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Bu tez ¢aligmasinda Gilineydogu Anadolu Bdlgesi’nde Cudi ve Gabar Dag siralarinin kesistigi
alanin giineyinde ve Dicle Nehri’nin giiney kiyisinda yer alan ve bilimsel danigmanligini Prof. Dr. Giilriz
Kozbe’nin yapmis oldugu Cizre Kalesi kazisinda (Sirnak, Cizre) ele gegen 12. ve 14. yiizyillara tarihlenen
25 adet temsili seramik numunesinin arkeometrik incelemesi yapilmistir. Bu amagla, numunelerin
karakterizasyonunda XRD (X-ray Difraksiyon), portatif X-isim1 floresans (p-XRF) spektroskopisi,
petrografi, SEM/EDX (taramali elektron mikroskobu/enerji sagimimli X-1isim1 spektroskopisi), FTIR
(Fourier doniisiimlii kizil6tesi spektroskopisi) ve TG-DTA (Termogravimetri-Diferansiyel termal analiz)
yontemleri kullanilarak seramiklerin tiretim 6zelliklerinin belirlenmesi hedeflenmistir.

Elde edilen sonuglar 1s1ginda seramiklerin kimyasal ve mineral/faz icerikleri belirlenmis ve
iiretim teknolojileri hakkinda Ongoriilerde bulunulmustur. Seramik biinyelerin ¢ogunda genel olarak
yiiksek miktarda saptanan CaO miktar1 ve mineralojik igerik olarak belirlenen kalsit ve/veya yiiksek
sicaklik mineralleri (piroksen, gehlenit) bu 6rneklerin kalkerli hammadde ile iiretildigine isaret etmistir.
XRD analizinde belirlenen mineral ve fazlar orneklerin (tiim 6rnek seti dikkate alindiginda) 700-
950°C’de pisirildiklerini ve ¢ogunlukla bu araligin 900°C dolaylarinda oldugunu gostermistir. Yeterli
biiyiikliikteki bazi temsili seramiklerdeki renklendiricilerin belirlenmesi amaciyla kullanilan portatif XRF
analizinde elde edilen sonuglar seramiklerdeki yesil ve mavi renkleri veren elementlerin sirasiyla bakir ve
kobalt olduguna isaret etmistir. Ayrica, sari/kahve/zeytin yesili tonlarmin olusumunda demir igeriginin
etken oldugu ve sirlarin genel olarak yiiksek kursun igerdigi saptanmistir. FTIR ve TG-DTA analizleri ile
belirlenen birincil ve ikincil kalsit icerikleri XRD sonuglarini teyit edici olarak arkeometrik yorumlamaya
katki saglamistir. TG-DTA analizinde 950-1000°C’den sonra gériilmeyen (veya ihmal edilebilir
diizeydeki) entalpi degisimleri pisirim sicakliginin bu araliklar1 gecemedigini gostermistir. Buna paralel
olarak, SEM-EDX analizinde elde edilen veriler de seramiklerde vitrifikasyonun ¢ok belirgin olmadigina
isaret etmistir. Ayrica mikro diizeyde yapilan incelemelerde temsili baz1 6rneklerdeki biinye-astar-sir ara
ylizeylerinin mikro yapisal ve mikro kimyasal 6zellikleri belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Arkeometri, Sirli Seramik, Cizre Kalesi (Sirnak)
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In this thesis, an archaeometric investigation of 25 representative ceramic (tile) samples (12.-14.
century) uncovered from Cizre Castle archaeological excavations (located in the south of the Cudi-Gabar
mountain ranges in southeastern Anatolia and south coast of the Tigris River, Sirnak/Cizre, Turkey),
which were carried out under the scientific consultancy of Prof. Dr. Giilriz Kozbe, has been realized. For
this purpose, it was aimed to determine the production features of the ceramics using XRD (X-ray
diffraction), p-XRF (portable X-ray fluorescence spectrometer), petrography, SEM-EDX (scanning
electron microscopy-energy dispersive X-ray spectrometer), FTIR (Fourier transformed infrared)
spectrometer and TG-DTA (thermogravimetric-differential thermal analysis) in characterization process.

In the light of the obtained results, the chemical compositions and mineral/phase contents of the
ceramics were identified, and predictions regarding the production technologies of the samples were
made. The high amounts of CaO and calcite and/or high temperature minerals (i.e. pyroxene, gehlenite)
determined for most of the tile fabrics indicated that such ceramics would have been produced from
calcareous raw materials. Taking into account the whole sample set, the mineral and phases identified
through the XRD analysis suggested a firing temperature range of 700-950°C, but particularly around
900°C in general. The results obtained by portable XRF, which was employed in order to examine the
coloring agents in some of the representative samples having sufficient sizes, indicated that the elements
providing the colors of green and blue were copper and cobalt, respectively. Additionally, it was seen that
iron was effective in generation of the colors of yellowish, brown and/or olive drab, and the glazes had
high lead content in general. Confirming the XRD data, the primary and secondary calcite identified
through the FTIR and TG-DTA analyses have contributed to the archaeometric assessment. The absence
(or ignorable effects) of enthalpy changes after 950-1000°C suggested that the firing temperature could
not exceed this range. Likewise, SEM-EDX results indicated that the vitrification was not so evident in
the micro structures of the samples. Additionally, the micro structural and micro chemical features of the
fabric-slip-glaze interlayers were examined for some of the representative samples in micro-scale
investigation.

Keywords: Archaeometry, Glazed Ceramics, Cizre Castle (Sirnak, Turkey)
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1. GIRIS
1.1. Seramik

Seramik kil, kuvars ve feldspat gibi organik olmayan hammaddelerin belirli
oranlarda bir araya getirilerek ¢esitli yontemlerle sekillendirilip pisirilmesi sonucu elde
edilen malzemelerdir. “Seramik” koken itibariyle Yunanca “keramos” sozciigiinden
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tiireyerek Almanca’ya “keramik”, Ingilizce’ye “ceramic”, Fransizca’ya * ceramique”,
Rusca’ya “keramika” ifadeleri ile gegmistir (Sen, 2010; Turani, 2010; Arseven, 1965;
Okse, 1999; Sahin, 1983; Bengisu, 2006; Burdeyniy, 2005).

Kimi zaman Almancada oldugu gibi “keramik” big¢iminde kullanilan “seramik”
sOzciigii genel olarak firinlanmis kilden yapilan nesneleri, teknik agidan ise nesnenin
bicimlendirilmesinde plastikligi (yogrulabilirligi) saglayan kil ile firinlama sirasinda
par¢anin kirilmasim1 ya da c¢atlamasini Onleyen kuvars ve bu ikisini baglayan ergitici
feldspat karisimindan olusan hamurla yapilan nesneleri nitelemektedir (Eczacibasi Sanat
Ansiklopedisi, 1997).

Seramik iiretiminin uzun tarihi siirecine ev sahipligi yapan bereketli Anadolu
topraklar1 asirlar boyunca ¢ok cesitli uygarliklara kapilarimi agmis, topraklarinda farkli
kiltiirleri konuk etmis ve insanlik tarihinin en Onemli doniisiimlerine tanik olmustur.
Anadolu’da Neolitik Cag’dan Roma ve Bizans’a, Selguklu ve Osmanli’dan giiniimiize
uzanan tarih yolculugunun her adiminda karsimiza yeni buluslar, farkli formlar ve
arayislarla seramigin izleri c¢ikmaktadir. Canak-¢omlek yapimimin ilk kez nerede
gerceklestirildigine dair kesin verilere ulasamamakla birlikte Anadolu ve Yukar
Mezopotamya’da bir¢ok yerlesmede gergeklestirilen arkeolojik kazilarda M.O. 6000’lere
tarihlenen orneklere rastlanmistir. Seramikli Neolitik Cag ile baslayan pismis toprak esya
tiretimi sadece giinlik kap ve kullanim esyast ile smirli kalmamistir. Camurun plastik
ozelligi karsisinda biiylilenen Anadolu insan1 kille sekillendirdigi ana tanriga
heykelciklerinde inancina dair simgeleri elle tutulur hale getirerek sanatsal yaratim giiciinii
ele veren ugraslara da girigsmistir. Konya-Catalhoytik’te, Diyarbakir Cayonii Hoyiik’te ve
Burdur Hacilar’da giin 1s181na ¢ikarilan ana tanrica idolleri belki de ¢amurun insan eliyle

aldig1 en naif ve en giizel bigimlerdir (Seramik Tanitim Komitesi, 2003).



Tarihi bir miras olarak karsimiza c¢ikan seramikler genel olarak hammadde
hazirlama, sekillendirme, kurutma ve pisirme gibi dort ana baslik altinda toplanan bir
iiretim siirecine sahiptir. Seramik hammaddeleri genel olarak 6zli ve 6zsliz olmak iizere

ikiye ayrilmaktadir. Bu hammaddeler asagidaki gibi 6zetlenebilir;

Ozlii Seramik Hammaddeleri

Ozlii seramik hammaddeleri su ile yogrulabilen, dagilmadan kolaylikla
sekillendirilebilen, kuruduklar1 zaman verilen sekli muhafaza eden hammaddeler olarak
tanimlanabilir. Kendi aralarinda bu plastiklik 6zelliklerinin derecesine gore alt smiflar
olusturabilmektedir. Bu baglamda, olusum kosullarina gore igerdikleri tane irilikleri ve
yogrulmalari i¢in alabildikleri su miktar1 6nemli etkenlerdendir. En 6zlii hammadde olarak
bentonit, daha az 6zlii olarak cesitli grupsal yapilara sahip killer ve sonuncu olarak

kaolenler siralanabilir (Argasoy, 1983).

Ozsiiz Seramik Hammaddeleri

Ozsiiz seramik hammaddeleri ¢ok ince &giitiilebilseler bile su ile kolayca sekil
verilemeyen, sekil alsa dahi bir dis etken ile formunu kaybedip dagilan hammaddeler olarak
tanimlanabilmektedir (Kilig, 2003).

Seramikli Neolitik Cag’dan itibaren {iretimine baslanan seramikler ¢anak ¢omlek
olarak nitelendirilen kaplardir. Baski, boyama ve kazima gibi cesitli tekniklerle {iretilen
kaplarin ylizeylerine renkli astar veya boya ile bezeme uygulanmis, erken donem

tiretimlerinde sir uygulanmamistir (Bakirer, 2009).



1.2. Sirh Seramikler

Seramik sirlar1 genel olarak seramik iiriinlerin yiizeyine gesitli amagclarla (hijyen,
dayanim, estetik vb.) uygulanan ve lriin tiiriine gore farkli yontemlerle gerceklestirilen
(daldirma, piiskiirtme vb.) sonrasinda yeterli sicakliklarda pisirildiginde biinye ylizeyini
saran kararli camsi katman olarak tanimlanabilir. Uygulandiklar1 malzeme ve maruz
kaldiklar1 pisirim sicakliklarina bagli olarak seramik sirlar1 uygulandiklar1 ylizeylere cesitli
Ozellikler kazandirabilmektedir (asinma direnci, mekanik dayanim, ge¢irimsizlik,
asit/bazlara karsi gosterilen direng vb.). Sir genel olarak biinyesinde ¢ogunlukla camsi
(amorf) faz igerirken az miktarda kristal fazlar1 da igerebilmektedir. Geleneksel seramikler
icin uygulanan sirlarin biinyeye kazandirdigr mat, seffaf, opak veya parlak goriintimler
baslica sir hammaddeleri (regetesi) ve uygulanan sirin pisirim sicaklik araliklarina bagh
olarak olusmaktadir (Sarusik ve ark., 2011; Sheikhattar ve ark., 2016).

Sirin genel olarak ¢atis1 altinda bulundugu cam malzemelere tarihi siire¢ icerisinde
bakildiginda ilk cam iiriinlerin Dogu Akdeniz bélgesinde M.O. 3500 dolaylarinda (degerli
mavi tag olarak da tanimlanan) lapis lazuliyi taklit etmeye calisan seramik {ireticileri
tarafindan ortaya konuldugu sdylenebilir. Seramik ve cam gibi iirlinler bir siis esyasindan
ziyade daha cok insanlarin ihtiyaglarina gore sekillenen ve buna gore cesitli amaglara
uygun olarak iiretilen malzemeler olmustur. Ornegin, s1vi maddelerin/gidalarm (siit, su, yag
vb.) depolanmasi ve/veya tasinmasi amaciyla {iretilen seramiklerde gozenekliligin
minimuma indirgenmesi amaciyla {irlinlerin sirlanarak kullanildiklar: bilinmektedir. Giinliik
ithtiyaclarin karsilanmasinin ardindan ise cam ve sir artik estetik bir deger kazanarak dekor
ve siislemeler i¢in de kullanilmaya baslanmigtir (Casasola ve ark., 2012; Reben ve ark.,
2016).

Seramiklerin sirli olarak iiretilmelerinde farkli metotlar bulunmaktadir. Cizim ve
desen gibi bezemeler sir alt1 ve sir {istii olarak uygulanabilmektedir veya iiriin yiizeyine
yapilacak siislemeler/cizimler direkt olarak renkli sirlarla gergeklestirilebilmektedir. Sirlt
seramik {driinlerin tretimine genel olarak bakildiginda; i: uygun regeteye sahip sir
hammaddeleri ile sirin hazirlanmasi, ii: uygulama bigimine gore (piiskiirtme, daldirma,
akitma vb.) sirin hazir hale getirilmesi, iii: sirin seramik biinye yiizeyine uygulanmasi, iv:
kurutma, v: pisirim/sogutma (sirli pisirim bazi tiriinlerde iki kez tekrarlanabilmektedir).

Sirli seramik tretiminde dikkat edilmesi gereken baslica parametrelerden biri de 1sil



genlesme katsayisidir. Biinye ve bilinyeye uygulanan sirin 1si1l genlesme katsayilarinin
birbirine yakin olmasi olasi gerilim ve/veya catlaklari engelleyebilmektedir. ikinci énemli
faktor de pisirim sicakligidir. Uygulanan sirin gelisme araligi 6zellikle sir hatalarinin
onlenmesinde 6nemli bir husustur (Lahlil ve ark., 2013).

Sirin icerdigi hammadde tiirleri/miktarlar1 ve buna bagl olarak sahip olunan oksit
ihtivalart sirin yapisini ve fiziksel 6zelliklerini kontrol etmektedir. Sirlarda 6zellikle renk
olusumunu etkileyen bazi elementler (Mn, Co, Cu, Fe vb.) sagladiklar1 farkli tonlardaki
renklerle uygulandiklari malzemeye estetik bir Ozellik de katmaktadir. Elbette ki, sir
bilesiminde yer alan renklendirici oksitlerin/elementlerin verdigi tonlar pigirim atmosferi ve
sicakligina da bagli olarak degisebilmektedir. Boylelikle farkli pigirim proseslerinde cesitli
renk tonlarni yakalamak miimkiin olabilmektedir. Sirlarin alkali veya kursun igerikli olma
durumlar: da sirlardaki renk olusumuna etki eden diger bir faktdrdiir. Ornegin; mangan
kursunlu sirlarda kahverengiye ¢alan mor tonunda renkleri verirken, alkali igerigi yiiksek
olan sirlarda mor, mavi veya erik rengini vermektedir. Demir oksitler kirmizi, kahverengi,
ten rengi, tugla kirmizis1 ve sar1 tonlarindaki renkleri farkli regeteler ve pisirim sartlar

altinda verebilmektedir (Rhodes, 2015; Scott, 1988 ).

1.3. Arkeometri

Arkeometri kazi bilimi arastirmalarinda elde edilen bulgularin ve ulasilan arkeolojik
verilerin analitik olarak da desteklenerek yorumlanmalarinda yol gosteren ve baglayicilig
olan ¢ok disiplinli (fen, miihendislik vb.) yeni bir bilim alani olarak kargsimiza ¢ikmaktadir
(Ugankus, 2000).

Arkeometri c¢alismalart ilk olarak 18. yiizyilda yeniden dogus olan Roénesans
doneminde Italya’da yapilmis olup ¢dziimleme uzmani Alchorn’un Irlanda bronz cag
kiliglarin1 analiz etmesi ile baslamaktadir. Daha sonra Roma donemine ait olan cam ve
bronz aynalarin kimyasal analizlerini 1798’de kimyacit Martin Klaproth yayinlamistir.
Arkeometrinin 6nemli bilim adamlarindan Michael Faraday ve Humprey Davy ilk analitik
incelemelerini arkeolojik malzemeler {izerinde gergeklestirmislerdir (Henderson, 2000).

Seramiklerin incelenmesinde tercih edilen baz1 teknikler asagidaki gibi siralanabilir
(Loehman, 1993);



Kimyasal ve Faz Analizi

-X-1511 difraksiyonu (XRD)

-X-1511 floresansi (XRF)

-Indiiktif ¢ift plazma emisyon spektroskopisi (ICP)
-Notron aktivasyon analizi (NAA)

-Atomik absorpsiyon spektroskopisi (AAS)
Yiizey/ Arayiizey Kimyasi

-Raman spektroskopisi

-X-151n1 fotoelektron spektroskopisi (XPS, ESCA)
-Kizilétesi spektroskopisi (IR)

-Iyon saginim spektroskopisi (ISS)

-Auger elektron spektroskopisi (AES)

Isil Analizler

-Termogravimetrik analiz (TGA)
-Diferansiyel termal analiz (DTA)
-Dilatometre

-Diferansiyel taramali kalorimetri (DSC)
Yiizey Alani/Porozite

-Kiigiik a¢1 nétron saginimi (SANS)
-Gegirgenlik

-BET gaz adsorpsiyon

-Kiigiik ac1 X-151n1 saginimi (SAXS)

Faz tammmlama/ Molekiiler yap1

-X-15111 difraksiyonu (XRD)

-Raman spektroskopisi

-Notron difraksiyonu

-Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR)



Elementel Dagilim/ Bolgesel Kimyasal Bilesim
-Taramal1 elektron mikroskobu (SEM) ve Enerji Sa¢inimli X-1s1n1 spektroskopi (EDS)
-Gecirimli elektron mikroskobu (TEM)

-X-151n1 absorpsiyon spektroskopisi (XAS)
-Optik mikroskop (OM)

Yogunluk Homojenitesi

-Taramal1 elektron mikroskobu (SEM),

-Optik mikroskop

-Civa porozimetre

Tane Boyutu, Dagilimi, Morfolojisi, ve Dokusu
-Taramali elektron mikroskobu(SEM)

-Gegirimli elektron mikroskobu(TEM)

-Optik mikroskop (OM)

Yogunluk

-Piknometre

-Hidrostatik agirlik (Arsimed metodu)
Yogunlasma

-Dilatometre,

-Termomekanik analiz (TMA)

Isil Olaylar (faz gecisleri ve doniisiimleri)
-Diferansiyel taramali kalorimetri (DSC)
-Diferansiyel termal analiz (DTA)

Porozite

-Civa porozimetre



1.4. Cizre Kalesi Kazilar1 Hakkinda Bilgiler

Cizre ilgesi Sirnak iline bagli olup Giineydogu Anadolu Bolgesi’nde Cudi ve Gabar
Daglar1 siralarinin kesistigi alanin giineyinde ve Dicle Nehrinin giiney kiyisinda yer
almaktadir (Sekil 1.1). Tiirkiye’nin giineydogusunda ve Suriye’nin kuzeybatisinda, tarihsel
slireg icerisinde ise Yukar1 Mezopotamya olarak adlandirilan bélgenin dogusunda kalan
Cizre stratejik 6nemli ticari ve askeri yollarin kavsak noktasinda kurulmustur. Fetihlerle adi

gecen bu bolge Dicle Nehri’nin kivrilarak bir su adasi goriintiisii olusturmasindan dolayi
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Arapca ‘“ada ” anlamina gelen el-Cezire ismiyle anilir. Cizre sehri, sehrin yoneticisi
Omer’den yola ¢ikarak Cezire-i Ibn-i Omer olarak adlandirilmistir (Kozbe [baskida],
Kozbe ve Giingor [baskida]; Erdogan ve ark., 2014).

Cizre Kalesi’nin sahip oldugu surlar ile 6zdes bir tarihe sahip oldugu bilinmektedir.
Kalenin yer aldigi (Swrnak iline bagli) Cizre ilgesinde “Bezzabde” adinda bir yerlesim
alanmin (sehrin) oldugu hakkindaki en eski kaynagin Ptolemy oldugu bilinmektedir. Bu
sehrin yani sira ayni isimde bir de kalenin olduguna isaret eden ilk kaynak ise A.
Marcellinus’a aittir. Cizre Kalesi’nin yapimi ile ilgili olarak kimi tarihgiler bu yapinin
Imparator Diocletianus (d. 245-6. 312) tarafindan yapildigin1 belirtmektedir (Diyarbakir ve
Hasankeyf kalelerinde oldugu gibi). Mustayfi sehrin Sasani Kral Ardesir (I) Babakan (226-
241) tarafindan kuruldugunu belirtmistir, buna gére Cizre Kalesi’nin de belirtilen bu tarih
araliginda yapilmis olma olasiligimin  yliksek oldugu disiiniilmektedir. Diger bazi
kaynaklara gore; i: Sasanilerden kalma bir yerlesim alaninda 816 senesinde Arap
Taglibileri tarafindan yapildigi, ii: VIII. Emevi Halife Omer bin Abdulaziz (717-720)
tarafindan yapildigi ifade edilmektedir (Kozbe ve Giingér, [baskida]).

Kent tarihinin 6nemli bir alan1 olan ve stratejik bir konumda yer alan Cizre Kalesi
(yerel adiyla Birca Bellek Kalesi) ise 135 yil kadar askeri bolge olarak kullanim gordiigii
icin gilivenlik tedbirleri nedeniyle arastirilamamis ve bilim diinyasina kazandirilamamastir.
2010 yilinda Cizre Kalesi’nin Hudut Tabur Komutanligi olarak kullanilmasma son
verilerek ordu giigleri tarafindan bosaltilmas1 sonrasinda Sirnak Valiligi ve Cizre
Kaymakamligi’nin yiiriittiigii “Sehri Nuh Diriliyor” baslikli proje kapsaminda 2013 yilinda
sur duvarlarinda restorasyon g¢alismalari baslatilmasi hedeflenmistir. Bu kapsamda, Cizre

Kaymakamligi’nin Mardin Miize Midiirliigii’ne yapmis oldugu bagvuruyla, 1. Derece

Arkeolojik Sit Alan1 olan Cizre Kalesi’nde yapilacak restorasyon ve yikim ¢aligmalarinin



daha saglikli gergeklestirilebilmesi igin bir kurtarma kazisi talep edilmistir. Bu bagvurunun
sonucu olarak Mardin Miizesi Miidiirliigii, Prof. Dr. Giilriz Kozbe’nin bilimsel sorumlulugu
altinda 2013-2017 yillar1 arasinda Cizre Kalesi kazilarimi yiiriitmiistiir (kazi1 alanina ait
fotograflar; Sekil 1.2 ve Sekil 1.3) (Kozbe, [baskida]; Kozbe ve Giingor [baskida]; Erdogan
ve ark., 2014; BIMTAS Mimari ve Kiiltiirel Miras Boliimii, Proje Ekibi, 2014).

Cizre ilge merkezinde (Dicle Nehri kenarinda) diiz bir alanda 50 hektar alana
kurulmus olan kale, Anadolu’nun bir¢ok kalesinde oldugu gibi iki boliimden olusmaktadir.
Bunlar diskale ve igkale olarak adlandirilir. Kalenin gevresinde savunmay: kolaylastirma
amacl bir yiikselti bulunmamaktadir. Bunun yerine savunma agisindan dogal bir engel olan
Dicle Nehri bu amag i¢in kullanilmistir. Siyah bazalt taslardan yapilmis sur duvarlari
Diyarbakir surlariyla ayni Kkarakteristik ozellikleri tagimaktadir. Diskale’ye ait surlar
Ickale’den baslayarak sehri giiney tarafini tamamen kusatmaktadir. Giiniimiizde maalesef
az bir bolimii ayakta kalabilmistir ve sadece merkezde Mezarlik Alani’nin giiney
kesiminde izlenebilmektedir. Dogu yoniindeki Dest Kapisi’ndan batidaki Abdaliye
Medresesi’ne kadar 800 metrelik bir sur duvar1 kavisli bir sekilde bu iki yapi1 arasinda
devam etmektedir (Sekil 1.3). Genel itibariyle damla motifini andiran kalenin sur duvarlari
tizerinde dort adet yarim daire planli burg¢ yer almaktadir (Kozbe ve Gilingor [baskida];
Erdogan ve ark., 2014).

Asil yapisim Ortagag Islam devletleri tarafindan alan bu énemli kaleden giiniimiize
Sultan Abdiilhamit Han zamaninda Cizre Miran Asiretleri Reisi Mustafa Pasa tarafindan
yaptirilan Hamidiye Kislasi, Seramik buluntularin bazilarinin ele gectigi Sarayburnu Aslanli
Kapi, Mem u Zin Zindani, 360 odal1 oldugu rivayet edilen kalenin residans kismi, medrese,
doniistimlii olarak bir sira beyaz ve siyah kesme tastan yapildig: i¢in Belek Burcu olarak
adlandirilan burg ile sur duvarlarmin bir kismi kalmistir. Bunun yani sira Ickale’de,
zamaninda kervan develerinin barindigi, siitunlar iizerinde yiikselen, Hanadeva olarak
bilinen yap1 gibi veya iginde ¢esitli aga¢ ve hayvanlari barindiran “Beyler Bahgesi”
(Rezimran) gibi tarihte var olup ancak giliniimiize dek ulasamayan yapilardan da s6z
edilmektedir (Kozbe ve Giingor [baskida]; Tiiziin, 2014; Erdogan ve ark., 2014).

Cizre Kalesi 2013 kazilar1 toplam 25 adet 10x10 m.lik plan karede ve 16 adet 2x5
metrelik sondaj ¢ukurunda (kalenin kuzeyinde 9, dogusundaki nehir yataginda 7 adet)

yiritilmistir (Sekil 1.4). Calismalarin ilk etabi kalenin dogusunda bulunan alanda bir



kiiltiir dolgusunun olup olmadiginin aragtirilmasi i¢in agilan 7 adet sondaj cukuru agilarak
gerceklesmistir. Iki haftalik bir ¢alisma sonrasinda zemin seviyesinden itibaren 4 m kadar
asagiya inilmesine ragmen herhangi bir kiiltiir dolgusuna rastlanilmamistir. Kale ig¢inde
diger alanlarda siirdiiriilen kazi1 ¢alismalariyla ise tasin, tuglanin ve bir tiir kaba al¢1 siva
olan yerel adiyla “CAS”1n kullanildig1 mekanlar, avlular, su kanallar1 ve kuyular1, foseptik
cukurlar, sur duvarlari, islik alanlari, hamam ve medrese bir baska deyisle kalenin mimari
topolojisi agiga ¢ikarilmaya ¢alisilmistir. Ayrica basit toprak gomii tarzinin yani sira tugla
mezar ve ahsap tabutun da kullanildig1 32 adet gomii ile Ickale Mezarlik Alani da kismen
gozler Oniine serilmistir (Erdogan ve ark., 2014).

Ik olarak, batisinda kale ve sur iistii meskenlerin, dogusunda ¢ay bahgelerinin,
kuzeyde Dicle Nehri’nin ve giineyde karayolunun yer aldigi alanda yiizey arastirmasi ve
calismalar1 yapilarak kiiltiir kalintilar1 arastirilmistir. Bu calisma sonucunda yiizeyde
herhangi bir kiiltiirel bulguya rastlanilmamaistir. Ayrica, alanin yiizeyinde akinti toprak ve
modern yapt molozlar1 gozlemlenmistir. Calisma alanindan daha net bir sonug elde
edilebilmesi igin tiim alan 10x10m’lik agmalara boliiniip, olasi bulgu elde edilebilecek
toplam 7 agmada (10x10m kareler; B4, D3, D4, D5, D6, D7 ve H7) 2x2m’lik sondaj
cukurlart acilmistir. 10.06.2013 tarihinde sona eren bu alandaki sondaj ¢aligmalari
sonucunda alanda yer alan dort agma (B4, D4, D6, D7) disinda arkeolojik kiiltiir verisine
rastlanilmamustir. Alanda arkeolojik sondaj kazilar1 tamamlanmustir. Yaklasik olarak nehir
yatagi seviyesine ulasildiginda alanin herhangi bir kiiltiir dolguyu barindirmamasi nedeni
ile arkeolojik sit alani 6zelliginde olmadig1 yapilan ¢alismalar sonucunda tespit edilmistir
(Erdogan ve ark., 2014).

Cizre Kalesi’'nde siirdiiriilen arkeolojik kazi caligsmalarinda sirli ve sirsiz (kaliba
baski bezemeli ve barbutin) seramik parcalari ele ge¢mistir. Sahip olduklari form ve
bezemeleri ile Islam seramik sanatinda karakteristik bir &zellige sahip olan barbutin ve
kaliba baski teknigi ile iiretilen seramikler kuzey Mezopotamya seramiklerinin karakterini
ortaya koymasi bakimindan 6énemli buluntular olarak kabul edilmektedir. Bu teknigin tek
basina kullanildig1 seramiklere ek olarak baski teknigi ve kazima tekniklerinin de yer aldigt
bezeme yontemlerinin birlikte uygulanmasi ile iiretilen seramiklere de rastlanilmigtir. Bu
seramiklere ek olarak Cizre Kalesi’'nde 6zellikle (genel olarak) 12.-14. yiizyil araligina

tarihlenen sirl seramik parcalar1 da ele gecmistir (Kozbe ve Gok., 2015).
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Sekil 1. 2. Cizre Kalesi genel goriiniim (Cizre Kalesi Kazisi proje arsivi).
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Sekil 1. 4. Cizre Kalesi kazilar1 (2013-2016) ¢aligilan alanlar (Cizre Kalesi Kazisi proje arsivi).
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1.5. Literatiir Arastirmasi

Bu tez calismasinda yer alan arkeometrik tekniklerin uygulamalar ile ilgili yerli ve
yabanc1 kaynaklar taranmis olup literatiir arastirmasi asagida verilmistir;
--“FTIR, XRD and SEM-EDS studies of archaeological pottery samples from recently
excavated site in Tamil Nadu, India” (G. Velraj, S. Tamilarasu, R. Ramya-2015)

Bu ¢alismada Tamil Nadu’daki Pilaiyarpalaiyam bolgesinde yapilan kazida ele
gecen ¢omlek parcalari incelenmistir. Inceleme konusu olan ¢dmlek pargalart iizerinde
FTIR, XRD, SEM-EDS yontemleri uygulanmigtir. Calismanin sonucunda kuvars, kaolinit,
illit, klorit, feldispat ve demir mineralleri belirlenmistir. Ayrica ¢omlek pargalarinin
yaklagik 800°C’de pisirildigi belirlenmis ve buna ek olarak c¢omleklerin iki farkli

hammadde kaynagi kullanilarak iiretildigi saptanmustir.

--“Spectroscopic characterization of recently excavated archaeological potsherds of
Taquara/Itararé tradition from Tobias Wagner site (Santa Catarina — Brazil)” (Thiago G.
Costa, Marcelino D. de M. Correia, Lucas Bond Reis, Sailer S. dos Santos, Juliana Salles
Machado, Lucas Bueno, Isabela da Silva Miiller-2017)

Bu ¢alismanin konusunu Tobias Wagner bolgesinde Taquara / Itararé gelenegini
yansitan arkeolojik ¢omlek pargalart olusturmaktadir. Calismada FTIR, mikro Raman ve
SEM-EDS yontemleri uygulanmigtir. Calismanin sonucunda kuvars, kaolinit ve hematit
major mineral olarak belirlenmistir. Biitiin 6rneklerin morfolojik yapis1 heterojen yapidadir.
Ayrica belirlenen mineraller dogrultusunda seramik oOrneklerin maksimum 850°C’de

pisirildigi ongdriilmiistiir.

-- “Multi-analytical study of ceramic pigments application in the study of Iron Age
decorated pottery from SW Iberia” (Lucia Rosado, Jolien Van Pevenage, Peter
Vandenabeele, Antéonio Candeias, Maria da Conceigdo Lopes, Deolinda Tavares, Rafael
Alfenim, Nick Schiavon, José Mirdo-2018)



13

Bu ¢alismanin konusunu Portekiz’de bulunan Garvao arkeolojik kentinde ele gecen
demir ¢agina ait seramik ornekler olusturmaktadir. Calismada OM, mikro XRD, XRF, VP-
SEM-EDS ve mikro Raman ydntemleri kullanilmustir. Tlk asamada seramik pigmentlerinin
kimyasal kompozisyonlar1 belirlenmistir. Orneklerde kirmizi, siyah ve beyaz pigmentlerin
dekoratif olarak kullanildig1 belirlenmistir. Sonuclar, kirmizi ve siyah renk i¢in sirasiyla Fe
ve Mn kromofor iyonlarinin ana mineral tasiyicilart olan hematit (Fe2O3) ve piroliizit
(MnO2) oldugunu gostermektedir. Ayrica beyaz pigmentin kil mineralinden geldigi
goriilmiistiir. Bati toplumlarindaki antik zamanlarda illitin dekoratif pigment olarak
kullanildigi ilk burada goriilmiistiir. Son olarak {iretimde bolgesel hammaddenin

kullanildig1 belirlenmistir.

--“The combined use of spectroscopic techniques for the characterisation of late Roman
common wares from Benevento (Italy)” (C. Germinario, G.Cultrone, A. De Bonis, F. 1zzo,
A. Langella,M. Mercurio, V. Morra, A. Santoriello, S. Siano, C. Grifa - 2018)

Bu calismada, Antik Appia Manzaralar1 projesi kapsaminda gerceklestirilen
arkeolojik arastirmalar sirasinda ortaya cikarilan Ge¢ Roma donemine ait 19 seramik
Ornegin analizi yapilarak incelenmistir. Kolorimetri, FTIR ve Raman spektroskopi
teknikleri kullanilarak Ornekler karakterize edilmis ve seramik iiretim teknolojisi
belirlenmigtir. Yapilan calismada incelenen seramiklerin farkli hammadde kaynaklarindan
uretildigi tespit edilmistir. Diger bir yandan orneklerin genel olarak yaklasik 900°C’de
pisirim sicakligina sahip oldugu anlasilmistir. Ayrica XRD analizi sonucundan elde edilen
mineral degisikligi firmlama teknolojisinin degistigini gostermistir. Incelenen &rneklerde
hamurlarin kaba yapisi ve renk zonlanmasi, iiretim ve firmnlama kosullar1 agisindan iyi
standardize edilmemis bir liretim oldugunu ortaya koymustur. Raman analizi ve FTIR
analizi ile seramik Orneklerin mineralojik analizleri yapilmis ve sonuglar karsilagtirilmali

degerlendirme yapilarak yorumlanmustir.
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--“Micro-Raman and FT-IR spectroscopic studies of ceramic shards excavated from
ancient Stratonikeia city at Eskihisar village in West South Turkey” (Semiha Bahgelli,
Gamze Giileg, Hasan Erdogan, Bilal Sogiit - 2016)

Bu c¢alismada Mugla yatagan bolgesinde Stratonekia antik kentinde yapilan
arkeolojik kazi calismalarinda elde edilen bazi seramik Orneklerin analizi yapilmustir.
Yapilan ¢aligmalarda mikro-Raman, FTIR, XRD ve SEM-EDX analizleri ile seramik
orneklerdeki pigmentlerin mineralojik yapilari  karakterize edilmistir. Incelenen
seramiklerin birinin Helenistik déneme, diger {i¢ seramik 6rnegin ise Ge¢ Roma donemine
ait oldugu belirlenmistir. Yapilan incelemelerde, cesitli fazlar tanimlanmistir: kuvars,
kaolinit, albit (Na-feldspar), kalsit, anataz, hematit ve manyetit. Ayrica elde edilen bulgular

firin pisirim sicakliginin yaklasik 800-850°C arasinda oldugunu gostermistir.

-- “Archeometric characterization of the Kubad Abad tiles in Konya and the incestigation of
the simillar tiles”( Serife Yal¢in Yasti-2011)

Bu calismada Konya Kubad Abad sarayindan alinan ¢inilerin pisirim sicakligi,
hammaddeleri, pisirim atmosferi gibi iiretim teknolojisi arastirilmigtir. Yapilan bu
calismada XRD, XRF, FTIR, SEM-EDX cihazlariyla kimyasal, mineralojik ve mikro
yapisal Ozellikler incelenmistir. Cinilerin pisirim sicakliklarimin 950-1050°C araliginda

oldugu 6n goriilmiistiir.

--“Material characterization of ceramic tile mosaic from two 17th-century Islamic

monuments n northern India”( Maninder Singh Gill, Thilo Rehren, 2011)

Bu ¢aligmada Kuzey Hindistan'da 17. yiizyil Islam anitlarindan iki mozaik drneginin
malzeme Ozellikleri incelemislerdir. Bu amagla, ¢alismada SEM-EDS, XRF, elektron
mikroprobe ve elektron probe mikro analiz teknikleri kullanilmistir. Yapitlarda alkali sirlt
bir biinye igeren ii¢ farkli kiremit grubunun kullanildig: tespit edilmistir. Birinci kiremit
grup Hintli cam grubuyla giiglii benzerlikler gosteren yiiksek aliimina mineralli natron cam,
diger iki kiremit grup ise ¢ok daha diisiik kireg igerigine sahip Bat1 ve Orta Asya bitki kiilii

camlari olarak belirlenmistir.
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--“Portuguese tin-glazed earthenware from the 16th century: A spectroscopic
characterization of pigments, glazes and pastes”(Luis Filipe Vieira Ferreira, Isabel

Ferreira Machado, Ana Maria Ferraria, Philippe Colomban, 2013)

Bu calismada Ferreira ve arkadaslar 15. yiizyilin baglarindan 16. yiizyilin baglaria
ait olan Aveiro kentindeki kii¢iik bir kentsel alanda yapilan arkeolojik kazilardan ve o
yiizyila ait olan “Mata da Machada™ isimli bir firinindan Portekiz fayans iiretimini temsil
eden c¢anak ¢omlek pargalarmi incelemislerdir. Incelemelerde mikro-Raman, Fourier
dontisimii kizilotesi (FT-IR) ve proton kaynakli X-1smm1 (PIXE) gibi spektroskopik
teknikler kullanilmigtir. Elde etmis olduklart sonuglar 1siginda, “Mata da Machada’da
tiretilen Portekiz seramiklerinin kil igerigi ile Aveiro'daki Homem Cristo Filho (HCF)
caddesindeki ortagag evinde bulunan ¢anak ¢dmleklerin sir bilesimleri arasinda belirgin bir
benzerlik oldugu goriilmistiir. Aveiro'nun evindeki numunedeki mavi pigmentin kobalt

oksit oldugu belirlenmistir.
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2. MALZEME VE YONTEM
2.1. Malzeme
2.1.1. Seramik Orneklerinin Belirlenmesi

Calisma kapsaminda oOncelikli olarak temsili seramik ornekler belirlenmistir. Bu
adimda Cizre Kalesi kazisindan 25 adet amorf sirli seramik 6rnek kaziin bilimsel
danigmanligim yiiriiten Prof. Dr. Giilriz KOZBE (Batman Universitesi) danismanhiginda

belirlenmistir. Seramik ornekler 6lgekli olarak fotograflanarak boyutlar1 belirginlestirilmis
ve kayit altina alinmistir (Sekil 2.1.- 2.5.).

t .

CZR-1 CZR-2 CZR-3

' , I‘

CZR-4 CZR-5

Sekil 2. 1. Cizre kalesi kazisindan sirli seramik 6rneklerine ait fotograflar.



CZR-6 CZR-7 CZR-8

CZR-9 CZR-10

Sekil 2. 2. Cizre kalesi kazisindan sirli seramik drneklerine ait fotograflar.

CZR-11 CZR-12 CZR-13

CZR-14 CZR- 15

Sekil 2. 3. Cizre Kalesi kazisindan sirl seramik 6rneklerine ait fotograflar.
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CZR-16 CZR-17 CZR-18

CZR-19 CZR-20

Sekil 2. 4. Cizre kalesi kazisindan sirli seramik 6rneklerine ait fotograflar (CZR-16 sirsiz).

CZR-21 CZR-22 CZR-23

CZR-24 CZR-25

Sekil 2. 5. Cizre kalesi kazisindan sirli seramik 6rneklerine ait fotograflar.
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2.2.2 Seramik Orneklerin Tanimlanmasi
Tez ¢alismasinda yer alan seramiklerin numune kodlari, buluntu yerleri ve temsil
ettikleri parga tiirleri Cizelge 2.1°de, drneklere ait L, a, b renk degerleri ise Cizelge 2.2°de

verilmistir.

Cizelge 2. 1. Seramiklerin tanimlanmasi

Numune Kodu (Bﬁjgﬁztsunm;ram) l;l:rr;au%rrlzin Temsil Ettigi
CZR-1 BIL-1 Govde pargasi
CZR-2 BIL-2 Govde pargasi
CZR-3 BET-1 Govde pargast
CZR-4 BET-2 Ag1z parcasi
CZR-5 BET-3 Ag1z parcasi
CZR-6 BEV-1 Kulp pargast
CZR-7 BEV-2 Govde pargasi
CZR-8 BIM-1 Govde pargast
CZR-9 BIM-2 Govde pargasi
CZR-10 BIM-3 Govde pargast
CZR-11 BIM-4 Ag1z parcasi
CZR-12 APB Govde pargast
CZR-13 ARR Govde pargasi
CZR-14 BII-1 Govde pargast
CZR-15 BII-2 Govde pargast
CZR-16 BIL-1 Govde pargasi
CZR-17 BIL-2 Kulp pargast
CZR-18 BIZ Govde pargasi
CZR-19 AZ] Govde pargast
CZR-20 APM Govde pargasi
CZR-21 ACJ Govde pargasi
CZR-22 All Ag1z pargasi
CZR-23 BIV Govde pargasi
CZR-24 AAH Ag1z parcgasi

CZR-25 ANU Govde pargasi




Cizelge 2. 2. Numunelerin renk dl¢iim degerleri.

Kod Acgiklama L 2a %p Renk Esdeger renk
CZR-1 Sir 8,9205 10,5206 -1,0735 Koyu yesil ]
CZR-1 Hamur 33,2922 9,6319 19,4090 Kahverengi [ ]
CZR-2 Sir 47,1291 1,8396 12,4644 Beyaz [ |
CZR-2 Hamur 37,1731 6,2186 21,4981 Kahverengi [ ]
CZR-3 Sir 37,7031 3,8756 11,7635 Beyaz ]
CZR-3 Sir 26,2428 -5,4985 -6,6819 Turkuaz ]
CZR-3 Sir 12,5439 1,7561 -3,2019 Lacivert I
CZR-3 Hamur 33,0489 14,8624 22,3346 Kahverengi ]
CZR-4 Sir 22,0793 -10,8527 7,7945 Yesil I
CZR-4 Hamur 44,9226 11,8506 26,7730 Kahverengi ]
CZR-5 Hamur 28,2837 7,2102 18,7872 Kahverengi I
CZR-6 Sir 20,1398 -5,6636 0,9946 Koyu yesil [ ]
CZR-6 Hamur 42,2109 11,3300 20,7397 Kahverengi I
CZR-7 Sir 15,3339 -7,1206 5,8165 Koyu yesil |
CZR-7 Hamur 41,1128 6,9498 20,8850 Kahverengi I
CZR-8 Sir 15,4980 0,4088 11,8139 yesil ]
CZR-8 Hamur 37,0973 11,0274 20,3485 kahverengi ]
CZR-9 sir 1,1073 -1,6868 8,9174 koyu yesil ]
CZR-9 hamur 41,3315 9,2821 24,2156 kahverengi ]
CZR-10 Sir 32,1046 -6,7125 -5,5806 mavi ]
CZR-10 Hamur 42,2698 3,4281 16,3901 krem ]
CZR-11 Sir 28,6744 -1,7508 8,1927 yesil [ ]
CZR-11 Hamur 28,4451 7,9109 17,7725 kahverengi [ ]
CZR-12 Sir 10,8906 -0,2711 8,0386 yesil ]
CZR-12 Hamur 28,7149 7,1667 18,7377 kahverengi I
CZR-13 Sir 15,1332 -3,4272 9,1299 koyu yesil ]
CZR-13 Hamur 22,5329 15,5367 19,7260 kahverengi I
CZR-14 Sir 10,1814 1,7174 1,4005 koyu yesil I
CZR-14 Hamur 32,2109 10,5579 17,9664 kahverengi [ ]
CZR-15 Hamur 34,8459 7,2303 20,2069 kahverengi I
CZR-16 Hamur 40,9990 2,9136 21,1995 kahverengi [ ]
CZR-17 Sir 17,3429 0,0475 12,9371 yesil ]
CZR-17 Hamur 25,8182 11,4200 18,1646 kahverengi ]
CZR-18 Sir 13,1774 -3,4011 7,0979 vesil [ ]
CZR-18 Hamur 45,2787 10,1729 24,8795 kahverengi ]
CZR-19 Sir 17,3361 2,3615 -8,0161 mavi I
CZR-19 Hamur 38,3913 2,6239 18,8262 kahverengi N |
CZR-20 Hamur 29,2628 5,9880 16,2954 kahverengi I
CZR-21 Hamur 39,3350 15,4409 32,1405 kahverengi [
CZR-22 Sir 17,6914 -10,0475 9,0786 yesil N |
CZR-22 Hamur 28,8759 7,8679 17,7237 kahverengi I |
CZR-23 Hamur 31,6904 4,8639 20,7736 kahverengi [ ]
CZR-24 Hamur 38,6941 7,3736 19,9895 kahverengi I
CZR-25 Sir 41,8520 -0,2507 15,7060 krem ]
CZR-25 Hamur 37,9827 6,0408 21,9823 kahverengi N |

1Beyaz/siyah (L: 0/100), 2yesil (a: 0/-60), 2kirmiz1 (a: 0/+60), *mavi (b: 0/-60), 3sar1 (b: 0/+60).
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2.2. Yontem
2.2.1. Portatif X-1s1m1 Floresans (p-XRF) Analizi

Bu teknik ile seramiklerin iizerinde bulunan renkli sirlarin analizi gergeklestirilerek
renk verici elementlerin tespiti yapilmistir. Bu amagla, yeterli biiyiikliige sahip seramiklerin
renkli sir ylizeyleri OLYMPUSX Marka INNOVX model portatif XRF cihazi ile analiz
edilmistir. Analiz “alloy” modunda gergeklestirilmistir. Renk verici elementlerin belirgin
bicimde ayirt edilebilmesi amaciyla seramik orneklerin hamur kompozisyonlar1 da yine
“alloy” modunda analiz edilmistir. Boylelikle, hamur ve sir arasindaki kimyasal
kompozisyon farkliliklari/benzerlikleri  karsilastirilarak  renklendirici  elementlerin
belirlenmesine katki saglanmistir. Tiim seramik hamurlar1 ayrica GeoChem modunda da

analiz edilmistir (bakiniz EK-1).

2.2.2. X-1511 Difraksiyon ( XRD ) Analizi

Bu teknik seramiklerin mineral faz igerigi ve pisirim sicaklik araligi tespiti igin
yapilmistir. Bu amagla ornekler toz olarak kullanilmustir. Ornekler porselen havanda
doviilerek hazirlanmistir. Mineralojik yap1 ve faz degisimi analizi i¢in Rigaku marka
Miniflex-2 model X-isinlar1 difraktometresi (XRD) kullanilmigtir. Analiz 5-50 2-theta
araliginda 2%dk’lik gonyometrik hiz ile gergeklestirilmistir (anot: CuKa.=1.541871 A,
gerilim: 35 kV, akim: 15 mA).

2.2.3. Ince Kesit-Optik Mikroskop Analizi

Ince kesit analizi ile seramik malzeme igerisindeki agrega, porozite (gdzenek),
mineral kayagc tiirli, temper malzeme (mevcut ise) igerigi belirlenmistir. Petrografik analiz
goriintiilii bir yontem de oldugu i¢in malzemenin hamur yapisi goriintiilenmistir (tane
boyut, sekil ve dagilimi). Ayrica goriintiilerin renkli olmasindan faydalanilarak pisirme
atmosferi hakkinda oOngoriilerde bulunulmustur. Yapilan c¢alismada alt ve iistten
aydinlatmali olarak ¢alisan LEICA Research Polarizan marka ve DMLP model optik
mikroskop kullanilmustir. Orneklerdeki mineral, kayag gibi iceriklerin belirlenmesinde
Point Counting metodu kullanilmigtir. Analizler siiresince buluntular iizerinden x25
biiyiitme tek ve ¢ift nikole sahip Leica DFC280 marka dijital kamera ile goriintii alinmis ve

yorumlamalar Leica Qwin digital goriintiileme ile yapilmistir.
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2.2.4. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi (FTIR) Spektrometresi Analizi

FTIR analizi seramik hamurlarinin kimyasal ve mineralojik igeriklerinin teyit
edilmesi amaciyla gergeklestirilmistir. Bu teknik ile mevcut literatiirde yer alan
karakteristik band degerleri 1518inda degerlendirme yapilmistir. Analiz PERKIN marka
ELMER Model FTIR cihazi kullanilarak 500-1800 cm™ band araliginda (parmak izi
bolgesinde) gerceklestirilmistir.

2.2.5. Termogravimetrik Analiz ve Diferansiyel Termal Analiz (TG-DTA)

Bu teknik ile seramiklerde 25-1000°C arasinda meydana gelen endotermik ve
ekzotermik reaksiyonlar ile bu reaksiyonlar sonucu olusan agirlik kayiplar tespit edilmistir.
Bu amagla, calismada DTG-60H model, SHIMADZU marka TG-DTA analiz cihazi
kullanilmis olup analiz 20 ml/dk akisa sahip N2 (g) atmosferinde dakikada 20°C artan
1sitma orani ile gerceklestirilmistir.

2.2.6. Taramal Elektron Mikroskobu ve Enerji Sacimimh X-151m Spektroskopisi
(SEM-EDX) Analizi

Seramiklerin mikro yapisal ve kimyasal Ozelliklerini detayli olarak incelemek
amaciyla elektron mikroskobu kullanilmistir. Seramiklerin SEM goriintiilerinin  net
olabilmesi amaciyla Ornekler Qourum marka, Q150R ES model kaplama cihaz ile
altin/paladyum ile kaplanarak iletkenlikleri arttirtlmistir. Kaplamasi yapilan numuneler Carl
Zeiss marka, Supra 40VP model SEM/EDX cihaz ile karakterize edilmistir. Elde edilen
SEM goriintiilerinde genel ve bodlgesel EDX spektrumlart alinmistir. EDX sonuglar

element formunda alinmis ve ardindan oksit formuna da ¢evrilerek yorumlanmastir.
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3. SONUC VE DEGERLENDIiRME
3.1. Portatif XRF (p-XRF) Analiz Sonuglari

Seramik Orneklerin hamurlarindan hazirlanan toz 6rneklere GeoChem modunda
uygulanan p-XRF analizinde agirlik¢a % seviyesinde tespit edilen oksitler sirasiyla Cizelge
3.1, Cizelge 3.2., Cizelge 3.3., Cizelge 3.4, Cizelge 3.5’te verilmistir (bakiniz Ek-2).

Cizelge 3. 1. CZR-1, CZR-2, CZR-3, CZR-4 ve CZR-5 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglari (ag. %).

Numune Kodu

Oksit CZR-1 CZR-2 CZR-3 CZR-4 CZR-5
SiO; 49,47 48,20 49,60 47,21 50,08
Al203 14,09 11,49 12,86 12,11 11,76
CaO 10,65 18,23 11,18 15,12 16,06
Fe20s3 13,71 10,66 13,76 13,54 11,66
K20s 4,75 2,54 3,97 3,70 2,89
MgO 4,32 3,47 6,10 5,22 3,83
P20s 1,74 1,61 1,27 1,33 1,58
TiO; 1,01 0,94 1,01 0,97 0,92
MnO 0,19 0,16 0,21 0,19 0,16

Cizelge 3. 2. CZR-6, CZR-7, CZR-8, CZR-9 ve CZR-10 kodlu érneklerin p-XRF sonuglari (ag. %).

Numune Kodu

Oksit CZR-6 CZR-7 CZR-8 CZR-9 CZR-10
SiO; 43,33 47,14 44,13 42,68 80,41
Al203 9,71 11,93 8,88 9,50 3,68
Ca0o 27,93 15,08 30,04 29,14 9,02
Fe20s3 9,92 13,01 9,65 9,51 2,90
K20s 2,63 3,68 3,49 2,48 1,86
MgO 3,78 6,33 - 2,94 -
P20s 1,42 1,45 2,18 2,06 1,68
TiO, 0,82 0,95 0,73 0,81 0,25

MnO 0,14 0,20 - 0,14 -




Cizelge 3. 3. CZR-11, CZR-12, CZR-13, CZR-14 ve CZR-15 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglari (ag. %).
Numune Kodu

Oksit CZR-11 CZR-12 CZR-13 CZR-14 CZR-15
SiO; 42,98 45,55 47,67 47,14 45,49
Al,03 8,50 11,77 10,90 10,36 10,16
CaO 29,64 20,50 24,06 21,42 22,65
Fe20s3 8,50 11,97 11,32 10,94 10,61
K20s 2,71 3,31 3,08 3,86 3,75
MgO 4,23 3,95 - 3,13 3,99
P20s 1,69 1,85 1,51 1,82 1,73
TiO; 0,79 0,88 1,03 1,13 1,03
MnO - 0,18 0,16 0,15 0,15

Cizelge 3. 4. CZR-16, CZR-17, CZR-18, CZR-19 ve CZR-20 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglari (ag. %).
Numune Kodu

Oksit CZR-16 CZR-17 CZR-18 CZR-19 CZR-20
SiO; 50,43 50,71 48,94 75,50 48,74
Al,03 10,69 11,19 11,11 3,64 11,62
Ca0o 19,36 19,49 18,71 0,15 18,85
Fe20s3 10,40 11,90 11,09 3,12 11,75
K20s 2,08 4,11 3,14 0,90 3,54
MgO 4,65 - 3,75 = 3,01
P20s 1,45 1,40 1,40 1,87 1,28
TiO; 0,75 0,98 0,99 0,23 1,01
MnO 0,14 0,19 0,15 0,19 0,16

Cizelge 3. 5. CZR-21, CZR-22, CZR-23, CZR-24 ve CZR-25 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglar1 (ag. %).
Numune Kodu

Oksit CZR-21 CZR-22 CZR-23 CZR-24 CZR-25
SiO; 52,84 47,45 47,13 42,68 45,71
Al203 16,11 11,04 12,41 9,30 10,79
Ca0o 4,93 18,91 15,04 27,41 18,88
Fe20s3 13,66 12,36 13,01 10,01 11,87
K20s 6,55 3,58 3,28 3,10 3,22
MgO 2,60 3,55 5,20 4,70 5,69
P20s 2,03 1,70 1,34 1,26 1,34
TiO, 1,04 0,86 0,94 0,88 0,80

MnO 0,19 0,20 0,16 0,14 0,16
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Elde edilen sonuglara gore orneklerdeki SiO2 miktarinin ag. % 42.68-80.41, Al.O3
miktarinin ag. % 3.64-16.11, CaO miktarinin ag. % 0.15-30.04, Fe2O3 miktarinin ag. %
3.12-13.76, K20 miktarinin ag. % 0.90-6.55, MgO miktarinin ag. % 2.60-6.33 (CZR-19
harig), P2Os miktarinin ag. % 1.26-2.18, TiO2 miktarin ag. % 0.23-1.13 ve MnO
miktarinin ag. % 0.14-0.21 araliginda degistigi belirlenmistir.

Numune bazinda oksit igeriklerinin minimum ve maksimum degerlerine
bakildiginda;

SiO2 miktar1 en disiik CZR-24’te, en yiiksek CZR-10"da,

Al>03 miktar1 miktar1 en diisiik CZR-19°da, en yiiksek CZR-21’de,

CaO miktar1 en diisiik CZR-19’da, en yiiksek CZR-8’de,

MgO miktar1 en disik CZR-8, CZR-10, CZR-13, CZR-17 ve CZR-19’da
(gozlemlenmedi veya tarama limitinin altinda ), en yiiksek CZR-7"de,

K20 miktar1 en diigiik CZR-19da, en yiiksek CZR-21"de,

Fe2O3 miktar1 en diisitk CZR- 10°da, en yliksek CZR-1"de,

TiO2 miktar1 en diigiikk CZR-19°da, en yiiksek CZR-14’te oldugu saptanmistir.

Uygulanan p-XRF analizi sonuglar1 dikkate alindiginda, (CaO miktarina bagl
olarak) seramiklerin ¢cogunlukla kalkerli hammadde ile iiretildikleri ongoriilmiistiir. Portatif
XRF sonuglari ile hazirlanan grafikte (Sekil 3.1.) seramiklerdeki oksit igeriklerinin (CaO
disinda) genel olarak birbirine paralel oldugu goriilmektedir. Bu durum, iiretimde yer alan
hammaddelerin benzer veya ayni olabilecegine isaret etmektedir. Numune seti igerisinde
yer alan CZR-10 ve CZR-19 kodlu seramiklerde belirlenen yiiksek SiO2 igerigi (sirasiyla
ag. % 80.41 ve % 75.50) bu orneklerin digerlerinden farkli olarak silika esasli bir biinyeye

sahip olduguna isaret etmistir.
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Sekil 3. 1. Numunelere ait p-XRF sonuglarini gosteren grafik.

Seramik Orneklerin hamurlarindan hazirlanan toz orneklere GeoChem modunda

uygulanan p-XRF analizinde ppm seviyesinde tespit edilen elementler sirasiyla Cizelge 3.6-

3.10°da verilmistir.

Cizelge 3. 6. CZR-1, CZR-2, CZR-3, CZR-4 ve CZR-5 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglari (ppm).

Numune Kodu

Element CZR-1 CZR-2 CZR-3 CZR-4 CZR-5
Sr 288 258 273 306 335
Zr 169 162 173 192 184
Zn 157 87 139 160 104
Ni 139 69 204 207 -
Cu 119 1480 291 700 254
Rb 94 56 81 81 59
Y 33 71 42 44 59
Nb 30 - 37 26 22
Pb 27 - 230 3716 6301
As 12 - - - -

S - 6656 - 1083 1982
Mo - - - 10 -
Bi - - - - -
Sn - - - - -
Br - - - - -

Vv - - - - -




Cizelge 3. 7. CZR-6, CZR-7, CZR-8, CZR-9 ve CZR-10 kodlu érneklerin p-XRF sonuglari (ppm).

Numune Kodu

Element CZR-6 CZR-7 CZR-8 CZR-9 CZR-10
Sr 1243 379 1047 596 165
Zr 178 187 173 147 23
Zn 105 126 106 95 22
Ni 76 230 - 43 -
Cu 99 238 73 97 288
Rb 53 85 51 52 12
Y 24 42 28 35 9
Nb 13 18 16 20 -
Pb 89 1737 1611 2383 505
As - - - - -

S 1050 512 3365 2861 1161
Mo - - - - -
Bi 20 - - - -
Sn 66 - - -
Br - - 3 3 -
V - - -

Cizelge 3. 8. CZR-11, CZR-12, CZR-13, CZR-14 ve CZR-15 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglari (ppm).

Numune Kodu

Element CZR-11 CZR-12 CZR-13 CZR-14 CZR-15
Sr 720 588 558 443 474
Zr 97 196 196 191 165
Zn 56 134 113 109 114
Ni - - 48 85 92
Cu 254 171 87 67 90
Rb 43 80 54 66 69
Y 35 29 25 24 38
Nb 14 26 19 26 23
Pb 2811 903 232 177 2004
As - - - 68 -

S 3655 857 1677 447 1201
Mo - - - - -
Bi - - - - -
Sn - - - - -
Br - - -

Vv - - -




Cizelge 3. 9. CZR-16, CZR-17, CZR-18, CZR-19 ve CZR-20 kodlu érneklerin p-XRF sonuglart (ppm).

Numune Kodu
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Element CZR-16 CZR-17 CZR-18 CZR-19 CZR-20
Sr 245 420 297 215 543
Zr 152 174 219 18 143
Zn 65 123 125 30 111
Ni 88 149 88 - 165
Cu - 90 330 59 250
Rb 46 79 77 8 76
Y 15 25 46 8 32
Nb 23 27 20 - 14
Pb - 685 4097 695 312
As - - - - -
S 320 728 1572 1227 767
Mo - = - - -
Bi - - - 14 -
Sn - - = - 215
Br - - - 1 -
\V/ - - - - -

Cizelge 3. 10. CZR-21, CZR-22, CZR-23, CZR-24 ve CZR-25 kodlu 6rneklerin p-XRF sonuglart (ppm).

Numune Kodu

Element CZR-21 CZR-22 CZR-23 CZR-24 CZR-25
Sr 379 465 269 653 400
Zr 218 168 175 194 171
Zn 201 145 129 83 121
Ni 56 202 184 54 191
Cu 284 152 1447 129 158
Rb 135 67 81 53 62
Y 39 38 71 38 61
Nb 40 26 25 17 -
Pb 41 1343 8055 1378 8951
As 119 - - 2198 -

S - 1183 2428 - 3225
Mo - - - - -
Bi - - - - -
Sn - - - - -
Br - - - - -

\Y 376 - - - -
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GeoChem modunda uygulanan p-XRF analizinde elde edilen sonuglar
incelendiginde seramik hamur Orneklerinin bazilarinda kursun igerigi (27-8951 ppm)
oldugu goriilmistiir. Geleneksel seramiklerin sir ile kaplanirken sivi haldeki sirin kati
haldeki tiriin ylizeyine yapismasi sirasinda sirin bir boliimii de seramik biinye tarafindan
absorbe edilebilmektedir. Dolayisiyla bazi sir bilesenlerinin seramik hamuruna (sirin
uygulandigr yiizeye yakin bir derinlikte) gecmesi beklenen bir durum olarak
degerlendirilebilir. Mevcut ¢alismada seramik biinyelerinden hazirlanan toz 6rneklere ait p-
XRF analizinde g6zlemlenen kursun igerigi, seramigin sirlanmasi (ya da renkli sirla
boyanmasi) veya pisirim prosesinde sir tabakasinin biinye ile olan etkilesimi sirasinda
tabakalar arasinda Pb elementinin biiyiikk ihtimalle difiize olduguna isaret etmistir. Bu
durumun netlesmesi amaciyla yeterli biiyiikliikte sir yiizeyine sahip temsili bazi ¢iniler i¢in
p-XRF analizi Alloy modunda tekrar uygulanmistir.

Seramik biinyelerdeki eser elementler arasinda yer alan Sr ve Zr elementleri
orneklerin hammadde kaynag1 hakkinda da bilgiler sunabilmektedir. Biinyesinde 400 ppm
seviyesinin iistiinde Sr elementi igeren ornekler ile (CZR-6, CZR-8, CZR-9, CZR-11, CZR-
12, CZR-13, CZR-14, CZR-15, CZR-17, CZR-20, CZR-22, CZR-24 ve CZR-25) 160 ppm
seviyesinin altinda Zr elementi igeren Orneklerin (CZR-9, CZR-10, CZR-11, CZR-16,
CZR-19, CZR-20) iiretiminde denizsel hammaddelerin kullanildigr Ongoriilmiistir.
Biinyesinde 400 ppm seviyesinin altinda Sr elementi igeren drnekler ile (CZR-1, CZR-2,
CZR-3, CZR-4, CZR-5, CZR-7, CZR-10, CZR-16, CZR-18, CZR-19, CZR-21, CZR-23)
160 ppm seviyesinin iistiinde Zr elementi igeren 6rneklerin (CZR-1, CZR-2, CZR-3, CZR-
4, CZR-5, CZR-6, CZR-7, CZR-8, CZR-12, CZR-13, CZR-14, CZR-15, CZR-17, CZR-18,
CZR-21, CZR-22, CZR-23, CZR-24, CZR-25) iiretiminde karasal hammaddelerin
kullanildig1 6ngoriilmiistiir. Yapilan bu degerlendirme neticesinde Sr ve Zr elementlerinin
ppm seviyesindeki icerikleri numune bazli olarak dikkate alindiginda, bazi Orneklerin
baskin olarak denizsel hammadde icerdigi (CZR-9, CZR-11, CZR-20), baz1 Orneklerin
baskin olarak karasal hammadde igerdigi (CZR-1, CZR-2, CZR-3, CZR-4, CZR-5, CZR-7,
CZR-18, CZR-21, CZR-23), bazilarinin ise hem denizsel hem de karasal hammadde
igerdigi (CZR-6, CZR-8, CZR-10, CZR-12, CZR-13, CZR-14, CZR-15, CZR-16, CZR-17,
CZR-19, CZR-22, CZR-24, CZR-25) ortaya konulmustur (Caliskan Kili¢ ve ark., 2017,
Akyol ve Aydin, 2016; Freestone ve ark., 2003).
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Seramik biinyelerinde belirlenen eser element igeriklerinin dagilimini gdsteren

grafik Sekil 3.2.’de verilmistir.

Eser element igerigi (ppm)
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Sekil 3. 2. Cini hamurlarindaki eser element dagilimi (ppm).

Yeterli biiytikliikteki temsili seramik 6rneklerin sirli yiizeyleri tizerinde Alloy modu
kullanilarak gergeklestirilen p-XRF analizinde ppm seviyesinde tespit edilen baslica

elementler Cizelge 3.11°de verilmistir.
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Cizelge 3. 11. Temsili 6rnekler i¢in Alloy modunda yapilan p-XRF analiz sonuglari.

Element

Numune kodu Si Pb Fe Al Cu Ti P Mn Zr As Co
CZR-4 Yesil Sir 13,78 7599 09 162 198 - 5,66 - - - -
CZR-4 Hamur 4899 542 23,15 19,01 0,18 194 0,65 0,37 0,13 - -
CZR-6 Yesil Sir 40,69 38,29 395 441 1158 0,71 0,15 - 0,21 - -
CZR-6 Hamur 59,49 - 18,99 19,60 - 1,36 - 0,36 0,19 - -
CZR-7 Yesil Sir 17,89 76,15 063 151 323 - 0,59 - - - -
CZR-7 Hamur 46,00 1,72 29,92 18,44 - 1,84 1,01 049 0,14 - -
CZR-8 Yesil Sir 3555 50,86 146 3,37 1,18 - 555 - 0,05 1,16 -
CZR-8 Hamur 56,65 1,39 20,72 17,16 - 1,34 2,12 0,38 0,23 - -
CZR-9 Yesil Sir 29,17 62,86 240 241 154 - 1,27 - - - -
CZR-9 Hamur 59,36 2,26 17,77 1782 - 08 1,37 043 0,13 - -
CZR-11 Yesil Sir 36,98 57,74 0,73 2,78 121 - 0,28 - - - -
CZR-11 Hamur 59,76 155 18,49 17,71 - 150 052 0,33 0,14 - -
CZR-12 Yesil Sr = 22,04 71,07 1,03 229 329 - 0,28 - - - -
CZR-12 Hamur 51,57 0,69 23,00 20,21 - 1,71 156 049 0,16 - -
CZR-13 YesilSir 30,44 63,69 099 179 230 - 0,80 - - - -
CZR-13 Hamur 57,05 0,10 18,58 19.67 - 1,84 103 031 0,13 - -
CZR-14 Yesil Sr 2453 70,36 1,87 184 1,18 - 0,22 - - - -
CZR-14 Hamur 52,89 0,25 2450 17,01 - 2,07 152 058 018 - -
CZR-17 Yesil Sir - 8546 333 331 241 - 1,15 - - 245 -
CZR-17 Hamur 5558 0,10 20,89 19,38 - 2,02 065 039 012 - -
CZR-18 Yesil Sir 29,32 58,03 291 424 244 - 2,05 - - - -
CZR-18 Hamur 55,34 3,39 1964 19,01 020 157 0,33 035 0,13 - -
CZR-19 Mavi Sir 68,71 17,09 4,16 6,17 - - 0,66 - - 1,50 0,44
CZR-19 Hamur 79,06 089 894 791 - - 1,03 0,68 0,04 - -
CZR-22 Yesil Sir 30,64 6256 059 282 3,13 - 0,26 - - - -
CZR-22 Hamur 53,98 0,26 22,03 19,60 - 1,83 1,19 055 0,12 - -
CZR-25 Beyaz Sir - 86,98 152 513 - - 0,31 - 0,10 3,67 -
CZR-25 Hamur 4509 14,19 21,21 16,49 -- 1,39 0,85 0,24 0,18 - -

Orneklere genel olarak bakildiginda;

CZR-4 kodlu numunede Pb miktar1 sirli yiizeyde ag. % 75.99 ve hamurda ag. %
5.42, Cu miktar sirl yiizeyde ag. % 1.98 ve hamurda ag. % 0.18, CZR-6 kodlu numunede
Pb miktar1 sirh ylizeyde ag. % 38.29 ve hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), Cu
miktar1 sirh yiizeyde ag. % 11.58 ve hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-7
kodlu numunede Pb miktar1 sirh yiizeyde ag. % 76.15 ve hamurda ag. % 1.72, Cu miktari
sirh yiizeyde ag. % 3.23 ve hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-8 kodlu
numunede Pb miktar1 sirh yiizeyde ag. % 50.86 ve hamurda ag. % 1.39, Cu miktar1 sirlt
yiizeyde ag. % 1.18 ve hamurda O (tarama limitinin altinda), CZR-9 kodlu numunede Pb
miktar sirlt yiizeyde ag. % 62.86 ve hamurda ag. % 2.26, Cu miktar1 sirh yiizeyde ag. %



32

1.54 ve hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-11 kodlu numunede Pb miktar1
sirh yiizeyde ag. % 57.74 ve hamurda ag. % 1.55, Cu miktar1 sirlt ylizeyde ag. % 1.21 ve
hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-12 kodlu numunede Pb miktar1 sirli
yiizeyde ag. % 71.07 ve hamurda ag. % 0.69, Cu miktar1 sirli yiizeyde ag. % 3.29 ve
hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-13 kodlu numunede Pb miktar1 sirl
yiizeyde ag. % 63.69 ve hamurda ag. % 0.10, Cu miktar1 sirh yiizeyde ag. % 2.30 ve
hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-14 kodlu numunede Pb miktar1 sirli
yiizeyde ag. % 70.36 ve hamurda ag. % 0.25, Cu miktar1 sirh yilizeyde ag. % 1.18 ve
hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-17 kodlu numunede Pb miktar1 sirli
yiizeyde ag. % 85.46 ve hamurda ag. % 0.10, Cu miktar1 sirh yiizeyde ag. % 2.41 ve
hamurda ag. % 0 (tarama limitinin altinda), CZR-18 kodlu numunede Pb miktar1 sirl
yizeyde ag. % 58.03 ve hamurda ag. % 3.39, Cu miktar1 sirh ylizeyde ag. % 2.44 ve
hamurda ag. % 0.20, CZR-19 kodlu numunede Pb miktar1 sirhi yiizeyde ag. % 17.09 ve
hamurda ag. % 0.89, Co miktar1 sirli ylizeyde ag. % 0.44 ve hamurda ag. % 0 (tarama
limitinin altinda), CZR-22 kodlu numunede Pb miktar1 sirli yiizeyde ag. % 62.56 ve
hamurda ag. % 0.20, Cu miktar1 sirh yiizeyde ag. % 3.13 ve hamurda ag. % 0 (tarama
limitinin altinda), CZR-25 kodlu numunede Pb miktar1 sirli yiizeyde ag. % 86.98 ve
hamurda ag. % 14.19 (renk veren element saptanmamistir) oldugu tespit edilmistir.
Seramiklerdeki sirli yiizeyler i¢in uygulanan p-XRF analizinde genel olarak
kullanilan sirlarin kursun igerigi bakimindan zengin oldugu saptanmistir. Analizler
esnasinda seramiklerin hem sirli yilizeyleri hem de hamurlar karakterize edilerek sira renk
veren elementler tespit edilmeye ¢alisilmistir. Buna gore yesil ve mavi rengin oldugu sirl
seramiklerde bu renkleri veren elementlerin sirasiyla bakir ve kobalt oldugu goriilmiistiir.
Bu elementlerin ayni seramikteki hamur bilesiminde olmamasi veya sira gore ¢ok daha az
miktarlarda olmasi renk olusumunda bu elementlerin etkili olduguna isaret etmistir. Bazi
orneklerde saritya calan yesil veya kahverengi tonlar1 ile zeytin yesili tonlarmin

olugmasinda Fe varliginin etken oldugu 6ngdriilmiistiir.



3.2. Mineralojik/Faz Analiz (XRD) Sonuglari

Seramiklerin mineral/faz igeriklerinin belirlendigi XRD analiz sonuglari sirasiyla

Sekil 3.3 — Sekil 3.27°de verilmistir (1: kuvars, 2: kalsit, 3: feldspat, 4: plajiyoklaz, 5:

illitymuskovit, 6: hematit, 7: piroksen, 8: gehlenit) (bakiniz Ek-3).
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Sekil 3. 3. CZR-1 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 4. CZR-2 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 5. CZR-3 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 6. CZR-4 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 7. CZR-5 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 8. CZR- 6 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 9. CZR-7 kodlu drnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 10. CZR-8 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 11. CZR-9 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 12. CZR-10 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 13. CZR-11 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 14. CZR-12 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 15. CZR-13 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 16. CZR-14 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 17. CZR-15 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 18. CZR-16 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 19. CZR-17 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 20. CZR-18 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 21. CZR-19 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 22. CZR-20 kodlu 6rnege ait XRD paterni.

42



43

2500
1
2000
i
)
= 1000
<
4
778
34
500 1
4 a1
6 14 1
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
2-theta
Sekil 3. 23. CZR-21 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 24. CZR-22 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 25. CZR-23 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 26. CZR-24 kodlu 6rnege ait XRD paterni.
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Sekil 3. 27. CZR-25 kodlu 6rnege ait XRD paterni.

Ornekler i¢in uygulanan XRD analizi neticesinde genel olarak saptanan mineraller
kuvars ve feldspat/plajiyoklaz olmustur. Bunlara ek olarak degisik 6rneklerde yiiksek
sicaklik mineralleri olan piroksen ve/veya gehlenit tespit edilmistir. Bu yiiksek sicaklik
fazlarinin bulundugu bazi seramiklerde ise birincil veya ikincil oldugu ongoriilen kalsit
minerali saptanmistir. Orneklerin ¢ogunda belirlenen hematit minerali bu seramiklerin
oksijen difiizyonunun gerceklestigi yiikseltgen ortamda pisirildiklerine isaret etmistir (Issi,
2012).

Bilindigi tizere dolomit ve kalsit gibi kalkerli hammadde igeren seramik biinyelerde
sicakligin artmasiyla birlikte bazi degisimler meydana gelmektedir. Bunlardan bazilar
mineralojik degisimlerdir. Seramik icerisinde yer alan karbonatli hammaddelerin 800°C
civarinda kil mineralleri ile reaksiyona girmeleri soncunda olusan melilit grubu minerali
olan gehlenit, ve 850-900°C civarinda karbonatli hammaddelerin kuvars ile etkilesimi
sonucu olusan (diopsit veya 6jit gibi) piroksen mineralleri seramiklerin pisirim sicakliklar
hakkinda 6nemli bilgiler vermektedir (Fabbri ve ark., 2014; Shoval ve ark., 1993). Bu
minerallere ek olarak Kkillerin bozunum sicakligi da goz Oniline alinmalidir. Kil
minerallerinde oncelikle 700°C civarinda dehidroksilasyon meydana gelmekte ve
sonrasinda 900°C dolaylarinda yapisal bozunum olmaktadir (Cultrone ve ark., 2001).

Karbonatli hammadde igermeyen seramiklerde ise yiiksek sicakliklarda (>950-1000°C)
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spinel ve miillit fazlar1 olugsmakta buna bagli olarak da camlagsmanin goreceli olarak daha
yiiksek olmasi beklenmektedir (Er, 2011). Sayilan bu olusum ve bozunum reaksiyonlarinda
hammadde igerigi, agrega boyutu, pisirim kosullar1 gibi farkli parametrelerin de etken
olabilecegi unutulmamalidir.

Calisma kapsaminda incelenen seramiklerin mineralojik igerikleri dikkate alinarak
yapilan degerlendirmede asagidaki sonuclara ulasildig: sdylenebilir;
i. Yiiksek sicaklik minerallerinin goriilmedigi ve birincil kalsitin belirgin bigimde
saptandig1 seramikler i¢in belirlenen pisirim sicaklik araligi 700-800°C (CZR-11, CZR-24),
Il. Yiiksek sicaklik mineralleri ve kalsitin olmadigi, kilin gézlemlendigi seramikler (CZR-
21) i¢in pisirim sicaklik aralig1 800-900°C,
iii. Yiksek sicaklik fazlarinin ve kilin olmadigi (biyiik ihtimalle kalkersiz hammadde
icerikli), major mineral olarak saptanan kuvarsin yaninda ikincil kalsitin goriildiigii veya
(X-1s1mnlar1  siddetine dikkate alinarak) birincil kalsitin ¢ok az miktarda bulundugu
seramikler (CZR-10, CZR-19) i¢in pisirim sicaklik araligi 900-950°C,
iv. Birincil kalsit ile birlikte piroksen ve gehlenitin belirlendigi seramikler (CZR-8, CZR-
13, CZR-15, CZR-20) ve piroksen ile gehlenitin kalsit olmadan diisiik siddette belirlendigi
seramikler (CZR-1) i¢in pisirim sicaklik araligi 800-900°C,
v. Piroksen ve gehlenitin belirgin bicimde saptandig: ve kimi durumlarda ikincil kalsitin de
mindr olarak yer aldigi seramikler (CZR-3, CZR-4, CZR-5, CZR-6, CZR-7, CZR-9, CZR-
12, CZR-14, CZR-17, CZR-18, CZR-22) igin pisirim sicaklik araligi 850-900°C,
vi. Piroksen mineralinin kalsit ve gehlenit pikleri olmadan belirgin bi¢cimde tespit edildigi
seramikler (CZR-2, CZR-16, CZR-23, CZR-25) i¢in pisirim sicaklik araligi 900-950°C

olarak ongoriilmiistiir.
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3.3. Petrografi Analizi (Optik Mikroskop) Sonuclar:

sirastyla Cizelge 3.12 — 3.13’te verilmistir.

Cizelge 3. 12. Petrografi sonuglari

Seramik

Kayag ve

Seramiklerin petrografi analiz sonuglar1 ve bu sonuglara gore belirlenen gruplar

Ornekler P MTA*  Vlineraller*** Agiklamalar****

crp-t ° 2 QPBYOPA e ey
G2 T 15 opisyopey pn b sl v e ke
w38 omcmopma Oy o e sl o
ot ° I R vl kit
oS 7 m omen oo el v lomen ko
Gups 7 2 acomyop O bons el v ks
o7 T s omopny o s vl ke
Gps s o okmms  lbenme s v b ko
o 3 10 QPlopPyB atent ereso oy
Grup-10 3 5 Q.P1,0p,Py Ince boyutta agregali yapi bazalt kayag

kokenli agregalar igeriyor.

*P: Porozite (hacimce %), **MTA: Matriks Toplam Agrega Orani (hacimce %).
(***) A: Andezit, B: Bazalt, By: Biyotit, C: Kalsit, C: Cort, K: Kiregtasi, Op: Opak Mineraller, PI:
Plajiyoklas, Py: Piroksen, Q: Kuvars, S: Sist.

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

Cizelge 3. 13. Seramik 6rneklerin ait olduklart gruplar.

Seramik Ornek Gruplart Numune Kodu

Grup-1 CZR-1, CZR-4, CZR-7, CZR-13

Grup-2 CZR-2

Grup-3 CZR3, CZR-12, CZR-14, CZR-17, CZR-20, CZR-24
Grup-4 CZR-5, CZR-18

Grup-5 CZR-6, CZR-15

Grup-6 CZR-8, CZR-9, CZR-11

Grup-7 CZR-10, CZR-19

Grup-8 CZR-16

Grup-9 CZR-21, CZR-22

Grup-10

CZR-23,CZR-25
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Orneklere ait petrografi analiz sonuglarma gore seramikler 10 gruba ayrilmustir.
Numunelerin genel olarak orta boyutta (0,5-1,0 mm) agregalar i¢erdigi, baz1 6rneklerin ise
daha iri ve daha ince boyutta agregalardan olustugu goriilmektedir. Seramiklerde kullanilan
hammaddelerin genel olarak andezit, kum tasi ve killi kirectasi kokenli oldugu, az sayida
Ornegin ise bazalt kaya¢ esasli minerallerden olustugu saptanmistir. Numunelerin
tamaminda kuvars tespit edilmis olup genelinde plajiyoklaz, biyotit, opak mineraller, ¢ort
ve piroksen goriilmektedir. Numune seti igerisinde yalnizca bir numunede (CZR-16) ise sist
igerigi belirlenmistir. Seramiklerde hacimce porozite ve matris toplam agrega oranlarinin
strastyla hacimce % 3-8 ve % 5-35 degerlerinde oldugu goriilmiistiir.

Seramiklere ait ince kesit goriintiileri Sekil 3.28. ve Sekil 3.32.’de verilmistir.

CZR-4 CZR-5

Sekil 3. 28. Cizre Kalesi kazisindan seramik 6rneklerin mikro fotograflari (CZR 1-5).



CZR-9 CZR-10

Sekil 3. 29. Cizre Kalesi kazisindan seramik 6rneklerin mikro fotograflar1 (CZR 6-10).

CZR- 14 CZR-15
Sekil 3. 30. Cizre Kalesi kazisindan seramik 6rneklerin mikro fotograflari (CZR 11-15).



CZR- 19 CZR-20

CZR- 24 CZR-25

Sekil 3. 32. Cizre Kalesi kazisindan seramik 6rneklerin mikro fotograflari (CZR 21-25).
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Seramiklerin ince kesit goriintiileri incelendiginde biinyelerin genel olarak g¢ok
biiyiik olmayan agregalardan olustugu ve tanelerin matris igerisinde kimi zaman homojen
kimi zaman ise heterojen dagilim gosterdigi belirlenmistir. Biinyedeki bosluklar1 dolduran
kalsit i¢eriginin gdzlemlendigi baz1 ince kesit goriintiilerinde (6rnegin; CZR-9, CZR-15) bu
icerigin gdémii kosullar1 neticesinde olusabilecek ikincil kalsit oldugu dngériilmiistiir. Ikincil
kalsit varlig1 baz1 orneklerde ise matris igerisine yayilmis olarak belirlenmistir (6rnegin;
CZR-2, CZR-5). Gelencksel seramiklerin {tretiminde kullanilan organik temper
malzemelerin varligina isaret edebilecek bazi kalintilar (bosluklar) da birka¢ seramik i¢in
belirlenmistir (6rnegin CZR-6). Bu tip katkilarin seramiklerin dayanimini arttirmak
amactyla kullanildig1 bilinmektedir (Rice, 1987; Tite ve ark., 2001). Benzer bigimde, baz1
orneklerde (6rnegin; CZR-15, CZR-24) saptanan grog benzeri olusumlarin da yine seramik
blinyenin saglamlhigint arttirmak ve kuruma veya pisme esnasinda catlak olusumunu

engellemek amaciyla biinyede yer aldigi ongoriilmiistiir (Rice, 1987; Tite ve ark., 2001).



3.4. FTIR Analiz Sonuclar:
Seramiklere ait FTIR spektrumlari sirastyla Sekil 3.33- Sekil 3.57°de verilmistir.
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Sekil 3. 33. CZR-1 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 34. CZR-2 kodlu seramik drnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 35. CZR-3 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 36. CZR-4 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 37. CZR-5 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 38. CZR-6 kodlu seramik drnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 39. CZR-7 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 40. CZR-8 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 41. CZR-9 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 42. CZR-10 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 43. CZR-11 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 44. CZR-12 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 45. CZR-13 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 46. CZR-14 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 47. CZR-15 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 48. CZR-16 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 49. CZR-17 kodlu seramik drnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 50. CZR-18 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 51. CZR-19 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 52. CZR-20 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 53. CZR-21 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 54. CZR-22 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 55. CZR-23 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 56. CZR-24 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.
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Sekil 3. 57. CZR-25 kodlu seramik 6rnege ait FTIR spektrumu.

Seramik hamurlari i¢in yapilan FTIR analizinde XRD sonuglarma paralel olarak
mineraller karakteristik bant degerleri ile ortaya konulmustur. Bazi bantlarin birbirine ¢ok
yakin degerde olmasi veya bantlarin iist iiste gelmesi gibi durumlarda net bir yorum
yapilmamistir. Sonuglarin degerlendirilmesinde XRD verilerinden de faydalanilmistir.
FTIR analizinde elde edilen bant degerlerinin isaret ettigi mineral icerikleri literatiirde yer
alan karakteristik mineral bant degerleri (Mazzocchin ve ark., 2003; Ellid ve ark., 2003;
Faust, 1953; Issi, 2012; Gadsden, 1975; De Benedetto ve ark., 2002; Dubrawski ve Warne,
1988; Ravisankar ve ark., 2011; Iglesias ve ark., 1990; Hamadi ve Nabih, 2012; Shillito ve
ark., 2009; Maravelaki-Kalaitzaki ve Kallithrakas-Kantos 2003; Barone ve ark., 2011;
Kurap ve ark., 2010; Yokomori ve Idaka, 1998; Edreira ve ark., 2001; Yariv ve
Mendelovici, 1979; Madejova ve Komadel, 2001; Nakamoto, 1970; Farmer, 1974; Iglesias
ve Serna, 1985; Rutstein ve White, 1971) dikkate alinarak asagidaki sekilde

yorumlanmuistir;
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Yapilan analizlerde seramiklerdeki kuvars icerigi sirasiyla 1157-1163 cm™, 791-
797cmt, 776-781 cm™ ve 512-518 cm™ araliklarindaki bant degerleri ile belirlenmistir.
Seramiklerdeki kil igerigine isaret ettigi diisiiniilen bant degerleri sirasiyla su sekilde tespit
edilmistir; 1037-1043 cm, 1007-1013 cm™, 981-987 cm™, 943-951 cm™, 910-916cm?,
822-828 cm™, 759-765 cm™, 723-731cm™, 645-651 cm™, 635-641 cm™, 556-562 cm™, 550-
556 cm?, 536-541 cm™, 523-526 cm? ve 498-504 cm™?. Orneklerdeki feldspat ve
plajiyoklaz igerigine isaret ettigi ongoriilen bant degerleri 1157-1163 cm™, 1134-1140 cm™,
1055-1061 cm™, 1045-1051 cm™, 1037-1043cm™, 1007-1013 cm™, 981-987 cm™, 945-
951cm, 759-765cm™, 725-731 cm’, 671-677 cm™, 663-669 cm™, 645-651 cm™, 635-641
cm?, 627-633cm™, 604-610 cm™, 597-603 cm™, 593-600 cm, 585-591 cm, 575-581 cm’
! 536-541 cm™ ve 523-529 cm™ Araliklar seklinde belirlenmistir. Seramiklerdeki piroksen
icerigine isaret ettigi diisiiniilen bant degerleri 970-976 cm™, 961-967 cm?t, 916-926 cm™,
872-878 cm, 671-677 cm™, 663-669 cm™, 635-641 cm™, 627-633 cm™, 523-529 cm™,
512-518 cm™ ve 498-504 cm™ araliklari seklinde belirlenmistir. Gehlenit mineralinin
varligina isaret edebilecegi diisiiniilen bant degerleri 1055-1061 cm™, 981-987 cm™, 854-
860 cm™, 725-731 cm, 635-641 cm™ ve 627-633 cm™ araliklar1 olarak tespit edilmistir.
Demir minerallerine (hematit ve/veya manyetit) isaret ettigi ongoriilen bant degeri ise 593-
599 cm?, 575-581 cm™, 567-573 cm™, 550-556 cm, 536-541 cm™, 529-535 cm™ ve 523-
529 cm* araliklarinda belirlenmistir.

Elde edilen FTIR spektrumlarinin genel olarak seramiklerin mineral/faz igerikleri ile
uyumlu oldugu tespit edilmistir. Gozlemlenen bazi bant ¢akismalar i¢in kesin kanilarda
bulunulmazken, bazi Ornekler igin XRD datalar1 da dikkate alinarak yorumlar
yapilabilmektedir. Buna 6rnek olarak; CZR-12 ve CZR-14 kodlu numunelerde belirlenen
526 cm™ ve 638 cm™ civarindaki bant degerleri kil ve piroksen minerallerine isaret
etmekteyken, bu orneklerde kil piklerine rastlanilmamasi adi gegen bant degerlerinin
piroksene isaret ettigini gostermistir. Zira bu Orneklerin XRD paternlerinde piroksen
minerali belirgin bicimde tespit edilmistir. Benzer bir durum ise demir mineralleri olan
hematit ve manyetit i¢in de goézlemlenmistir. Hematit ile manyetite ait bazi bant
degerlerinin g¢akistigt durumlarda XRD paterninde hematitin belirgin bigimde gorildiigi

numuneler i¢in bandin hematite ait oldugu 6ngoriilmiistiir.
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Son olarak, XRD analizinde Kkalsit pikine rastlanmayan orneklerin FTIR
spektrumlarinda genel olarak 1440 cm™ dolaylarinda belirlenen zayif ve kimi zaman ise
ithmal edilebilir siddetteki bant degerlerinin seramiklerde gomii kosullar1 neticesinde
olusabilecek ikincil kalsite isaret ettigi diisiiniilmiistiir. 1420 cm™ dolaylarinda tespit edilen
ve cogunlukla daha belirgin bigimde ortaya ¢ikan spektrumlarin ise birincil kalsite isaret
ettigi Oongoriilmistiir. Kalsitin birincil veya ikincil olma durumu 6zellikle seramiklerin
pisirim sicaklik araliklar1 agisindan 6nem arz etmektedir. Bu baglamda, FTIR analizinin

calisma kapsaminda yol gosterici bilgiler sundugu goriilmektedir (Fabbri ve ark., 2014).

3.5.Termal Analiz (TG-DTA) Sonuclari
Seramiklere ait TG-DTA diyagramlari sirasiyla Sekil 3.58 - Sekil 3.82°de

verilmistir.
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Sekil 3. 58. CZR-1 kodlu seramik drnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 59. CZR-2 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 60. CZR-3 kodlu seramik drnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 61. CZR-4 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 62. CZR-5 kodlu seramik drnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 63. CZR-6 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 64. CZR-7 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 65. CZR-8 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 66. CZR-9 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagramu.
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Sekil 3. 67. CZR-10 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 68. CZR-11 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 69. CZR-12 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 70. CZR-13 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 71. CZR-14 kodlu seramik drnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 72. CZR-15 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 73. CZR-16 kodlu seramik drnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 74. CZR-17 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 75. CZR-18 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 76. CZR-19 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 77. CZR-20 kodlu seramik drnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 78. CZR-21 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 79. CZR-22 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 80. CZR-23 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 81. CZR-24 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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Sekil 3. 82. CZR-25 kodlu seramik 6rnege ait TG-DTA diyagrami.
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TG-DTA analizi seramiklerin arkeometrik olarak incelenmesinde genellikle
tamamlayici bir teknik olarak tercih edilebilmektedir. Bu teknik ile (seramigin ihtiva ettigi
minerallere ve pisirim sicakligina bagl olarak) fiziksel su, kimyasal su, organik madde,
karbonatli hammadde gibi igeriklerin belirlenmesinde, ayrica ikincil kalsitin ayirt edilmesi
hususlarinda oldukca faydali veriler elde edilebilmektedir. Bunlara ek olarak, TG-DTA
analizi ile sicaklik artisina bagli olarak olusan reaksiyonlar ve agirlik kaybi degerleri ile
maksimum pisirim sicakligi hakkinda da yorumlar yapilabilmektedir (Drebushchak, ve ark.,

2005; Palanivel ve Kumar, 2011; Bayazit ve ark., 2014; Clark ve ark., 2008).

Tez galismasi kapsaminda yapilan TG-DTA analizinde elde edilen DTA egrileri
incelendiginde 0-200°C araliginda belirgin bir etkiye rastlanilmamasi seramiklerde
higroskopik suyun bulunmadigi veya ¢ok az olduguna, 600°C’ye kadar yalnizca bazi
orneklerde (CZR-8, CZR-13, CZR-20) goriilen hafif entalpi degisimi organik madde
icerigine isaret etmistir. 600-850°C araliginda goriilen endotermik etki ve buna bagli olarak
meydana gelen agirlik kaybi (Cizelge 3.14) karbonatli hammadde igerigine, 6zellikle 950-
1000°C’den sonra ihmal edilebilir diizeyde gozlemlenen agirlik kayiplari (ve endotermik-
ekzotermik reaksiyonlar) seramiklerin  1000°C’yi asmayan sicaklik araliklarinda
pisirildiklerine isaret etmistir (Maritan ve ark., 2006; Palanivel ve Kumar, 2011;
Krapukaityte ve ark., 2008; Fabbri ve ark., 2014; Meyvel ve ark., 2012).

XRD analizlerinde kalsitin belirlendigi seramiklerde (6rnegin CZR-11, CZR-13) bu
igerigin gdomii siireci neticesinde degil, baslangic hammaddesinden geldigi (diger bir
deyisle birincil kalsit oldugu) FTIR analizinden sonra TG-DTA teknigi ile de belirlenmistir.
DTA egrisinde genel itibariyle ikincil kalsit, birincil kalsite kiyasla nispeten daha diisiik
sicakliklarda endotermik etki gdstermis ve bu durum seramiklerdeki karbonatli hammadde
igeriginin (XRD sonuglart da dikkate alinarak) niteligi hakkinda 6nemli bilgiler vermistir.
Cogu ornekte FTIR analizi ile belirlenen ikincil kalsit varligt TG-DTA analizinde
~750°C’nin altindaki (¢ogu zaman ihmal edilebilir) endotermik etki ve bu araliktaki yine
cok az veya ihmal edilebilir agirlik kayip degerleri ile ortaya konulmustur (Fabbri ve ark.,
2014; Bayazit ve ark., 2014).
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Cizelge 3. 14. Belirli sicaklik araliklarinda 6rneklerde meydana gelen agirlik kayiplart.

Agirlik kaybi (ag. %)

Numune 25-200 °C 200-400 °C 400-600 °C 600-850 °C 850-1000°C

CZR-1 0.66 0.79 0.73 1.77 0.18
CZR-2 0.32 0.46 0.37 0.67 0.31
CZR-3 0.45 0.67 0.66 0.43 0.13
CZR-4 0.32 0.45 0,42 0,81 0.03
CZR-5 0.68 0.56 0.49 2.20 0.12
CZR-6 1.60 0.93 0.25 5.96 0.02
CZR-7 0.75 0.77 0.72 1.85 0.11
CZR-8 2.78 1.53 2.07 7.69 0.15
CZR-9 1.80 1.03 1.15 6.21 0.09
CZR-10 0.40 0.48 0.37 0.71 0.14
CZR-11 2.18 0.95 1.04 8.08 0.12
CZR-12 1.22 0.82 0.85 3.45 0.13
CZR-13 1.35 1.20 1.34 8.17 0.07
CZR-14 0,61 0,54 0,39 0,99 0,18
CZR-15 1.40 0.83 1.01 4.74 0.14
CZR-16 0.61 0.54 0.39 0.99 0.18
CZR-17 1.68 1.05 1.07 4.06 0.16
CZR-18 0.74 0.61 0.54 2.14 0.22
CZR-19 0.89 0.64 0.69 3.69 0.11
CZR-20 0.93 0.70 0.61 4.85 0.07
CZR-21 1.60 1.31 0.57 0.47 0.15
CZR-22 1.53 0.79 0.97 3.76 0.15
CZR-23 0.23 0.32 0.24 0.20 0.09
CZR-24 1.97 1.17 1.63 9.64 0.17

CZR-25 0.91 0.77 0.73 1.91 0.22
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3.6. SEM-EDX Analiz Sonuglari

Cizelge 3. 15. Seramik buluntulara ait % agirlikca yari kantitatif EDX sonuglari

Oksit

Numune Kodu SiO; CaO Al;0; FeO MgO K20 Na,O
CZR-1 51,53 12,10 16,92 11,88 3,76 1,82 -

CZR-2 49,84 18,42 16,25 6,58 7,07 - 1,83
CZR-3 50,95 13,09 16,88 8,46 7,91 1,46 1,25
CZR-4 46,37 15,88 15,16 9,12 9,17 1,40 1,08
CZR-5 53,24 15,02 15,25 8,33 6,43 - 1,73
CZR-6 33,83 45,49 8,35 7,89 4,44 - -

CZR-7 42,98 34,68 11,96 4,11 6,27 - -

CZR-8 43,94 32,02 11,16 6,02 4,53 1,17 1,16
CZR-9 42,69 33,21 10,29 8,10 4,39 0,81 0,51
CZR-10 67,86 11,89 4,71 6,97 4,77 - 3,81
CZR-11 43,29 34,10 11,11 5,55 4,35 1,60 -

CZR-12 43,45 28,51 12,91 7,73 5,20 0,70 1,49
CZR-13 47,86 20,34 14,94 10,07 4,89 0,91 0,99
CZR-14 45,64 27,24 12,53 7,78 4,80 1,29 0,72
CZR-15 47,78 22,82 14,82 6,97 5,01 1,53 1,07
CZR-16 47,36 24,10 12,87 9,24 4,36 0,63 1,45
CZR-17 50,84 18,53 13,99 11,62 3,86 1,17 -

CZR-18 48,19 22,30 13,87 9,16 486 0,59 1,02
CZR-19 6598 20,93 6,87 - 3,76 0,07 2,40
CZR-20 45,19 24,78 12,82 10,51 4,73 0,73 1,24
CZR-21 55,34 5,52 20,76 10,46 3,90 3,27 0,76
CZR-22 49,01 22,01 13,75 7,82 5,75 1,13 0,54
CZR-23 45,17 18,93 12,30 16,27 5,83 0,26 1,24
CZR-24 47,23 24,58 13,99 6,74 6,36 1,10 -

CZR-25 47,55 21,71 13,00 9,19 7,11 0,95 0,51

Seramik ornekleri i¢in uygulanan p-XRF analizinde elde edilen sonuglarin genel
olarak EDX sonuglar (Cizelge 3.15) ile uyumlu oldugu gozlemlenmistir. Az sayidaki
numunelere ait kimyasal kompozisyon igeriklerinin farklilik gostermesinin kullanilan iki
teknigin uygulama esaslara bagli olarak meydana geldigi diisiinilmektedir. Bu duruma
ornek olarak gosterilebilecek iki numune bulunmaktadir; CZR- 7 ve CZR-19. CZR-7 kodlu
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numuneye ait p-XRF analiz sonuglarinda CaO miktar1 ag. % 15.08 olarak belirlenirken,
EDX analizinde CaO miktar1 ag. % 34.68 olarak saptanmistir. Aynt numunede SiO> ve
Al;03 miktarlarinin p-XRF analizinde sirasiyla ag. % 47.14 ve ag. % 11.93 ve EDX
analizinde sirasiyla ag. % 42.98 ve ag. % 11.96 olarak tespit edilmesi hammadde igerigi
bakimindan sonuglarin paralellik gosterdigini, ancak biinye icerisinde mineral tanelerinin
homojen olmayan bir dagilim gostermesinden dolay1 6zellikle CaO igerigi baglaminda
muhtemel farkliliklarin olusabilecegine isaret etmistir. Diger bir deyisle, p-XRF analizi
goreceli olarak homojen hazirlanmis toz numuneler kullanilarak yapilirken, EDX analizi
bulk numune iizerinde alinan SEM goriintlisiindeki alanlar iizerinde uygulanmakta ve bu
uygulama farklilig1 sonug¢larin kimi zaman (6zellikle biinyede heterojen olarak yer alan
mineral/oksitlere bagli olarak) standart sapmasini etkilemektedir. Bu baglamda
bakildiginda, portatif XRF analizinin toz numuneler kullanilarak yapilmasinin bir bakima
kimyasal kompozisyonun optimum bir sekilde belirlenmesi agisindan avantaj sagladigi
sOylenebilir. CZR-19 kodlu numune i¢in de ayni durumun oldugu gézlemlenmistir. Bu
numunede CaO miktar1 ag. % 0.15 olarak belirlenirken, EDX analizinde CaO miktar1 ag. %
20.93 olarak saptanmistir. Ayni numunede SiO2 ve Al>O3 miktarlar1 p-XRF analizinde
sirastyla ag. % 75.50 ve ag. % 3.64 ve EDX analizinde sirasiyla ag. % 65.98 ve ag. % 6.87
olarak tespit edilmistir. Portatif XRF ve EDX analizlerinin uygulama bi¢imlerine bagl
olarak bu numunede demir igerigi p-XRF analizinde ag. % 3.12 olarak bulunurken EDX
analizinde demir icerigi (SEM goriintiisii {izerinde) belirlenmemistir (veya tarama limitinin
altindadir). Bu durum seramikte demir olduguna ancak EDX analizinin gerceklestirildigi
SEM goriintiisiic  alaninda demirin yer almadigina isaret etmistir. Yapilan bu
degerlendirmeyi farkli agidan ele almak gerekirse; CZR-7 kodlu 6rnege ait XRD paterninde
yiiksek sicaklik fazlarinin (piroksen ve gehlenit) yer almasi ve ayni Ornege ait FTIR
spektrumunda 1477 cm™ bant degeri ile ikincil kalsit varliginin tespit edilmesi numunede
CaO ihtivasinin olduguna fakat bu igerigin yalmzca yiliksek sicaklikta olusan kalsiyum
silikatlara bagl olarak degil ikincil kalsite de bagli olarak biinyede yer aldigina isaret
etmistir. Dolayisiyla, gdmii kosullar1 neticesinde biinyede yer alan ikincil kalsitin seramik
matris igerisinde homojen bir sekilde dagilmasinin miimkiin olmadig1 da gbz Oniine
alimmalidir.  Son olarak, p-XRF analizinin tarama limiti altinda yer aldigindan dolayi

seramiklerde belirlenemeyen NaO igerigi EDX analizinde ag. % 0.51 - % 3.81 araliginda
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saptanmistir. Bu igerigin (XRD sonuglar1 dikkate alindiginda) feldspat kaynakli oldugu
Oongoriilmektedir.
Secilen bazi numunelere ait temsili SEM goriintiileri ve goriintiiler tizerindeki

alanlarin yar1 kantitatif EDX sonuglar1 Sekil 3.83 — Sekil 3.90°de verilmistir.

Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)
Al2Os SiO2 CaO K20
2.86 85.52 8.47 3.15

Sekil 3. 83. CZR-1 kodlu 6rnekte ara yiizeye ait SEM goriintiisii ve se¢ili alanin EDX sonucu.



Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)
Al203 | SiO2 | MgO | CaO | KO | Na2O | MnO Zr
487 | 5188 | 051 | 574 | 1.06 | 0.64 | 23.76 | 1154

Sekil 3. 84. CZR-1 kodlu 6rnekte sir yiizeyine ait SEM goriintiisii ve segili alanin EDX sonucu.

Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)
AlO3 | SiO2 Cu CaO | KO | Na2O | MnO
7.82 | 7058 | 3.30 | 5.95 | 1.26 2.71 8.38

Sekil 3. 85. CZR-3 kodlu drnekte ara ylizeye ait SEM goriintiisii ve secili alanin EDX sonucu.



Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)
Al,O3 | SiO2 Cu CaO | MgO | NiO FeO
222 | 69.06 | 1253 | 5.21 | 1.67 4.03 5.27

Sekil 3. 86. CZR-8 kodlu 6rnekte sir yiizeyine ait SEM goriintiisii ve segili alanin EDX sonucu.

Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)
AlOs | SiO2 zr CaO | MgO | Na20 FeO
499 | 6243 | 7.18 | 1506 | 7.01 | 0.43 2.89

Sekil 3. 87. CZR-9 kodlu 6rnege ait SEM goriintiisii ve segili alanin EDX sonucu.



Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)

Al2O3

SiO2

Cu

CaO

MgO

Cl

SOs3

8.94

54.39

3.80

1.69

1.27

0.41

29.50
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Sekil 3. 88. CZR-12 kodlu 6rnekte sir ylizeyine ait SEM goriintiisii ve segili alanin EDX sonucu.

Sekil 3.

Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)

AlO3

SiO2

Cu

CaO

MgO

Na20

K20

Zr

7.07

70.69

4.61

5.38

0.86

1.79

2.32

7.28

89. CZR-18 kodlu 6rnekte sir yiizeyine ait SEM goriintiisii ve se¢ili alanin EDX sonucu.
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Secili alana ait EDX sonucu (ag. %)
Al203 | SiO2 | CaO | Na2O K20 Zr
8.54 | 75.06 | 6.00 1.41 3.03 5.96

Sekil 3. 90. CZR-25 kodlu 6rnekte ara yiizeye ait SEM goriintiisii ve secili alanin EDX sonucu.

Seramik oOrneklerin kimyasal kompozisyonlarinin p-XRF ve EDX analizleri ile
belirlenmesinin ardindan bazi temsili 6rneklerin SEM goriintiileri iizerinde yapilan EDX
incelemeleri ile ayrmtili bir ¢alisma yapilmistir (Sekil 3.83.-Sekil 3.90.). CZR-1 kodlu
Ornege ait sir yiizeyinde yapilan EDX analizinde MnO miktar1 ag. % 23.76 ve Zr miktari
ag. % 11.54 olarak saptanmistir (Sekil 3.84.). Elde edilen bu sonu¢ CZR-1 kodlu 6rnegin
yiizeyinde yer alan koyu kahverenginin (metalik bakir rengi) mangan ile saglandigina ve sir
tabakasindaki matligin ise zirkon ile elde edildigine isaret etmistir. CZR-3 kodlu 6rnegin sir
tabakasina yakin ara ylizeyinden alinan EDX analizi sonucunda Cu ag. %3.30 ve MnO ag.
%38.38 olarak belirlenmistir (Sekil 3.85.). Bu numune yiizeyinde yer alan agik ve koyu
tondaki mavi (turkuaz) renklerinin sirasiyla bakir ve bakir+mangan ile saglandigi
ongoriilmektedir. Yesil renkli sir yiizeyine sahip CZR-8 kodlu numunede bu rengin EDX
analizinde (ag. % 5.27 FeO igerigi de dikkate alindiginda) ag. % 12.53 olarak saptanan Cu
ile saglandig1 saptanmistir (Sekil 3.86.). CZR-9 kodlu numune yiizeyinde yapilan p-XRF
analizinde Cu belirlenmis Zr belirlenmemistir. Bu numunenin sir yiizeyinde yapilan EDX
analizinde ise Cu goriilmezken Zr ag. % 7.18 olarak saptanmistir (Sekil 3.87). Farklr iki

analizle elde edilen sonuclar bu numunedeki yesil rengin Cu ile (ag. % 2.89 FeO igerigi de
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dikkate alindiginda), sirdaki mathigin ise Zr ile saglandigi ongoriisiinii ortaya koymustur.
CZR-12 kodlu numune igin yapilan p-XRF analizinde belirlenen Cu igerigi sir yiizeyinde
yapilan EDX analizinde de saptanmistir (Sekil 3.88). Bu numune ylizeyindeki yesil rengin
Cu ile saglandig1 ve p-XRF analizinde belirlenen kursun ve demir igeriklerinin ise sirin
olusumu ve renk tonunun ortaya ¢ikmasinda etken oldugu gézlemlenmistir. CZR-18 kodlu
numunedeki yesil rengin EDX analizinde belirlenen Cu igerigi (ag. %4.61) saglandig: tespit
edilmistir (Sekil 3.89.). Aynt numunenin EDX analizinde tespit edilen Zr igeriginin ise sirin
sertligini arttirdig1 ve bir miktar da matliga neden oldugu Ongoriilmiistiir. Kahverengi ve
mat beyaz tonlarinda iki farkli ylizeye sahip olan CZR-25 kodlu numunede kahverengi
tonuna sahip alanda yapilan p-XRF analizinde bu rengin demir ile saglandigi tespit
edilmistir. Ayn1 numunenin mat beyaz renge sahip yiizeyinde yapilan EDX analizinde ise
renk veren oksitlerin bulunmamasi ve Zr igeriginin saptanmasi bu rengin matlasmasinda
zirkonun etken olduguna isaret etmistir (Sekil 3.90.) (Perez-Arantegui ve ark., 2008;
Roldan ve ark., 2004; Tite, 2011).

Portatif XRF analizinde sirli ylizeyler i¢in belirlenen kursun elementinin SEM-EDX
analizindeki enerji degeri (numunelerin analiz Oncesi kaplandiklar1) altin ve paladyum
elementlerinin enerji degerleriyle neredeyse bire bir ¢akistigindan dolayr bu elementler

kursun elementinin spektrumda goriinmesini engellemistir.

Orneklerin mikro yapisal ozelliklerinin gdzlemlendigi ayrintili SEM gériintiileri
Sekil 3.91 - Sekil 3.119°de verilmistir. Numunelerin mikro yapilarina goz atildiginda genel
olarak vitrifikasyonun zayif oldugu ve bazi1 6rneklerde ise bolgesel olarak camlagmanin
meydana geldigi gozlemlenmistir. Seramik biinyeleri i¢in uygulanan XRD analizinde
belirlenen pisirim sicaklik araliklar1 dikkate alindiginda elde edilen bu sonuglarin
mineralojik icerik ve pisirim sicaklik degerleri baglaminda uyumlu olduklar tespit

edilmistir.
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Sekil 3. 92. CZR-2 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6lgekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 94. CZR-4 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6lgekli SEM goriintiisii.



Sekil 3.

Sekil 3.

95. CZR-5 kodlu 6rnege ait 10 mikron dlgekli SEM goriintiisil.

96. CZR-6 kodlu 6rnege ait 2 mikron 6lgekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 98. CZR-7 kodlu 6rnege ait 100 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.



i« 3 . et e ) s 4

Sekil 3. 99. CZR-8 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6lgekli SEM goriintiisii.

Sekil 3. 100. CZR-9 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 101. CZR-9 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 102. CZR-10 kodlu 6rnege ait 10 mikron lgekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 104 CZR-12 kodlu 6rnege ait 100 mikron dl¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 106. CZR-14 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 108. CZR-16 kodlu 6rnege ait 10 mikron dl¢ekli SEM goriintiisi.
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Sekil 3. 110. CZR-18 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 114. CZR-22 kodlu 6rnege ait 2 mikron dlgekli SEM goriintiisi.
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" 100 pm

Sekil 3. 116. CZR-23 kodlu 6rnege ait 2 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 117. CZR-24 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 118. CZR-25 kodlu 6rnege ait 10 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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Sekil 3. 119. CZR-25 kodlu 6rnege ait 100 mikron 6l¢ekli SEM goriintiisii.
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4. SONUCLAR VE ONERILER
4.1. Sonuclar

Cizre Kalesinde (Sirnak, Cizre) ele gegen ve 12.-14. yiizyillara tarihlenen 25 adet
temsili sirli seramik numunesinin arkeometrik incelemesi sonucunda Orneklerin genel
olarak benzer hammaddeler ile iiretildikleri ortaya konulmustur. Cogu 6rnek igin portatif
XRF ile belirlenen yiiksek CaO ihtivast seramik c¢amurunda karbonatli hammadde
kullanildigin1 gostermistir. Yalnizca iki adet 6rnekte (CZR-19 ve CZR-21) goriilen nispeten
daha diisiik seviyedeki CaO miktar1 bu seramiklerin digerlerinden baslangic hammaddesi
bakimindan farkli olduguna isaret emistir. Diger taraftan, CZR-10 ve CZR-19 kodlu
numunelerde belirlenen yiiksek SiO2 igerigi bu seramiklerin hammadde igerigi bakimindan

silika esasli oldugunu gostermis ve bu iki seramigi diger 6rneklerden ayirmistir.

Seramikler i¢in yapilan portatif XRF analizi 6rneklerin hem hamur igerigini hem de
bazi temsili Ornekler igin sirlardaki etken elementleri ortaya cikarmistir. Seramik
hamurlarinda belirlenen Sr ve Zr elementleri dikkate alinarak yapilan degerlendirmede {i¢
adet 0rnegin denizsel, dokuz adet 6rnegin karasal kalan digerlerinin ise hem karasal hem de
denizsel hammadde kullanilarak iiretildigine isaret etmistir. Sirhi ylizeyler i¢in yapilan p-
XRF analizinde (Alloy modunda) seramiklerdeki yesil rengin olusumunda bakir, mavi
rengin olusumunda kobalt, sari/kahve/zeytin yesili tonlarinin olusumunda ise demir

iceriginin etken oldugu, ayrica sirlarin genel olarak yiiksek kursun igerdigi saptanmustir.

XRD analizi ile yapilan mineralojik analizde seramiklerin  kimyasal
kompozisyonlarina paralel sonuglar elde edilmistir. Buna gore, seramik hamurlarinda
kuvars ve feldspat/plajiyoklaz igerigi saptanirken ¢ogu ornekte yiiksek sicaklik mineralleri
belirlenmistir. Ortaya ¢ikan mineralojik igeriklere gore seramiklerin 700-950°C’de
pisirildikleri ve genel olarak ¢ogu 6rnegin ortalama 900°C sicakliga maruz kaldigi ortaya
konulmustur. Kimyasal kompozisyon agisindan numune setinden ayrilan CZR-10, CZR-19
ve CZR-21 kodlu ornekler mineral/faz igerigi bakimindan da farklihik gdstermistir.
Dolayisiyla, bu seramiklerin iiretim teknolojisi bakimindan digerleri ile benzerlik
gostermedigi saptanmistir. Genel olarak kalkerli hammadde igerdigi belirlenen seramiklerin

pisirim sicaklik araliklar1 dikkate alindiginda, p-XRF ile belirlenen kursunun sirin
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olgunlagma sicakligini asagir ¢ekmek ve ayni zamanda daha canli renkler elde etmek

amactyla tercih edilmis olabilecegini akla getirmistir.

Seramiklerin mineral igeriklerinin incelendigi bir diger teknik olan petrografi
analizinde ¢ini hammaddelerinin genel olarak orta boyutta, yer yer daha iri ve daha ince
boyutta agregalardan olustugu, baslangic hammaddelerinin genel olarak andezit, kum tasi
ve killi kiregtas1 kokenli oldugu, az sayida o6rnegin ise bazalt kayag¢ esasli minerallerden
olustugu saptanmistir. XRD ve p-XRF analiz sonuglarina gére numune seti igerisinde
farklilik gosterdigi belirlenen CZR-10, CZR-19 ve CZR-21 kodlu oOrnekler igin bir
degerlendirme yapildiginda; CZR-10 ve CZR-19 kodlu seramiklerin petrografi analizinde
farkli bir grup olusturmasi bu numunelerin yerel liretim olmama ihtimalini arttirmistir.
Fakat kaya¢ kokeni bakimindan diger bazi 6rneklerle paralellik gostermesi bu iki seramik
icin bolgeden benzer hammaddelerin temin edilmis olabilecegini de akla getirmistir. Diger

bir olasilik ise bu ¢inilerin bagka bir iiretim noktasindan gelmis olabilecegidir.

Caligma kapsaminda uygulanan FTIR ve TG-DTA analizleri ile seramiklerin
mineralojik igerikleri teyit edilmistir. FTIR analizinde kuvars, kil, feldspat/plajiyoklaz,
demir mineralleri ve yiiksek sicaklik mineralleri (piroksenler ve gehlenit) karakteristik bant
degerleri ile belirlenmistir. FTIR spektrumlarinin XRD paternleri ile genel olarak uyumlu
bir sekilde sonug verdigi gozlemlenmistir. Seramiklerlerdeki kalsit igerigi de (birincil veya
ikincil olarak) ortaya konulmustur. Seramiklerin pisirim sicaklik araliklar1 ve kalsitin
birincil/ikincil olma durumlar1 hakkinda TG-DTA analizi ile de detayli bilgiler elde
edilmistir. Ozellikle 950-1000°C’den sonra ihmal edilebilir diizeyde gdzlemlenen agirlik
kayiplar1 (ve endotermik-ekzotermik reaksiyonlar) seramiklerin 1000°C’yi asmayan

sicaklik araliklarinda pisirildiklerine isaret etmistir.

Son olarak, seramiklerin mikro yapisal ve mikro kimyasal 6zelliklerinin incelendigi
SEM-EDX analizinde seramik hamurlar1 ve bazi temsili 6rnekleri igin ise yiizeydeki sir
tabakalar1 karakterize edilmistir. Elde edilen sonuglarin genel anlamda p-XRF ile uyumlu
oldugu goriilmiistiir. Az sayidaki ornekte p-XRF ile belirlenen bazi igeriklerin EDX

analizinde nispeten daha diisiik seviyede ¢ikmasi ve/veya tespit edilmemesi gibi durumlar
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bu iki analiz tekniginin uygulama ve calisma prensibine bagli olarak bu Ornekler igin
degisken sonuglar verebilecegine isaret etmistir. Bu noktadaki diger bir husus ise p-XRF
analizinde toz numune kullanilirken, SEM-EDX analizinde bulk numune kullanilmasidir
(oksit/minerallerin homojen/heterojen dagilimi). SEM goriintiilerinde vitrifikasyon
davraniginin zayif olmast XRD ile belirlenen pisirim sicaklik araliklarini teyit edici nitelikte
olmustur.

Yapilan bu calisma ile Cizre Kalesi’nde ele gegen ve 12.-14. yiizyillara tarihlenen
temsili Sirli Seramik 6rnekleri i¢in kapsamli bir arkeometrik veri tabani olusturulmustur.
Bu baglamda, gerek bolgesel gerek yerel olarak kisitli sayida bulunan arkeometrik

caligsmalara ve literatiire nemli bir katki saglandigi dngoriilmektedir.
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4.2. Oneriler

* Yapilan ¢alismada seramikler i¢in elde edilen kapsamli arkeometrik verilere ek olarak
bolgeden temin edilecek kil/hammadde 6rneklerinin de incelenmesi ile provenans ¢aligmasi
yapilmasi liretim menseisinin tespit edilmesi bakimindan faydali olacaktir.

* Bolgede ve/veya yakin gevrede ele gegen diger (ayn1 veya farkli doneme ait) seramik
buluntular i¢in yapilacak detayli arkeometrik c¢alismalar bu tip buluntular arasinda
karsilastirma yapilabilmesi agisindan faydali olacaktir.

* Mevcut calismada toz Ornekler i¢in kullanilan tasinabilir XRF cihazi ile elde edilen
sonuclarin par¢a numuneler i¢in uygulanan EDX analizi sonuglart ile uyumlu oldugu
gozlemlenmistir (bakiniz Ek-4). Son yillarda giivenilirligi artan taginabilir XRF cihazlarinin
seramik ve diger pismis toprak buluntularinin karakterize edilmesinde faydali olacag:

ongoriilmektedir.
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EKLER
EK-1

Calismada kullanilan Olympus, Delta Premium marka tasimabilir X 1sinlar1 Floresans (P-
EDXRF) spektrometresi Geochem modunda taranan elementler;

Geochem

Analysis Elements in Beam 1---40KV

Primary: V Cr Fe Co Ni Cu Zn Pt W Hg As Se Au
Br Pb Bi Rb U Sr Y Zr Th Nb Mo LE Ag

Cd Sn Sb

Also: Ti Mn

Analysis Elements in Beam 2---10KV
Primary: Mg Al Si P S K Ca Ti Mn

Calismada kullanilan Olympus, Delta Premium marka tasimabilir X 1sinlar1 Floresans (P-
EDXRF) spektrometresi Alloy modunda taranan elementler;

Alloy Plus

Analysis Elements in Beam 1---40KV

Ti'V Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn Hf Ta W Re Pt Au Hg
Pb Bi Zr Nb Mo LE Pd Ag Cd Sn Sb

Analysis Elements in Beam 2---13KV
Mg Al Si P S Mo Sn Ti V Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn

Analysis Elements in Beam 3---8KV
Mg Al Si P S Mo Sn Ti V Cr Mn Fe
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EK-2 Portatif XRF analizinde tespit edilen oksit iegriklerinin numunelere gore dagilimai.
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Portatif XRF analizinde tespit edilen oksit ie¢riklerinin numunelere gore dagilimini
gosteren grafik (CZR-1/ CZR-5).
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Portatif XRF analizinde tespit edilen oksit ie¢riklerinin numunelere gore dagilimini
gosteren grafik (CZR-6 / CZR-10).



EK-2 (devami)
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EK-2 (devami)
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Portatif XRF analizinde tespit edilen oksit iegriklerinin numunelere gore dagilimini
gosteren grafik (CZR-16 / CZR-20).
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EK-3 Numunelerin mineral/faz igerikleri (XRD sonuglari).

Numune Belirlenen Mineral/Faz igerigi

CZR-1  Kuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-2  Kuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Piroksen

CZR-3  Kuuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Hematit, Piroksen, Gehlenit

CZR-4  Kuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-5  Kuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-6  Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-7  Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-8  Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-9  Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-10 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz,

CZR-11 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, llit/Muskovit, Hematit

CZR-12 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Hematit, Piroksen, Gehlenit

CZR-13 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-14 Kuuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Hematit, Piroksen, Gehlenit

CZR-15 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-16 Kuvars, Feldspat, plajiyoklaz, illittMuskovit, Piroksen

CZR-17 Kuvars, Kalsit, Feldspat, plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen Gehlenit
CZR-18 Kauvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-19 Kauuvars, Kalsit, Plajiyoklaz

CZR-20 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-21 Kuvars, feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit

CZR-22 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit, Piroksen, Gehlenit
CZR-23 Kauuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Piroksen

CZR-24 Kuvars, Kalsit, Feldspat, Plajiyoklaz, Illit/Muskovit, Hematit,

CZR-25 Kuvars, Feldspat, Plajiyoklaz, Hematit, Piroksen




EK-4 Numunelerin SEM ve p-XRF analiz sonuglarini bir arada gosteren gizelge.
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Numune Kodu Cihaz SiO, CaO Al,O3 FeO MgO K;0
— SEM 51,53 12,10 16,92 11,88 3,76 1,82
P-XRF 49,47 10,65 14,09 13,71 4,32 4,75

C7R2 SEM 49,84 18,42 16,25 6,58 7,07 -
P-XRF 48,20 18,23 11,49 10,66 3,47 2,54
c7R3 SEM 50,95 13,09 16,88 8,46 7,01 1,46
P-XRF 49,60 11,18 12,86 13,76 6,10 3,97
c7R4 SEM 46,37 15,88 15,16 9,12 9,17 1,40
P-XRF 4721 15,12 12,11 13,54 5,22 3,70

C7RE SEM 53,24 15,02 15,25 8,33 6,43 -
P-XRF 50,08 16,06 11,76 11,66 3,83 2,89

C7RE SEM 33,83 45,49 8,35 7,89 4,44 -
P-XRF 4333 27,93 9,71 9,92 3,78 2,63

c7R7 SEM 42,98 34,68 11,96 411 6,27 -
P-XRF 4714 15,08 11,93 13,01 6,33 3,68
c7R.8 SEM 43,94 32,02 11,16 6,02 453 1,17
P-XRF 4413 30,04 8,88 9,65 - 3,49
C7R9 SEM 42,69 33,21 10,29 8,10 4,39 0,81
P-XRF 42,68 29,14 9,50 9,51 2,94 2,48

SEM 67,86 11,89 471 6,97 477 -
CZR-10 P-XRF 80,41 9,02 3,68 2,90 - 1,86
C7RAL SEM 43,29 34,10 11,11 5,55 435 1,60
P-XRF 42,98 29,64 8,50 8,50 423 2,71
C7R12 SEM 4345 28,51 12,91 7,73 5,20 0,70
P-XRF 4555 20,50 11,77 11,97 3,95 3,31
C7R13 SEM 47,86 20,34 14,94 10,07 4,89 0,91
P-XRF 47,67 24,06 10,90 11,32 - 3,08
C7R.14 SEM 4564 27,24 12,53 7,78 4,80 1,29
P-XRF 4714 21,42 10,36 10,94 3,13 3,86
CrR15 SEM 4778 22,82 14,82 6,97 5,01 1,53
P-XRF 45,49 22,65 10,16 10,61 3,99 3,75
C7R16 SEM 47,36 24,10 12,87 9,24 4,36 0,63
P-XRF 50,43 19,36 10,69 10,40 4,65 2,08
C7RA7 SEM 50,84 18,53 13,99 11,62 3,86 1,17
P-XRF 50,71 19,49 11,19 11,90 - 4,11
C7R.18 SEM 48,19 22,30 13,87 9,16 4,86 0,59
P-XRF 48,94 18,71 11,11 11,09 3,75 3,14
SEM 65,98 20,93 6,87 - 3,76 0,07
CZR-19 P-XRF 75,50 0,15 3,64 3,12 - 0,90
C7R.20 SEM 4519 24,78 12,82 10,51 473 0,73
P-XRF 48,74 18,85 11,62 11,75 3,01 3,54
C7Ro1 SEM 55,34 5,52 20,76 10,46 3,90 3,27
P-XRF 52,84 4,93 16,11 13,66 2,60 6,55
C7R22 SEM 49,01 22,01 13,75 7,82 5,75 1,13
P-XRF 4745 18,91 11,04 12,36 3,55 3,58
C7R.23 SEM 4517 18,93 12,30 16,27 5,83 0,26
P-XRF 4713 15,04 12,41 13,01 5,50 3,28
C7R.24 SEM 4723 24,58 13,99 6,74 6,36 1,10
P-XRF 4,68 27,41 9,30 10,01 4,70 3,10
C7R5 SEM 47,55 21,71 13,00 9,19 711 0,95
P-XRF 4571 18,88 10,79 11,87 5,69 3,22
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