde 600-850°C araliginda gozlemlenen agirlik kayiplarinin ag. % 3.655
ile % 22.813 arasinda degistigi tespit edilmistir. Bu numunelerin olusturdugu grupta yer
alan baz1 seramikler digerlerine nispeten 600-850°C araliginda yine daha disiik agirlik
kayiplar1 gostermistir. Birincil/ikincil kalsit ayrimimin yapilabilmesi ve durumun netlik
kazanmas1 i¢in XRD analiz verilerine bakildiginda; kalsit pikine sahip olan ve yliksek
sicaklik fazlart bulunmayan seramiklerde (6rnegin; MA-19, MA-20) 600-850°C
araliginda gozlemlenen agirlik kaybinin birincil kalsite, XRD paterninde diisiik siddetli
kalsit pikine sahip ve bununla birlikte yiiksek sicaklik fazlarini (piroksen, gehlenit gibi)
iceren bazi seramiklerdeki (6rnegin; MA-4, MA-13) 600-850°C araligindaki agirlik
kaybinin ise biiylik olasilikla ikincil kalsite igaret ettigi diigiiniilebilir. XRD sonucunda
kalsit pikinin rastlanmadigi ve yiiksek sicaklik fazlarinin yer aldigi numunelerde ise
600-850°C araligindaki agirlik kaybinin yine ikincil kalsite ait oldugu 6ngoriilmektedir
(Krapukaityte ve ark., 2008; Fabbri ve ark., 2014).

Agirlik kayip degerlerinin olustugu sicakliklardaki endotermik ve ekzotermik

reaksiyonlar sonucu olusan entalpi degisimleri (DTA egrileri) dikkate alindiginda;
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kalsitin bozunmasia bagli olarak meydana gelen endotermik etkinin ikincil kalsit
iceren seramiklerde birincil kalsit igerenlere gore daha diisiik sicakliklarda ortaya ¢iktigi
gorilmektedir. Bu durum, seramiklerdeki mineralojik igerik ile genel olarak uyumlu bir
sonug ortaya koymustur. Ornegin, MA-5, MA-11 ve MA-21 kodlu seramiklerin XRD
analizinde belirgin bi¢imde kalsit saptanmis ve bu igerige bagl olarak ayni numunelerin
DTA egrilerinde ~800°C civarinda belirgin endotermik etkiler saptanmigtir. MA-4, MA-
8, MA-13 ve MA-17 kodlu numunelerin XRD analizinde diisiik siddetli kalsit pikleri
saptanmis ve ayni Orneklerin DTA egrilerinde bu duruma bagh olarak c¢ok diisiik
endotermik etkiler (~ <750°C) gozlemlenmistir. Son olarak, XRD analizinde Kkalsit
pikine rastlanmamis seramiklerde (6rnegin; MA-6) buna bagli olarak DTA egrisinde
kalsitin bozunum sicaklik araliginda herhangi bir etkiye rastlanilmamustir. Ikincil kalsite
bagli etkilerin biiyiik olasilikla gdmiilme kosullarina bagli olarak olusabilecegi

distintilmektedir (Krapukaityte ve ark., 2008; Fabbri ve ark., 2014).
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Cizelge 4. 1. Numunelerde belirli sicaklik araliklarinda goriilen agirlik kayip degerleri.

Agirlik kaybi
Numune 25-200 200- 400 400 — 600 600 — 850 850 — 1000 Toplam
Kodu °oC °C °C °C °C agirhik
MA-L W 420 o8 ors om0z  10025(mg]
MA-2 " os 414 17 sl o  os520(mg)
MA-3 W e 13m  adss o8 o1a4  L0418[mg]
MA-4 % A 0% a14 o7 ot  LL62Lima]
MA-5 W D0 a1e1 195 84 oare 6%l
was T Tes s dow  aam s 09
MA-7 T Q7% o ases  4es o1 072Lmg]
MA-8 % 11 oss o2 291 o7  o37img
MA-9 " s doi  oosl  6at0  oopr  %855(mal
wato T8 UL Tms  abes  asos  oes  95420md
At TS D08 dae ae aszs oz 102990
watz 9 DS o o7 4o ot 83%0[md
wats P9 NS M4 11 sos one  67%5md)
mata T TR Joos dou sesm o 10261[m]
mats 9 DOl 1 ome 2% ot LL470[mg]
wats 9 9B Uess oese e oo 8373Imd
war W DS D Dl sy o9 seisimg
wats T8 MO 0% asto 518 o4 3325
wate T NI e s s e 102%0(mg)
wa2o T8 DR e a2m 61 oo 10102mg)
wazr T8 R e 21 smis oss  10380mg)
MA-22 mg -0.136 -0.110 -0.092 -0.150 -0.012 8.546 [mg]

% -1.591 -1.287 -1.077 -1.755 -0.140




4.3. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) sonuc¢lari

Incelenen drneklere ait FT-IR spektrumlar: Sekil 4.45 - 4.66°da verilmistir.
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51895
40
1800 1400 1100 800 500
cmr
Sekil 4. 45. MA-1 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
77933 :
6 687.50
‘—\/‘\ 71263/
1436.93 /
87589 62178 /
1014.22 600.68 //
s9041 / /
582.93 /
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519.16
40
1800 1400 1100 800 500

cm!

Sekil 4. 46. MA-2 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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100
77836 63724
1429.00 501,36
% T
70
537.69
527,1/
512,35\
40
1800 1400 1100 800 500

cm'!
Sekil 4. 47. MA-3 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu

7
526.80
40
1800 1400 1100 800 500

cm!
Sekil 4. 48. MA-4 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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100
797.69
84795 "]
g9 609.21
1420.34 L
1026.88
i - 87336 53933,
70 520.29
526.01
40
1800 1400 4 1100 800 500
cm
Sekil 4. 49. MA-5 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
100
1453.03
%T

70
40

1800 1400 4 1100 800 500

cm

Sekil 4. 50. MA-6 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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1800 1400 Ly 1100 800 500
Sekil 4. 51. MA-7 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
100
% T
70
40
1800 1400 1100 800 500

cm!
Sekil 4. 52. MA-8 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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144774
101413 1
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40

18 1400 , 1100 800 500
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Sekil 4. 53. MA-9 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
100
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%T
70
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40 .-

18 1400 1100 800 500
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Sekil 4. 54. MA-10 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 55. MA-11 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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1400 1100 800 5

cmr!
Sekil 4. 56. MA-12 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 57. MA-13 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 58. MA-14 kodlu seramik drnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 59. MA-15 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 60. MA-16 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 61. MA-17 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 62. MA-18 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 63. MA-19 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 64. MA-20 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 65. MA-21 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 66. MA-22 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu

Seramiklerdeki kuvars igerigi 793-797 cm™, 774-779 cm, 690-695 cm™ ve 510-
515 cm™ bant araliklarinda belirlenmistir. Seramiklerdeki 1004-1026 cm™,635-642 cm™

ve 501-502 cmaraliklarinda belirlenen bant degerlerinin kil igerigine; 651-655 cm™,

600-602 cm™ ve 580-584 cmaraliklarinda belirlenen bant degerlerinin ise feldspat ve
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plajiyoklaz igeriklerine isaret ettigi dngdriilmiistiir. 674-677 cm™, 666-667 cm™, 631-
635 cm™?, 514-520 cm™ ve 504-509 cmlaraliklarinda belirlenen bant degerlerinin
piroksen minerallerine ve bu degerlerden bazilarmin ise (631-635 cm™) gehlenit
varligina isaret edebilecegi bulunmustur. Buna benzer bant cakismalar1 ayrica 1446-
1453 cmaraliklarinda gozlemlenen ve kalsit ile birlikte ankerit ve/veya huntite isaret
eden bant degerleri olmustur. Ancak, bu tip seramiklerin DTA egrilerinde ankerit
ve/veya huntite ait olarak olusabilecek endotermik etkiler gézlemlenmediginden dolay1
bu bant degerlerinin kalsite isaret ettigi diisiiniilmektedir. Diger taraftan, kalsite ait bant
degerlerinin ortalama olarak 1415-1435 cm™ arahginda ¢ikmasi kalsitin birincil
olduguna isaret ederken, daha yiiksek degerlerdeki bantlarin ikincil kalsite ait oldugu
Ongoriilmiistiir. Bu baglamda, FTIR analizinde belirlenen bant degerlerinin seramiklerin
mineral/faz igerikleri ile genel olarak uyumlu oldugu tespit edilmistir. FTIR analizinde
ornekler icerisindeki bant titresimleri iizerinden bir degerlendirme yapildigindan ve bazi
minerallerin ¢ok yakin bant titresim araliklarina sahip olmasindan dolay1 sonuglarin
yorumlanmasinda XRD ve TG-DTA analiz verileri yol gdsterici nitelikte olmustur.
Seramiklerde yukarida belirtilen mineraller diginda ayrica renk verici oksit olarak daha
once XRD ile belirlenen hematit minerali 649-651 cm™, 590-599 cm™, 569-571 cm™,
551-554 cm™?, 531-539 cm™? ve 525-527 cmaraliklarindaki bant degerleri ile tespit
edilmistir. Baz1 6rneklerde ise 562 cm™, 578 cm™ ve 580 cm™ bant degerleri manyetit
mineralinin varligina isaret etmistir. Bant ¢akismasi hematit ve manyetit mineralleri i¢in
576-578 cm™, 560-563 cm™ ve 552-559 cm™ araliklarinda belirlenen bant degerlerinde
de gozlemlenmigtir. XRD analizinde ¢ogunlukla hematitin belirlenmesi FTIR
spektrumlarindaki bu cakisan bant degerlerinin biiyiik olasilikla hematite ait olduguna
ve dolayisiyla seramiklerin yiikseltgen ortamda pisirildiklerine isaret etmistir. Manyetit
ve hematitin bir arada bulunma ihtimali olan seramiklerin ise pisirim esnasinda hem
yiikseltgen hem de indirgen atmosfere maruz kaldigim gostermistir (Issi, 2012;
Ravisankar ve ark., 2011; Shillito ve ark., 2009; Smolin ve ark., 1981; Edreira ve ark.,
2001; Nakamoto, 1970; Ellid ve ark., 2003; Iglesias ve Serna, 1985; Gadsden, 1975;
Yokomori ve Idaka, 1998; De Benedetto ve ark., 2002; Iglesias ve ark., 1990; Madejova
ve Komadel, 2001; Kurap ve ark., 2010; Mazzocchin ve ark., 2003; Maravelaki-
Kalaitzaki ve Kallithrakas-Kantos 2003;, Rutstein ve White, 1971; Farmer, 1974; Yariv
ve Mendelovici, 1979; Barone ve ark., 2011; Hamadi ve Nabih, 2012; Dubrawski ve
Warne, 1988; Faust, 1953).
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4.4. Petrografi (Ince Kesit optik mikroskop) Analizi Sonuclari

Incelenen seramiklerin petrografi analiz sonuglar1 Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4. 2. Petrografi analiz sonuglar1

Seramik gruplar ~ P*(%) MTAP (%) Kayag ve Mineraller® Qg;ﬁ?@ Ig?lz]:gi
Grup-1 7 25 Q,C,P1,By,Op,S,Gn Orta Sist
Grup-2 6 28 Q.C.P1,By, Op Orta Sist
Grup-3 6 32 Q,C,PLK,Sr,Ms,Op Iri Sist
Grup-4 7 22 Q,C,P1,By,Op,Gn,S, TK(%1) Ince/Orta Sist
Grup-5 7 18 Q,C,P1,By,S,0p Orta Sist

3 porozite, °: Matris toplam agrega oran1 (hacimce %)

(*) By: Biyotit, C: Cort, Gn: Gnays, K: Kiregtasi, MTA: Matriks Toplam Agrega Orani,
Op: Opak Mineraller, Pl: Plajiyoklas, Q: Kuvars, Sr: Serizit, S: Sist, TK: Tugla Kirig

(**) Ince / Orta / Iri Boyutlu Agrega (mm) : <0,5/0,5-1,0/>1,0

Seramikler arasinda yapilan bu gruplandirma islemi sonrasinda numunelerin ait

olduklar1 gruplar Cizelge 4.3.’de verilmistir.

Cizelge 4. 3. Seramik numunelerin ait olduklar1 gruplar

Seramik Ornek

Gruplar1 Numune Kodu

Grup-1 MA-1 MA-3 MA-4

Grup-2 MA-2 MA-11 MA-16 MA-17

Grup-3 MA-5 MA-19 MA-21

Grup-4 MA-6 MA-7 MA-8 MA-9 MA-10 MA-12
MA-13 MA-14 MA-15 MA-18 MA-22

Grup-5 MA-20

Petrografi analiz sonuglar1 incelendiginde seramik gruplarin tamaminda kuvars,

plajiyoklaz, opak mineraller (hematit, manyetit vb.) ve ¢ort (silisli kayag)
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goriilmektedir. Bunlarin yani sira degisik gruplarda serizit (muskovit benzeri ince taneli
mika), sist, kirectasi, gnays, biyotit ve muskovit saptanmistir. Bir gurupta ise (Grup-4)
tugla kirig1 pargalarina rastlanilmistir. Seramiklerde matris toplam agrega oranlar1 ve
porozite oranlarina bakildiginda sirasiyla hacimce %18-32 ve % 6-7 arasinda degistigi
goriilmektedir. Bununla birlikte tiim 6rneklerin kayag¢ kokeni sist olarak belirlenmis ve
agrega iceriklerinin degisik tane boyutlarinda oldugu gozlemlenmistir (ince, orta ve iri).
Petrografi analizinde belirlenen kuvars, plajiyoklaz ve opak mineral igeriklerinin XRD
analiz sonuglar1 ile uyumlu oldugu gozlemlenmistir. Belirlenen diger mineraller ve
hamur igerisindeki tane irilikleri, porozite ve toplam agrega oranlar1 seramikleri bes
gruba ayirmistir. Genel olarak bakildiginda seramiklerin hammadde kaynagi (kayag
kokeni) bakimindan benzer olduklar1 gozlemlense de, bazi seramiklerin iiretim
asamalarinda (hammadde hazirlama, pisirme vb.) farkliliklar olabilecegi 6ngoriilmiistiir.
Bu farkhiliklarin seramikleri tamamen birbirinden ayiracak nitelikte olmamasi ise
caligilan Orneklerin 6zellikle kullanim amaci veya yeri bakimindan paralel 6zelliklere
sahip olabilecegine isaret etmektedir.

Bazi 6rneklerde belirlenen tugla kirigi ihtivasinin seramiklere temper malzeme
olarak katilmig olabilecek Ogiitiilmiis (seramik veya tugla gibi) pismis toprak iirtinleri
veya kurutulmus yada pisirilmis kil topaklarina isaret edebilecegi, ve bu katkilarin
seramiklerin dayanimini arttirmak amaciyla kullanildig: diistinilmektedir (Rice, 1987).

Seramik Orneklerine ait ince kesitlerden optik mikroskop ile alinan
mikrofotograflar Sekil 4.67, Sekil 4.68 ve Sekil 4.69°da verilmistir. Ince kesit
gorlintiilerinde seramiklerdeki plastik olmayan malzemelerin bilinye igerisindeki
yogunlugunun genel olarak ¢ok yiiksek olmadigi, fakat bazi 6rneklerde iri tanelerin bu
orani arttirdigr gézlemlenmistir. XRD ve FTIR analizlerinde tespit edilen ikincil kalsit
varhig bazi seramiklerin ince kesit goriintiilerinde de saptanmustir. Ornegin, MA-1,
MA-4, MA-8, MA-10, MA-15 ve MA-22 kodlu numunelere ait mikro fotograflarda
bosluklarda kristallesmis ikincil kalsit varligmma isaret eden ihtivalar saptanmistir.
Bunun disinda, bazi orneklerde o6zellikle organik maddelerin yanarak uzaklasmasi
sonucunda bilinyede meydana gelen poroziteli yapr gézlemlenmistir (6rnegin; MA-19,

MA-21, MA-22).
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MAT MAS

Sekil 4. 67. Seramik drneklerin (MA-1—MA-8) ince kesitlerden alinan mikro fotograflari

i g 1000
r

Sekil 4. 68. Seramik 6rneklerin (MA-9—MA-16) ince Kesitlerden aliman mikro fotograflari



MA-22
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Sekil 4. 69. Seramik orneklerin (MA-17—MA-22) ince kesitlerden alinan mikro fotograflari



4.5. Mikro Yapi Analiz (SEM/EDX) Sonugclari

62

Seramik biinyelerin yar1 kantitatif EDX analizleri 100 mikron 6lgekli goriintiiler

tizerinden yapilmistir. Elde edilen sonuglar Cizelge 4.4’de verilmistir.

Cizelge 4. 4. Seramik biinyelerine ait yar1 kantitatif EDX analiz sonuglar1 (% ag.)

OKSITLER

'IZ'(;J d”J””e Al,03 Sio,  MgoO FeO Ca0 K40 Na,O Toplam

MA-1 1446 5258 411 1086  16.77 1.21 99.99
MA-2 1218 47.25 3.55 713 27.19 2.70 100
MA-3 1420  50.32 4.05 9.78  19.08 1.93 0.64 100
MA-4 1640  48.85 4.54 880  19.30 2.10 99.99
MA-5 1211 4359 1.95 880  31.85 1.69 99.99
MA-6 1637  57.14 3.42 929 1051 2.14 1.12 99.99
MA-7 1422  48.43 4.72 938  21.09 2.16 100
MA-8 16.66  52.68 4.12 887 1571 1.95 99.99
MA-9 1367 4526 340 1066 2472 2.28 99.99
MA-10 16.23 4858 4.44 897 1951 2.26 99.99
MA-11 935  33.79 2.13 655  46.71 1.46 99.99
MA-12 1585  53.26 454 1137 1276 221 99.99
MA-13 1572 53.23 3.04 671  19.10 1.48 0.72 100
MA-14 1597  50.54 4.01 799 1952 1.97 100
MA-15 16.27  57.37 717 11.86 3.87 3.05 0.40 99.99
MA-16 1629  58.29 720 12.88 5.08 0.26 100
MA-17 16.14  55.30 4.62 819 12,07 2.03 1.65 100
MA-18 1523  50.52 5.39 708 2177 99.99
MA-19 17.34  54.39 5.11 6.45  14.70 2.01 100
MA-20 1510  51.93 394 1318 1358 2.28 —  100.01
MA-21 1279 44.05 2.57 — 3757 3.02 100
MA-22 1601  50.63 455 1146  17.35 100




Seramiklere ait

4.111°de verilmistir.
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genel ve bolgesel SEM-EDX analiz sonuglart Sekil 4.68-
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16.77

1.21

Sekil 4. 70. MA-1 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii ve genel EDX sonucu.
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Sekil 4. 71. MA-1 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde secili alanin (% agirlikga) yar1 kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 72. MA-2 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 73. MA-2 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin (% agirlikga) yar1 kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 74. MA-3 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 75. MA-3 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin (% agirlik¢a) yar1 kantitatif EDX
analiz sonucu
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Spektrum
Al203 SiO2 MgO FeO CaO K20 Na:0
16.40 48.85 4.54 8.80 19.30 2.10
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Sekil 4. 76. MA-4 kodlu numuneye ait SEM gériintiisii
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Sekil 4. 77. MA-4 kodlu seramigin SEM goriintiistinde secili alanin (% agirlik¢a) yar1 Kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 78. MA-5 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 79. MA-5 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin (% agirlikga) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 80. MA-6 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 81. MA-6 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde segili alanin (% agirlikga) yar1 kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 82. MA-7 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 83. MA-7 kodlu seramigin SEM goriintistinde se¢ili alanin (% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 84. MA-8 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 85. MA-8 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin (% agirlikga) yar1 kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 86. MA-9 kodlu numuneye ait SEM gériintiisii
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Sekil 4. 87. MA-9 kodlu seramigin SEM goriintistinde se¢ili alanin (% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 88. MA-10 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 89. MA-10 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin (% agirlikga) yar1 kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 90. MA-11 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 91. MA-11 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde segili alanin (% agirlikga) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 92. MA-12 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii

' épektrum

Al2O3 SiO2 MgO FeO CaO K20 Na.O
21.80 63.43 4.27 7.79 2.71 - -
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Sekil 4. 93. MA-12 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde secili alanin (% agirlik¢a) yar kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 94. MA-13 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 95. MA-13 kodlu seramigin SEM goriintisiinde se¢ili alanin(% agirlikga) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 96. MA-14 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 97. MA-14 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin(% agirlikga) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 98. MA-15 kodlu numuneye ait SEM goriintiisii
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Sekil 4. 99. MA-15 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde se¢ili alanin(% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 100. MA-16 kodlu numuneye ait SEM gorintiist
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Sekil 4. 101. MA-16 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde segcili alanin (% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 102. MA-17 kodlu numuneye ait SEM gorintiist
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Sekil 4. 103. MA-17 kodlu seramigin SEM gériintiisiinde secili alanin (% agirlikca) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 104. MA-18 kodlu numuneye ait SEM goriintiisti
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Sekil 4. 105. MA-18 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde segcili alanin (% agirlikga) yarl kantitatif EDX

analiz sonucu



100 pm
—

AlO3

SiO2

MgO

CaO

K20

Na-O

17.34

54.39

5.11

6.45

14.70

2.01

Sekil 4. 106. MA-19 kodlu numuneye ait SEM gorintiist
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Sekil 4. 107. MA-19 kodlu seramigin SEM gériintiisiinde secili alanin (% agirlikca) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 108. MA-20 kodlu numuneye ait SEM goriintiisti

Spektrum
Al2O3 SiO2 MgO FeO CaO K20 Na.O
8.91 79.77 1.99 5.62 3.71 ---
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Sekil 4. 109. MA-20 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde segcili alanin (% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu
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Sekil 4. 110. MA-21 kodlu numuneye ait SEM goriintiisti

10 pm
—

Al203 SiO2 MgO FeO CaO K20 Na2O
1.60 6.02 --- --- 92.38 - -
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Sekil 4. 111. MA-21 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde seg¢ili alanin (% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu



100 pm

Spektrum
Al20s SiO2 MgO FeO CaO K20 Na:0
16.01 50.63 4.55 11.46 17.35

10 pm
—

Sekil 4. 112. MA-22 kodlu numuneye ait SEM goriintiisti

Spelétrum
Al2O3 SiO2 MgO FeO CaO K20 Na2O
12.47 43.96 2.90 17.03 23.64 -

84

Sekil 4. 113. MA-22 kodlu seramigin SEM goriintiisiinde segcili alanin (% agirlik¢a) yari kantitatif EDX

analiz sonucu

SEM/EDX teknigi ile O6rneklerin mikro yapisal ve mikro kimyasal 6zellikleri

ortaya konulmustur. Seramiklerin kimyasal kompozisyonlarina bakildiginda; SiO2

miktar1 agirlikga % 33.79-58.29 araliginda, Al2O3 miktar1 agirlik¢a % 9.35-17.34
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araliginda, CaO miktar1 agirlikca % 3.87-46.71 aralifinda, MgO miktar1 agirlikca %
1.95-5.39, K>0 miktar1 agirlikca % 1.21-3.05, Na2O miktar1 agirlik¢a % 0.26-1.65, FeO
miktar1 agirlikca % 6.45-13.18 araliklarinda belirlenmistir. Demir igerigi MA-21 kodlu
numuneye ait 100 mikronluk goriintiideki EDX spektrumunda pik olarak yer almasina
ragmen (diisiik siddette) element ve oksit formunda ¢ikmamasi bu elementin cihazin
tarama limitinin altinda bir degere sahip olabilecegi kanisini ortaya koymustur. Ayrica,
numunelerin  kesit gorintiileri iizerinden analiz yapilmasindan dolayr element
konsantrasyonlarinin yer yer degisiklikler gostermesi muhtemeldir. Bu duruma baska
bir ornek ise yine ayni numunede normalden daha yiiksek oldugu diisiiniilen CaO
miktaridir (ag. % 37.57). Benzer diger bir 6rnek de MA-11 kodlu numunedir (CaO; ag
% 46.71). Bu tip sonuglarin bahsedildigi ilizere numunelerin kesitleri {izerinden
calisildiginda bolgesel kimyasal kompozisyon farkliliklarinin olabilecegidir (6zellikle
heterojen biinyelerde).

SEM goriintiileri iizerinde seramikler i¢in yapilan bolgesel EDX analizleri ile
biinyelerde yer alan kuvars ve kalsit gibi mineralojik igeriklere direkt olarak isaret eden
sonuglar elde edilmistir. Ornegin kuvars minerali oldugu diisiiniilen bir tanede SiO;
miktart ag. %85.41 olarak MA-1 kodlu numunede belirlenmistir (Sekil 4.69). CaO
miktariin oldukga yiiksek oldugu kimi bolgesel EDX verileri o alanda kalsit tanesinin
yer aldigim1 belirgin bigimde ortaya koymustur (bakiniz; Sekil 4. 71, Sekil4.77, Sekil
4.89 ve Sekil 4.109).

Seramiklerin mikro yapilar1 incelendiginde 6rneklerde genel olarak vitrifikasyonun
zayif oldugu gozlemlenmistir. Bazi 6rneklerde tabakali kil yapisinin korundugu ve buna
bagl olarak da pisirim sicakligimin kil bozunum sicakligini gegmedigi saptanmigtir
(Broekmans ve ark., 2004; Cultrone ve ark., 2001, Bayazit, 2018). SEM goriintiileri
incelendiginde baz1 Orneklerde bolgesel veya kismi olarak adlandirilabilecek
vitrifikasyon izlerine rastlanmistir (6rnek SEM goriintiileri; Sekil 4.87 ve Sekil 4.91).
XRD analizinde 6zellikle birincil kalsitin yiiksek sicaklik fazlari ile birlikte ¢iktig
numunelerde kismi vitrifikasyonun gozlemlenmesi bu tip seramiklerin pisirimi
esnasinda yeterli sicakliga cikildigi, ancak bu sicaklikta gerekli siirede beklenilmedigi
ongoriilmistiir. Boyle bir durumun ise diizensiz bir pisirim teknigi sonucunda

olusabilecegi diisiiniilmektedir.
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GENEL SONUC VE TARTISMA

Bu c¢alismada, arkeometride yaygin olarak kullanilan analiz yontemlerinden
faydalanilarak Kuriki Hoyiik kazi1 ¢alismalarinda ele gegen bir grup temsili seramik
ornekler (boya bezemeli kaplar) iiretim teknolojisi ve kullanilan hammaddelerin igerigi
baglaminda incelenmistir. Bu amagcla kullanilan XRD analizi ile seramiklerin pisirim
sicaklik araligi 700-900°C olarak saptanmis olup, ¢ogu 6rnegin 800-900°C araliginda
bir pisirim sicakligina maruz kaldig1 saptanmistir. Mineralojik igerik bakimindan
seramiklerin genel olarak kalkerli hammadde kaynagt kullanilarak iiretildigi
diistiniilmektedir. Kuriki Hoytik ve civariin jeolojik yapisi g6z oniine alindiginda (web
kaynak 4-6) incelenen bu seramiklerin genel olarak yerel iiretim olma olasiliklarinin
yiiksek oldugu goriilmiistiir. Bu durumu teyit eden diger sonuglar ise EDX analizi ile
elde edilen verilerdir. EDX sonuglarina gore seramiklerin genel olarak CaO ihtivasi
bakimindan zengin oldugu saptanmistir. CaO igeriginin ¢ogunlukla karbonatl
hammaddelerden geldigi ongoriilmektedir. Bu 6ngoriinlin olugmasindaki temel sebep
ise CaO miktarlarinin seramiklerde genel olarak agirlikca %10-12’nin dstiinde
olmasidir. Numune seti igerisinde yer alan iki 6rnekte ise CaO miktar1 oldukca diistliktiir
(MA-15; ag. % 3.87, MA-16; ag. % 5.08). Bu iki seramigin iiretiminde digerlerine gore
nispeten daha farkli bir hammadde kaynagmin kullanilmis olabilecegi diigiiniilmektedir.
Diger taraftan, petrografik analizlerde seramiklerin hammadde kaynagi olarak ayni
kayag tiirtiniin ¢ikmasi (sist) bu iki 6rnegin hammadde icerigi olarak tamamen farkli bir
kaynaktan faydalanilmis olabilecegi ihtimalini zayiflatmaktadir.

Seramiklerin mineral ve kayag igerikleri bakimimdan benzer olduklar1 petrografi
analizi ile ortaya konulmustur. Ancak, seramikler icerdikleri agrega tane boyutu,
hacimce porozite ve bazi diger mineraller gdz oniine almarak bes gruba ayrilmustir. Ince
kesit goriintiiler1 incelendiginde, seramiklerin genel olarak plastik olmayan
malzeme/matris oranlarinin ¢ok yliksek olmadigi saptanmistir. Goriintiilerin kirmizi-
kahverengi tonlarinda olmasi pisirim atmosferinin ylikseltgen olduguna isaret etmistir.

Calismada kullanilan FTIR ve TG-DTA teknikleri seramiklerin kimyasal ve
mineralojik iceriklerini teyit edici sonuglar vermistir. Buna gore, XRD analizinde tespit
edilen kalsit ve yiiksek sicaklik mineralleri FTIR teknigi ile de yer yer belirlenmistir. Bu
teknik ile birincil ve ikincil kalsitin ayrimi da yapilabilmistir. Demir mineralleri,
feldspat/plajiyoklazlar ve kil mineralleri de yine bu metot ile saptanmistir. TG-DTA

analizi ile de kalsit igerigi belirgin bigimde ortaya konulmus ve ikincil kalsit varligi
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endotermik etkiler ve bunlara bagli olusan agirlik kaybi degerleri {izerinden tespit
edilmistir.

Bu tez ¢alismasi kapsaminda uygulanan analitik analiz yontemleri seramikler
hakkinda detayli arkeometrik veriler sunarak bu oOrnekler ile ilgili kapsamli bilgiler
saglamistir. Kullanilan spektroskopik, mikroskobik ve termal analiz teknikleri ile elde
edilen sonuglarin 6zellikle Kuriki Hoyiik ve civari, ayrica Yukar1 Dicle Bolgesi’ndeki
MO. 1. Bin yillarinda seramik iiretimi acisindan yol gosterici bilgiler ortaya koydugu

distiniilmektedir.

ONERILER
v Kuriki Hoyiik civarinda ve boélgede ele gecen ¢agdas diger seramik gruplarinin
da arkeometrik olarak incelenmesi karsilastirma yapilabilmesi agisindan faydali
olacaktir.

v Hoyiik ve civarindan alinacak kil drnekleri ile provenans ¢aligmasi yapilabilir.
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