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Bu tez ¢alismasinda Gaziantep ili Oguzeli ilgesinin, 12 km giineydogusunda yer alan ve 2015
yilindan bu yana Gaziantep Miize Miidiirliigii Baskanhgi’nda ve Cukurova Universitesi Arkeoloji
Béliimiinden Dr. Ogr. Uyesi Elif GENC’in sorumlulugunda yiiriitiilen Tilbasar Hoyiik kazisinda bulunan
Erken Tung Cagi’na ait kirmizi astarli ve yalin basit seramiklerden olusan toplamda 24 adet temsili
seramik  numunesinin  arkeometrik  incelemesi  yapilmistir. Bu  dogrultuda, numunelerin
karakterizasyonunda XRD (X-1ismm1 difraksiyon), petrografi (optik mikroskop), SEM/EDX (taramali
elektron mikroskopi/enerji saginimli  X-1s1m1  spektroskopisi), FTIR (Fourier doniisimlii kizilotesi
spektroskopisi) ve TG-DTA (Termogravimetri-Diferansiyel termal analiz) yontemleri kullanilarak
orneklerin iiretim 6zelliklerinin (hammadde, pisirim sartlart vb.) belirlenmesi amaglanmistir. Kullanilan
analiz yontemleri ile elde edilen sonuglar isiginda seramiklerin kimyasal ve mineral/faz igerikleri
belirlenmis ve pisirim Ozellikleri (maksimum sicaklik araligi, atmosfer, pisirim teknigi vb.) hakkinda
ongoriilerde bulunulmustur.

Buna gore, her iki seramik grubunun da kalkerli hammaddeler kullanilarak tiretildigi ve bolgenin
jeolojik formasyonu dikkate alindiginda bu seramiklerin biiyiik olasilikla yerel iiretime ait oldugu
Ongoriilmiistiir. Seramiklerin mineral/faz igeriklerine bakildiginda kirmizi astarli seramiklerin genel
olarak diisiik sicaklikta (700-800 °C), yalin basit seramiklerin ise ¢ogunlukla daha yiiksek sicakliklarda
(800-900 °C) pisirildikleri saptanmustir. Calisma kapsaminda kullanilan FTIR ve TG-DTA analizleri
seramiklerin mineral igeriklerini teyit edici nitelikte sonuglar vererek basarili bir sekilde uygulanmistir.
Mikro yapisal acidan bakildiginda kirmuzi astarli seramiklerde g¢ogunlukla vitrifikasyon belirtisine
rastlanmazken, yalin basit seramiklerin bazi Orneklerinde bolgesel vitrifikasyon davramisinin oldugu
gbzlemlenmistir. Calismada elde edilen veriler iki seramik grubu arasinda iiretim teknolojisi bakimindan
farkliliklar olduguna isaret etmistir.

Anahtar Kelimeler: Arkeometri, Erken Tung¢ Cagi, Seramik, Tilbasar Hoyiik
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In this study, 24 representative samples of red slip wares and ring burnished pottery obtained
from Tilbasar Mound (located on 12 km southeastern of Oguzeli district of Gaziantep, Turkey)
archaeological excavation, which is carried out under the supervision of Assist. Prof. Dr. Elif Geng
(Cukurova University) and the presidency of Gaziantep Museum Directorate since 2015, were
archaeometrically investigated. In this context, it was aimed to identify the production features (raw
material, firing conditions) of the samples using XRD (X-ray diffraction), petrography, optical
microscopy, SEM/EDX (scanning electron microcopy/energy dispersive X-ray spectroscopy), FTIR
(Fourier Transformed Infrared Spectroscopy) and TG-DTA (Thermogravimetric Differential Thermal
Analysis) techniques in characterization process. The chemical and mineral/phase contents of the
ceramics were criticized taking into account the results achieved through the analytical analysis methods
employed, and the firing features (maximum temperature range, firing technique etc.) of the potsherds
were evaluated considering the whole data.

It was deduced that both of the groups would have been produced using calcareous raw materials
and they likely belong to a local production (according to the geological formation of the region).
Considering the mineral/phase contents of the ceramics, it was found that the red slip wares have been
fired at lower temperatures (i.e. 700-800°C), whereas the ring burnished ones generally have been
subjected to relatively higher temperatures (800-900°C). FTIR and TG-DTA analyses used within the
study were successfully employed as they gave convenient results approving the mineral contents of the
ceramics. In terms of the micro structures of the potsherds, it was observed that there was no vitrification
in general, whereas this phenomenon was partially/regionally seen for some of the ring burnished
potsherds. The whole data obtained in this study indicated that there were differences between the two
ceramic groups with regard to the production technology.

Keywords: Archaeometry, Early Bronze Age, Ceramic, Tilbasar Mound
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1. GIRIS

1.1. Seramik Tanim ve Tarihgesi

Seramik, kelime kokeni olarak Yunancadan gelmektedir. Yunancada “boynuz”
sOzcuglinliin karsiligi olan “keramoslar’ antik c¢agda gelisen iiretim teknolojisiyle
yerlerini seramik kaplara biraktiktan sonra seramik iriinler bu adla anilmaya
baslanmigtir. Seramik, (genel anlamiyla) organik olmayan malzemelerinin bir araya
gelip bilesimlerinin farkli yontemler ile sekil verildikten sonra sirli ya da sirsiz olarak
sertlesip mukavemet kazanmasina varacak kadar firinlarda pisirilen ve giinliik hayatta
kullanilan iiriin olarak tanimlanabilmektedir (Argasoy, 1983).

Giliniimiizde seramigin en eski Ornekleri Mezopotamya’da bulunmustur. Elle
bicimlendirilmis ve lizeri ¢izilerek siislenmis seramik ilk olarak Orta Tas (Mezolitik)
Cagi’nda goriilmiistiir. Seramigin liretilmeye baslanmasi insanlarin topraga yerlesmesi
ile olmustur. Tarihsel 6zelligi ile seramige tanim getirilmesi bakimindan bu bilgilerin
onemi bilyiiktiir. Seramik pisen bir malzeme olmasi nedeniyle yiizlerce yil sonraya
kalabilen nadir malzemelerden biridir. Tarih boyunca insanligin ihtiyaglarina cevap
veren toprak basit islemlerden geg¢irilip suyla belirli oranda karistirildiginda plastik hale
gelmekte ve sekil alarak pisirimi yapildiktan sonra yiizlerce yil varligm
stirdiiriilebilmektedir. Kil esasli pigsmis toprak malzemeler bu yonii ile sadece ait oldugu
donemin gereksinimini karsilamakla kalmaz, gelecek nesiller i¢in énemli bir kiiltiirel

miras niteligi de kazanmis olur (Deveci, 2012).

1.2. Tiirkiye’de Seramik

Toprak ile atesin bulusmasi yaklasik sekiz bin yildan bu yana Anadolu’da siire
gelmektedir. Anadolu topragi lizerinde Neolitik Cag’dan Roma ve Bizans'a, Selguklu ve
Osmanli’dan modern Tiirkiye'ye uzanan tarihsel siirecin her adiminda karsimiza yeni
buluslar, farkli formlar ve teknoloji arayislariyla seramigin izleri ¢ikmaktadir. Insanin
var oldugu her yerde seramigin izlerine rastlanmis, pismis toprak malzemeler tarih
boyunca tiirlii bigim ve islevlerle hayatin i¢inde yerini almistir. Bu tip iiriinler ¢aglar
boyunca insanligin gelisimine 151k tutmus, yer aldigi toplumun ekonomik, siyasal ve
kiiltiirel gelisiminin bir gostergesi olmustur. Seramik iiretimi insanin uygarliga yapmis

oldugu en eski ve en kalict katkilardan biri olarak kabul edilmektedir. Bu anlamda
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seramik, ge¢misimizi daha iyi anlayip degerlendirebilecegimiz bilgi ve kaynaklari
gliniimiize tasimasiyla 6nemli bir gérev tistlenmektedir (Mutlu, 2007).

Seramik oncelikle gilinlik gereksinim icin kullanilmig, daha sonra da gaglar
boyunca geliserek her kiiltliriin ve uygarligin izlerini alarak duygu, diisiince ve
toplumsal degerlerin anlatiminda bir ara¢ olmustur. Bir toplumdaki Seramik sanatinin
geldigi nokta bir bakima o toplumun ¢agdaslasma yolundaki ¢izgisini gostermektedir.
Bu nedenle, seramigin gelisimi toplumlarin sosyo-kiiltiirel ve ekonomik evreleriyle
paralel dogrultudadir. Seramik formlar1 ve siisleme gesitleri degisik ¢aglarin kiiltiir
ozelliklerini olusturmustur (Mutlu, 2007).

Seramik insanligin baslangicindan giinlimiize insana en yakin malzeme olarak
daima varhigini siirdiirmektedir. Atesin bulunusu ile tiretilmeye baslanan seramik igin
tekerlegin kesfi en az atesin bulunusu kadar 6nem tasir (seramik carkinin bulunmasi ve
tekerlegin bulunusu ayni doneme rastlamaktadir). Torna, seramikte seri ve diizgiin
iretimin baglamasindaki 6nemli unsurlardan biridir. Seri ve diizgiin iretim refah
seviyesinin yiikseldigini, biriktirme, yani iiretim fazlasinin oldugunu gdstermektedir.
Seramik, gecmisten bu yana pek ¢ok gereksinimi igine alacak kadar genis bir alan1 ve
bu alan igerisinde ¢ok gesitli iriinii kapsami ig¢ine almaktadir. Anadolu’da kilden
yapilmis kaplara en erken MO 7. binde Konya, Burdur, Antalya bdlgelerinde
rastlanmaktadir. Ik ornekler tek renkli, kaba yapili ve basit bigimlerdir. Sonralart MO
6. binin ortalarinda Catal Hoyiik ve Hacilar’ da yapilanlar ¢ok basarili olup, insanhigin
seramik konusunda ortaya koydugu ilk sanat iriinleridir. Cok renkli olan bu kaplar
bicimleri ve desenleri yoniinden gercekten goz alicidirlar (Deveci, 2012).

Biinyesinde ¢esitli kiiltiirleri barindiran Anadolu, bu gesitliligi sanat alaninda da
muhafaza edebilmistir. Cesitli motifler ve formlar bu zenginligi kanitlar niteliktedir
(Ayda, 2001). Teknolojinin gelismesiyle arkeolojik kazilardan elde edilen buluntularin
arkeometrik caligmalarla farkli metot ve yontemler kullanilarak analiz etme olagani
saglanmis ve bu tip calismalar toplumlarin kiiltiirel 6zellikleri hakkinda bilgi sahibi
olunmasina onciilik etmistir. Arkeometrik incelemeler seramik, cam ve metal gibi
buluntularin disiplinler aras1 bilimlerin bir araya gelmesiyle olusan bir ¢alisma
kapsaminda karakterize edilme imkanini saglamis olup, ilintili diger bilim alanlarma
(arkeoloji, sanat tarihi, restorasyon, koruma ve onarim vb.) bu baglamda analitik bilgi
kaynag1 sunmustur. Ozellikle arkeolojik kazilarda ele gegirilen seramik malzemeler
hakkinda alinan sonuglarin yorumlanmasiyla ¢ok yonli bilgiler elde edilip malzemenin

hammadde igerigi, renk tespiti ve iiretim teknolojileri gibi bir¢ok farkli sonuca
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ulagabilme imkani saglamistir. Anadolu cografyasi ¢cok farkli medeniyet ve kiiltiirlere ev
sahipligi yapmis ve bu yonii ile kiiltiirel miras bakimindan zengin bir iilke
konumundadir. Bu baglamda, 6zellikle arkeolojik kazilarda siklikla ele gecen seramik
buluntularin arkeometrik olarak incelenmesini igeren caligmalar kiiltiirel mirasin
korunmasi ve gelecek nesillere aktarilmasi bakimindan olduk¢a faydali veriler

saglamakta ve bu tip ¢caligmalara duyulan gereksinim giderek artmaktadir.

1.3. Arkeometri

Arkeometri; ¢esitli matematiksel 6l¢iim ve (teknolojinin gelismesiyle birlikte
daha donanimli) analiz teknikleri ile tarihi buluntularin karakterize edilmesi amaciyla
uygulanan yeni bir bilim dali olarak tanimlanabilir. Giiniimiizde yapilan arkeolojik
aragtirmalarin elden geldigince eksiksiz olarak degerlendirilebilmeleri i¢in fen ve doga
bilimleriyle birlikte yararlanilan bu bilim dali arkeoloji, sanat tarihi, restorasyon gibi bir
¢ok bilim dalina yardimci olmakla beraber tarihin bir ¢ok bilinmeyenine 1sik
tutmaktadir (Esin, 1985).

Arkeometrik c¢aligmalarda dikkat edilmesi gereken baslica noktalardan biri
eserlerin zarar goérmeden Kkarakterizasyonunun yapilmasidir. Bu nedenle ait oldugu
grubu belirgin ozellikleriyle yansittigi diisiiniilen temsili numuneler segilip bunlarin
analiz edilmesi tercih edilmektedir. Bu kapsamda yapilmasi planlanan tahribatli ve
tahribatsiz analiz yontemlerinin basit olarak kullanim amaclar Cizelge 1.1.’de asagidaki

gibi 6zetlenerek siralanabilir (Ricci, 2016).



Cizelge 1. 1. Seramik karakterizasyonunda kullanilan bazi teknikleri gosteren sema (Ricci, 2016)

Seramik Ornekler
C ) ap B
o @

Tahribath Tahribatsiz Tahribath Tahribatsiz

Yantemler Yéntemler Yantemler Yéntemler

Numunelerin  kimyasal

E QES NAA . .
g - analizi ve  temel
- | XRF I | PIXE | | XRF I PIXE | kompozisyonlarim
= p— ICP-MS yapma imkan saglar.
e
g PIGE PIGE
£ ASS XPS
=
=

H SEM-EDX H EPMA H n -
= Numunenin mikro yap1
g ve morfolojisini
= @ incelemek igin
% kullanilan analitik
= tekniklerdir.
% X-Ray ¥-Rav Konservasyon durumu
= Radiography Radiography + | ve Uretim teknigiyle ile
E /—\ ilgili bilgi vermektedir.

OM -PPL

v Kimyasal ve

minerolojik
= — = komposizyonun
é % | FTIR ) I'R;na: 7 |incelenmesinde
% = - - 21 | kullanilan analitik
52 Raman | F==n tekniklerdir. Provenans
£ E - | ATR | |calismalary, iiretim
= § - teknifi, pisme sicaklig
ve kosullann hakkinda
bilgi vermektedir.
. — . Mutlak tarihleme igin
E - -~ . . ozel bir yontemdir. *C
= 2 . o lizi, seramik biinye
3 — ALTTLL . ana B }
g E icerisindeki karbon
= E I ., igerikli malzeme
£ >°_ y HC g (karbonat)  iizerinde
= Trenaenst gerceklestirilir.
D Fiziksel ve Kimyasal Analizler F121k5e1 Analizler Ol\[merolo_]lk Analizler

AGﬁzenek ve gozenek Hacmi Ol¢limii D Mikro Analizler : -_| Spektroskopik Analizler

':.__.3' Tarihleme Yd&ntemleri [_-:] Termal Analizler

Seramik arkeometrisinde siklikla kullanilan bazi analiz teknikleri asagidaki gibi
siralanabilir;

XRD (X-1s1mm1 Difraksiyonu): Bu ydntem, kristal yapilarda diizlemler arasi
mesafeyi hesaplamakta kullanilir. Bu teknik, yapinin elementel karakterizasyonundan

daha cok mineralojik tanimlanmasina olanak saglayan bir tekniktir. Kristal yapidaki
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atomlarin geometrik diizeni ve aralarindaki mesafe hakkindaki ¢ogu bilgi bu yontemle
elde edilmektedir. Bundan dolayr X-isinlar1 kirmimi (XRD) kristalin bilesiklerin
kalitatif olarak taninmasinda pratik ve uygun bir yontemdir (Sisman, 2006).

Ince kesit (optik mikroskop): Ince kesit analizi ile harg, siva ve seramiklerin
baglayici-agrega oranlari, icerdikleri agregalarin tiirleri ve ozellikleri tespit edilir.
Orneklerin mineral igerigi, dokusu (varsa ayrisma, bozulma gibi durumlari) belirlenir ve
kayacin kokeni tespit edilir (web kaynak-1).

FTIR (Fourier dontsimli kizilotesi) Spektroskopisi: Bir tiir titresim
spektroskopisidir. IR 1s1nlar1 molekiiliin titresim hareketleri tarafindan sogurulmaktadir.
Organik veya inorganik bilesiklerin karakterize edilmesinde kullanilan bir cihazdir. IR
spektrumu, maddeyi olusturan atomlar arasindaki baglarin titresimiyle olusan
frekanslarina karsilik gelen absorpsiyon pikleri ile 6rnegin parmak izini gostermektedir.
FTIR analizinde elde edilen bant degerleri ile mineraller tespit edilerek ozellikle
seramiklere renk veren baslica dogal renklendiricilerden biri olan demir (Fe) tiirliniin
bulunmasi pisirim atmosferi hakkinda 6nemli bilgiler vermektedir (Ono ve ark., 2011;
Lin ve Wang, 2011).

SEM/EDX  (taramali  elektron  mikroskobu/enerji ~ saginimli  X-1s1n1
spektroskopisi): Taramali elektron mikroskobu kaynak olarak 1sik yerine elektronlarin
kullanildig1 ve analizi yapilacak seramik numunenin yiizeyini yiiksek enerjili seritler
halinde tarayarak goriintiileyen bir analiz teknigidir. SEM/EDX analizi ile seramiklerin
mikro yapisal/mikro kimyasal 6zellikleri tayin edilmektedir (Arikan, 2009).

TG-DTA (termogravimetri-diferansiyel termal analiz): Termogravimetri-
diferansiyel termal analiz yontemi inorganik maddelerin, silikatlarin, killerin, oksitlerin,
seramiklerin incelenmesinde; organik maddelerin erime, kaynama ve parcalanma
sicakliklariin bulunmasi amaciyla ve polimerlerde meydana gelen fiziksel ve kimyasal

degisikliklerin incelenmesi amaci ile kullanilmaktadir (Unlii, 2007).

1.4. Arkeometrinin Tarihcesi

Arkeometrinin baslangicinin  19. ylizyilin baslarina kadar geriye gittigi
sOylenebilir. 1800'de ilk kez M.H. Klaproth (1743-1817) Berlin Bilim Akademisi’nde
sikkeler, camlar ve Ortagag heykelleri tlizerinde gergeklestirdigi bazi kimyasal
analizlerin sonuglar1 hakkinda bir bildiri vermistir (Riederer, 1982; Esin, 1985). 19.

yiizyilin sonlarma dogru ve yiizyilimiz baslarinda gerek Avrupa'da Ust Paleolitik Devir
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magara duvar resimlerinin bulunusu, On Asya ile Anadolu’da baslayan ve yogunluk ka-
zanan arkeolojik kazilarda ele gecgen ¢esitli buluntularin (metal, seramik, cam, duvar
resimlerinin boyalart gibi) kimyasal analizleri arkeometriye ivme kazandirmistir. Troya
kazilari, Ur Kral Mezarlari’nin kesfi, Misir'da 6zellikle Flinders Petrie’nin Negade
kiiltiirtine ait buluntular1 uygulanan analizlerin daha yogun bir bi¢imde kullanildigina
isaret etmistir. Boylece Klaproth'un analizlerini F. Rathgen, C.H. Desdh, J. R.
Partington, H. H. Coghlan ve daha bir¢oklarinin arastirmalari izlemis ve bunlar gitgide
daha biiyiik bir ilgi ile karsilanmaya baglanmistir (Otto ve Witter, 1952; Esin, 1969).

1878'de Baron De Geer Isveg’te gol ve bataklik tortul kiiltelerindeki yillik
Omiirlii bitki kalintilarini inceleyerek bunlarin iginde bulundugu balgik katmanlarinin
sayimina dayanan “Varv analizleri” olarak adlandirilan bir mutlak tarihlendirme
yontemi gelistirmistir. 1920’lerde ise Yugoslav matematik¢i ve astronomlarindan
Milutin Milankovitz gilines sistemindeki lekelerin diinyada iklim degismelerine neden
oldugu varsayimindan hareket etmis; bu degisimlerin matematiksel olarak hesap-
lanmasiin Buzul Caglari’nin 600.000 yi1l kadar geriye tarihlendirilebilecegini ortaya
koymustur (Hole ve Heizer, 1969; Zeuner, 1958).

1901'de bulunan, fakat arkeoloji alaninda 1929'da ilk olarak uygulanan bir diger
yontem ise dendrokronolojidir. Uzun Omiirlii agaglarin yatay kesitlerindeki halkalarin
olusumlar1 ve bunlarin sayilmalari ile agacin kesildigi zamandaki yasinin mutlak olarak
bulunabilecegi belirlenmistir. Arkeolojiye doniik bu arastirmalarin arkeometri adi
altinda yeni bir boyut kazanmasi ve bugiinkii konumuna kavusmasi 1950-60 yillar
arasinda gergeklesmistir (Michael ve Ralph, 1971).

Libby ve arkadaslarinin yasamlari sona ermis organik maddelerin i¢inde bulunan
radyoaktif karbon 14'in dlgiilmesi ile (C-14) arkeolojiye yeni bir mutlak tarihlendirme
yontemini kazandirmalar: bir anlamda gercek anlamiyla arkeometrinin baslangici olarak
kabul edilmektedir. Bilindigi gibi, eskisinden farkli olarak bugiin artik arkeolojik aras-
tirmalar gegmis uygarliklarin tarihsel gelisimleri i¢inde miimkiin oldugunca eksiksiz bir
sekilde degerlendirilmesini amaclamaktadir. Bu yilizden eski bir Kkiiltiirlin
anlagilabilmesi, tanimlanabilmesi ve o kiiltlirii meydana getiren insanlarin o gilinkii
dogal ¢evrelerinin icinde yasadiklar1 biyolojik ortami olusturan hayvan ve bitki
topluluklarmin (yani ekolojilerinin), insan, hayvan, bitki iliskilerinin, ellerindeki kay-
naklardan yararlanma bi¢im ve derecelerine bagli olarak ekonomilerinin,
teknolojilerinin, sosyal, politik, sanatsal diizeylerinin aydinlatilmas1 gerekmektedir

(Libby, 1955).



Bu amaglara uygun olarak arkeometrinin giiniimiizde kullandig1 yontemler

Cizelge 1.2°de 6zetlenerek verilmistir (Ricci, 2016);

Cizelge 1. 2. Arkeometride tercih edilen analiz teknikleri (Ricci, 2016)

Kisaltma

Isim

Calisma Prensibi

Numune
Hazirlama

XRF

X-1s1n1 Floresans

Ornegi uyarmak icin yiiksek
enerjili X-1s1m kullanan ve
temel duruma geri
dondiiklerinde  atomlardan
yayilan karakteristik
1sinimlarin dalga boyunu ve
enerjisini Olgen niteliksel ve
niceliksel analiz. Seramik sir
ve govde ylizeyi kimyasal
analizlerinde kullanilir.

Numune hazirlama
gerekli (portatif
olanlar i¢in gerekli
degil).

PIXE

Proton indiiklemeli X-
15101 Emisyon
Spektroskopisi

Parcacik kaynakli X-151m1
emisyonu  veya  proton
kaynakli X-151m1 emisyonu (
PIXE ) bir malzemenin veya
numunenin elementel
yapisinin  belirlenmesinde
kullanilan bir tekniktir.

Numune hazirlama
gerekli.

PIGE

Proton indiiklemeli y-
15101 Emisyon
Spektroskopisi

Pargacik  kaynakli  Gama
emisyonu (PIGE) yontemi,
numune analizi ve tahribatsiz
derinlik profili elde etmede ve
diger iyon demeti
yontemlerini (6zellikle
PIXE’nin) tamamlayan c¢ok
yonlii elementel bir analiz
teknigidir.

Numune hazirlama

gerekli.

NAA

Notron Aktivasyon
Analizi

Radyoaktif olmayan
elementlerin nétron
bombardimani ile radyoaktif
hale dontstiiriildiigi ve ilgili
elementlerden ortaya c¢ikan
radyoaktiviteden belirlendigi
bir elementel analiz
yontemidir. Giivenlik
sorunlart olan ve yiiksek
analiz maliyetli bir metottur.

Toz numune
gereklidir.

AAS

Atomik Absorpsiyon
Spektrometresi

Elementlerin derisimlerinin
ppm ve ppb mertebesinde
Slgtimiinde kullanilan,
giivenilir ve kullanim kolay
kantitatif analizdir.

Toz numune
gereklidir.




Cizelge 1.2. (Devami) Arkeometride tercih edilen analiz teknikleri (Ricci, 2016)

Kisaltma

Isim

Calisma Prensibi

Numune
Hazirlama

XPS

X-151n1
Fotoelektron
Spektroskopisi

X-151n1  fotoelektron spektroskopisi
(XPS) prensip olarak ozellikle basit
bir isleme dayanmaktadir. Bir
numune i¢indeki elektronlar belirli
bir enerjinin fotonlarin1 emer ve
sonra katidan ortaya cikar. Kinetik
ylizeyinden yayilan elektronlarin
enerji analizi yiizey bdlgesinde
atomlarmin  elektronik  durumlarn
hakkinda bilgi vermektedir.

Toz numune
gereklidir.

OES

Optik Emisyon
Spektroskopisi

Optik  Emisyon  Spektroskopisi
(OES) Metalik numunelerin optik
emisyon spektrometre cihaz1
kullanilarak kimyasal igeriklerinin
belirlenmesinde  kullamilan  bir
analitik  tekniktir.  Tim  OES
analizorleri ayni1 ana pargalar igerir.
Bir elektrik kaynagi numunedeki
atomlar1 uyarir, boylece ayirt edici
bir 15181 atarlar. Bir kirinim 1zgarasi
daha sonra yayilan 15181 ayrn
elemanlara 6zgii 151k dalga boylarina
ayirir ve karsilik gelen bir detektor
her bir dalga boyu i¢in 15181n giiciinii
Olcer

Cozeltide 200-
500 mg.

ICP-MS

Indiiktif
Olarak
Eslestirilmig
Plazma - Kiitle
Spektrometresi

Kiitle spektrometresi elementleri kati
ve sivi  Orneklerde ¢ok sayida
elementin  hizli, ucuz, hassas ve
dogru bi¢imde, niteliksel, niceliksel
ya da  yari-niceliksel  olarak
Olciilmesine olanak saglayan ileri
teknoloji tiriinii bir analiz teknigidir.
Numune indiiktif eslesmis plazma ile
iyonize edilir ve bu iyonlar1 ayirmak
ve incelemek i¢in kiitle
spektrometresi kullanilmaktadir.

Asit ¢ozeltisi
i¢inde >100
mg.

LIBS
(LAS)

Lazer
Indiiklenmis
Plasma
Spektroskopisi

Lazer olusturmali Plazma
Spektroskopisi yiiksek enerjili bir
lazer kaynagi ile yiizeyde mikro
plazma olusturan, plazmadaki
uyarilmis elektron ve iyonlarin
sogurken yaydiklar1 karakteristik
1simay1  Olgen bir optik emisyon
spektroskopisi yontemidir. LIBS ile
kati, sivi ve gazlarda kalitatif ve
kantitatif olarak elementel analiz
yapabilmektedir.

Numune
hazirlama
gerekli degil.




Cizelge 1.2. (Devami) Arkeometride tercih edilen analiz teknikleri (Ricci, 2016)

Kisaltma Isim Calisma Prensibi T; ez r;ﬁ?:jlij:e
Optik Yiizey analizi, seramik biinye, sir Bulk _tirnek_
oM Mikroskop ve/veya dekorasyon tabakasi| gerekli (kesit
hakkinda bilgi saglar. hazirlanir).
Analiz i¢in ince kesit gereklidir.
Optik Analiz mikro yap1, sir ve / veya . .
Petrografik fiekorasyqq . tabakasini Ince kgsﬂ
OM-PPL Mikroskop - 1nceleyeb111.r. Ince klsma l’lﬁfI:lZ hazirligi icin 2-4
Diizlem edep polar1z§ 1§1Ik minerallerin cm? ebatli _
Polarize Istk optik  Ozelliklerinden  dolayi | numune gerekli.
mineralojik bilesimin
belirlenmesini saglar.
Mineralojik bilesimin nitel ve
yari nicel analizidir.
Monokromatik X-isinlarinin = ve
X-15101 ) .o . . . Toz numune
XRD Kirinum kristal 0rnegin yapici girisimine gereklidir
dayanir. Kristal yapt ve atomik '
bosluklar1 incelemek igin yararl
bir yontemdir.
Kimyasal bilesikleri tanimlamak
i¢in kullanilabilen bir
absorpsiyon  teknigidir. Hem
Fourier- inorganik hem de organik
FT-IR Doniistimlii | materyallerde kimyasal baglanma | Toz numune
Kizilotesi hakkinda bilgi saglar. IR 1s1mas1 gereklidir.
Spektroskopisi | bir molekiil ile etkilesir ve

frekanslarda
hareketine

karakteristik
baglarm  titresim
neden olur.
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Cizelge 1.2. (Devami) Arkeometride tercih edilen analiz teknikleri (Ricci, 2016)

Kisaltma Isim Calisma Prensibi Numune
hazirlama
ATR numunelerin herhangi bir 6n
hazirlik olmadan dogrudan analiz
Zaviflatilm edilmesine izin veren FT-IR ile Numune
ATR (FTIR) To IZrn Yansina birlestirilmis ~ bir  Odrnekleme hazirlama
p teknigidir. IR spektroskopisi | gerekli degil.
yaygin olarak kullanilir ve diisiik
maliyetlidir.
Monokromatik  1s18in elastik Numune
olmayan sacilmasina dayanan ve hazirlama
FT-IR gibi molekiiler tanimlama| gerekli degil
RAMAN Raman icin kullanilan bir absorpsiyon ama bazi
Spektroskopisi | Spektroskopisi | teknigidir. Organik ve inorganik | durumlarda
materyalleri tanimlamaya yarar ve kesit
seramik malzeme ¢aligmalarinda| hazirlamak
mineralleri tespit etmeye izin verir. | gerektirebilir.
Numune 1sitilip, sogutulup veya
4 i A sabit bir sicaklikta tutulurken,
ermogravimetrik | go5yrylan veya saliverilen enerji| .. .
Dﬁ‘zzrielllnzs;/eel miktarin1  Olger. Bu  teknikte Tlgl(;(r?]larg; >
TGA-DSC T y referans ile numuneden gelen veya g
aramali < numune
Kalorimetre uzaklasan 1s1 farki  sicakligini -
alo - . gereklidir.
Analizi zamana bagli olarak gosterir. DSC,
DTA ile aym1 6l¢lim prensiplerini
kullanir.
Gorlntiileme i¢in SEM, kimyasal
bilesimi tespiti i¢in es zamanl i
Taramals olarak EDX kullanilir. Bir elektron Bulk orr_lek
Elektron . < . gerekli.
Mikroskopu - demeti ornek yuzeymne Parlatma
SEM-EDX R odaklanarak yiiksek biiylitme ve
Enerji Dagilimh T 2 . ve/veya
kontrastli gdriintiiler saglayabilen | . A
X-151m ikincil ve geri sagilmis elektronlar Hletkenlik igin
Spektroskopisi & Gty kaplama

dretir ve  X-isinlar1 da element
analizlerini yapar.

gerektirebilir.
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2.TILBASAR HOYUK

2.1. Genel Bilgiler

Yiizey arastirmalari, kazilar ve yazili kaynaklardan elde edilen bilgiler
Tilbasar’in Kalkolitik Cag’dan (MO 3400) Orta Tung Cag1 sonuna kadar (MO 1600)
kesintisiz iskan edildigini, uzun bir aradan sonra Orta Cag’da (MS 12.-13.yy) tekrar
biiyiik bir kent olarak kullanildigin1 gostermistir. Kuzey Asagi Sehir’de yapilan ylizey
arastirmalarinda Halaf ve Obeyd boyali canak ¢omlek parcalarina rastlanmis,
Akhamenid ve Bizans donemlerinde sinirli yerlesim alanlarinin varligi bildirilmistir.
Tilbasar Hoylik’lin dogusu, Giiney Asagi sehrin dogu boliimiiniin tamami, Doganpinar
Baraj1 su toplama havzasi i¢inde kalmaktadir (Sekil 2.1, Sekil 2.2 ve Sekil 2.3). Erken
Tung Cagi II ve II’iin biiyiik bir yerlesmesi oldugu diistiniilen Tilbasar Hoyiik’iin
Kalkolitik donemde de 6nemli bir merkez oldugu yorumu yapilmaktadir (Geng ve
Uysal, 2017; Harmankaya ve ark., 1998).

Gaziantep ilinin Oguzeli ilgesinin 12 km glineydogusunda yer alan, Sacir’in
nemli havzalar1 igerisinde bulunan Tilbasar, hoyiik ve asagi sehirleri ile birlikte 56
hektarlik bir alana sahiptir. Asagi sehirlerin hemen hemen ortasinda bulunan hoyiik 40
m.ylikseklikte ve 6 hektarlik bir alani1 kaplamaktadir. Kuzey ve Gliney Asagi Sehir
olmak iizere iki asagi sehri bulunmaktadir. Kuzey Asagi Sehir yaklasik 6-7 m
yiikseklikte, Gliney Asagi Sehir 1,5 ile 2 m yiiksekliktedir. Tilbagar Hoyiik’te 1994
yilinda Gaziantep Miizesi Miidiirliigli ve Christine Kepinski yonetiminde baglatilan
yiizey arastirmasi ve kazi ¢aligmalar1 2006 yilina kadar aralikli olarak devam etmis, bu
tarihten itibaren kazi c¢alismalar1 durmustur. Devlet Su Isleri Genel Miidiirliigii’nce
yaptirilan Doganpinar Baraj1 etki alaninda kalan kiiltiir varliklarin korunmasina yonelik
caligmalar kapsaminda (9 yil aradan sonra) 2015 yilinda Gaziantep Miize Miidiirligii
baskanliginda ve Cukurova Universitesi Arkeoloji Béliimii’nden Dr. Ogr. Uyesi Elif
Geng’in sorumlulugunda tekrar baglamistir. Tilbasar Hoyiik kazis1 gegmisten giiniimiize
yapilan arkeolojik aragtirmalarla yasamis oldugu uygarliklarin tarihi bilgilerini eksiksiz
bir sekilde degerlendirmeyi hedeflemektedir. Bu amacla, ele gegcen buluntular igin
yapilacak olan kapsamli arkeometrik incelemeler buluntu malzemelerinin {iretim
teknolojileri ve bolgedeki medeniyetler hakkinda bilgi edinilmesi bakimindan énem arz

etmektedir (Geng ve Uysal, 2017; Harmankaya ve ark., 1998).



Sekil 2. 1. Tilbagar Hoyiik kusbakis1 goriiniim (Kepinski, 2010)

Sekil 2. 2. Tilbagar Hoyiik’iin konumu (Geng ve Uysal, 2017)

12
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Sekil 2. 3. Tilbasar Hoyiik topografik harita (Kepinski ve Onal 2006)

2.2. Literatiir Arastirmasi

Bu tez c¢alismasinda arkeometrik olarak seramikler i¢in uygulanan
karakterizasyon tekniklerini kullanilan ilgili bazi galigmalara ait literatiir arastirmasi
asagida verilmistir.

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

Bu calismada Katanya boélgesinin i¢ kesimlerinde ele gegirilen Orta Tung
Cagi'na ait baz1 seramik buluntular incelenmistir (Sicilya, Giiney Italya). Bu kapsamda
FT-IR analizi kullanilarak seramiklerde pisirme islemi sirasinda ortaya ¢ikan faz
doniistimleri ele alinmistir. Makro gézlemlerde Grneklerin kaba ve ince seramikler
oldugu tespit edilmis olup, petrografik calismalar ile Orneklerin heterojen yapi ve
kompozisyona sahip oldugu belirlenmistir. Elde edilen sonuglar X 1s1n1 kirinimi (XRD)
ile elde edilen verilerle karsilastirilmistir. Veriler 1s1ginda seramikler i¢in 800-900°C
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araliginda bir pisirme sicaklik araligi saptanmistir. Birgok numunede kalsit, Kil
mineralleri ve yeni olusan kalsiyum silikatlarin es zamanli olarak yer almasi sicakligin
firin igerisinde degiskenlik gosterdigi basit bir pisirim teknolojisine isaret etmistir.

-- “Mineralogical characterization studies of archaeological pottery sherds using FT-IR
and TGA-DTA” (R. Palanivel, S. Meyvel, 2009).

Bu ¢alismada, Tamilnadu’da (Hindistan) bulunan antik bir liman kenti olan
Alagankulam'da yapilan arkeolojik kazilar sonucunda ele gegen bazi arkeolojik seramik
pargalar spektroskopik ve termal analiz teknikleri ile incelenmistir. Bu amagcla
kullanilan Fourier doéniistimlii kizil6tesi (FTIR) spektroskopisi ve termogravimetrik-
diferansiyel termal analiz (TGA-DTA) teknikleri ile seramiklerin tiretiminde kullanilan
hammaddelerin mineralojik igerikleri belirlenmistir. FTIR analizinde gozlemlenen
mineralojik gruplara dayanarak kullanilan kilin yapist belirlenmistir. Kullanilan bu iki
teknik ile seramiklerin pisirim 6zellikleri hakkinda bilgilere ulasiimistir.

--“ Using FT-IR spectroscopy for study of calcareous ancient ceramics” (S. Shoval,
2003).

Bu c¢alismada Galilee Denizi’nin dogusunda yer alan Tel Hadar'da yapilan
arkeolojik kazilarda ele gegen Demir Cag’ina ait depolama/saklama amaci igin
kullanilan seramik kaplarin FT-IR spektroskopisi ile analizi gergeklestirilmistir. IR
spektrumunda sirasiyla (meta) kil ve Kkalsit igerigine isaret eden SiO ve COg
titresimlerinin tespit edilmesi seramiklerin kalkerli bir yapiya sahip oldugunu
gostermistir. Yapilan analizlerde kalsiyum silikatlara ait bant degerleri gézlenmemistir.
Comlekgilerin depolama/saklama igin kullanilan seramik kaplarin tiretiminde diisiik
sicakliklarda pisirim yapmak amaciyla kalkerli hammadde kullandiklar1 dngoriilmiistiir.
Bu baglamda, kalkerli malzemelerde Kkalsitin bozunmasi igin yaklasik 700-800°C
pisirim sicakliginin yeterli geldigi belirtilmistir. Seramiklerdeki yiiksek miktardaki
kalsit oran1 (39-57 ag. %) seramik saklama kaplarinin saglamlastirilmasini sagladigini
gostermistir.

--“Mineralogical and thermal analyses of a bangle shard from Harrappa, an indus
valley settlement in Pakistan” (Saheeb Ahmed Kayani, Rehan ul Haq Siddigui, 2011).

Bu arastirmada, Harrappa'da ele gegen pismis topraktan yapilmis bir halhal
(bilezik) pargasi iizerine mineralojik ve termal analiz yapilmistir. Bentonit kili bileklik
kirintisinin ana bileseni olarak bulunmustur. Ayrica X-ray 1511 kirimnimi (XRD) teknigi
ile mineralojik yap1 ve buna bagli olarak bileklik kirmtisinin pisirim sicaklik degeri

saptanmustir.
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--“Early Medieval ceramics from the Viile Tecii archaeological site (Romania): an
optical and XRD study” (Corina lonescu, Lucretia Ghergaril, Marius Horga, Gabriela
Radulescu, 2007).

Bu c¢alismada, Erken Orta Cag seramiklerinin (Viile Tecii arkeolojik alani,
Kuzey Transilvanya, Romanya) optik, mineralojik ve petrografik analizleri
gerceklesmistir. Bu amagla, seramikler tizerinde mikroskobik analiz ve XRD teknikleri
uygulanmis olup ¢aligma sonucunda seramiklerde illitik/kaolinittik killerin ve temper
malzeme olarak da kuvarsitik kumun oldugu tespit edilmistir. Seramiklerde saptanan
mineral ve fazlarin degisimi pisirim sicakliginin 800 ila 900°C araliginda olduguna
isaret etmistir.

-- “Pottery firing temperatures: a new method for determining the firing temperature of
ceramics and burnt clay” (Kaare Lund Rasmussen, Guillermo A. De La Fuente ,
Andrew D. Bond , Karsten Korsholm Mathiesen, Sergio D. Vera, 2012).

Bu ¢alismada, seramik ve yanmuis kilin (kuzey bati1 Arjantin) maksimum pisirim
sicakligin1  belirlemek amaciyla yeni bir analitik analiz yontemi uygulanmustir.
Kullanilan teknik 6rneklerin kademeli olarak yeniden pisirilmesi esnasindaki manyetik
duyarliligin 6lgiilmesine dayandirilmigtir. Kullanilan metodun gegerliligi 400°C ile
1000°C arasinda degisen sicakliklarda pisirilen iki kil seti Orneginin pisirim
derecelerinin belirlenmesi ile test edilmistir. Artan sicaklikla birlikte meydana gelen
yapisal ve mineralojik degisimlerin gozlenebilmesi amaciyla orneklerin bir kismi da
petrografi ve XRD ile incelenmistir. Kullanilan yeni teknigin seramik pigirim
teknolojilerinin belirlenmesinde etkin bir metot oldugu dngdriilmiistiir.

--“X-Ray Diffraction and TG-DTA studies of archaeological artifacts recently
excavated in Salamankuppam Tamilnadu” (G. Velraj, R. Sudha and R. Hemamalini,
2010).

Bu calisma, yakin zamanda Tamilnadu Salamankuppam'da yapilan arkeolojik
kazilarda elde edilen seramik Orneklerinin Kkarakterizasyonu ile ilgilidir. Seramik
ornekler X-1isim1 kirmimi ve termal analiz teknikleri ile incelenmistir. Seramiklerin
mineral/faz bilesimleri XRD ile tespit edilmistir. Mineral igeriklerindeki farkliliklar
dikkate alinarak numunelerin pisirim sicakliklart ele alinmig ve buna ek olarak
numuneler tizerinde TG-DTA analizi yapilarak pisirim sicaklik araliklar teyit
edilmistir.

--“Thermal and spectroscopic analysis of ancient potteries” (R. Palanivel, U. Rajesh
Kumar, 2009).
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Bu c¢alisma, Hindistan’daki Sembiankandiyur’da yapilan arkeolojik kazilar
sonucunda elde edilen antik seramiklerin karakterizasyonunu igermektedir. Yapilan
caligma seramiklerin pisirim sicakligi, pisirim kosullar1 ve morfolojisi gibi 6zellikleri
iizerinde durmaktadir. Ornekler FTIR, XRD ve TG-DTA kullanilarak analiz edilmistir.
XRD analizi yapilarak seramiklerin mineralojik igerikleri belirlenmistir. Pigirim
bilesimindeki farkliliklar FTIR ve XRD teknikleri ile incelenerek pisirim kosullari
yorumlanmustir. Ornekler daha sonra tamamlayici bir teknik olan TG-DTA analizi ile
karakterize edilerek sonuglari teyit edici bilgiler elde edinilmeye ¢aligiimustir.
--“Degirmentepe (Malatya) seramiklerinin mineralojisi ve fiiretim teknigi” (Mehmet
Bilgi Er, 2011).

Bu calismada Degirmentepe Hoyiik’te (Malatya) yapilan yilizey arastirmasi ve
kaz1 ¢alismalar1 sonucunda bulunan Kalkolitik Cag, Ik Tung Cag1 I ve Demir Cag1’na
ait ¢canak-¢comlek orneklerin karakterizasyonu yapilmistir. Bu amagla petrografi ve X-
1s1n1 kirinimi (XRD) metotlart uygulanmistir. Ayrica, mikro yapisal ve mikro kimyasal
icerikler taramali elektron mikroskop (SEM) ve enerji saginimli X-1i51mm1 (EDX)
spektrometresi kullanilarak incelenmistir. Calismada tamamlayici analiz olarak endiiktif
eslesmis plazma optik emisyon spektrometresi (ICP-OES) kullanilmistir. Elde edilen
sonuglar ile gogu ornekteki kayag igeriginin metamorfik ve volkanik kokenli oldugu ve
iki ¢aga ait seramik gruplari arasinda tane iriligi bakimindan farkliliklar oldugu
belirlenmistir. Uygulanan XRD analizi sonucunda her iki ¢aga ait seramikler igin
kuvars, piroksen ve feldspat tespit edilmis, hematit ve mika mineralleri ayrica mikali kil
icerigi farkli gruplardaki seramikler i¢in belirlenmistir. XRD analizi verilerinde kil
iceriginin olmamast minimum pisirme sicakliginin 800-850°C araliginda olabilecegine
isaret etmistir. Miillit fazinin rastlandig1 seramikler i¢in pisirim sicakligi 950-1050°C
olarak degerlendirilmistir. Numuneler kimyasal kompozisyon agisindan ele alindiginda
her iki ¢aga ait seramiklerin genel olarak paralel oldugu 6ngoriilmiistiir.

--“Bazi Orta Cag tugla ve ¢inilerinin teknolojik ozellikleri ve koruma problemleri”
(Ayse Senay Dinger, 2012).

Bu calismada, Sivas Gok Medrese ve Tokat Gok Medrese’ye ait bazi ¢ini, tugla
ve harg¢ Ornekleri karakterize edilmistir. Bu amagla, ¢ini ve harglar i¢in standart testler,
ultrasonik hiz dlgtimleri ve civali porozimetre uygulanmistir. Cini biinyeleri ve sir
yiizeylerinin incelenmesinde X-iginlart toz difraksiyonu (XRD), mikro yapisal
ozelliklerin belirlenmesinde taramali elektron mikroskobu (SEM)/enerji dagilimli X-

1sinlar1 (EDX) spektroskopisi kullanilmustir.
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2.3. Amac¢ ve Kapsam

Yapilan bu tez ¢alismasinda Tilbasar Hoyiik’te yiiriitiillen arkeolojik kazilarda
ele gecen Erken Tun¢ Cagi kirmizi astarli seramikler (numune kodu: THK; 9 adet) ve
yine Erken Tun¢ Cag yalin basit seramiklerin (numune kodu THY; 15 adet)
arkeometrik karakterizasyonunun yapilmasi planlanmis olup, incelenen seramiklerin
hammadde igerikleri ve tretim teknolojilerinin farkli analiz teknikleri kullanilarak
belirlenmesi hedeflenmistir.

Bu tezde gergeklestirilen arkeometrik ¢alismanin amaglari asagidaki gibi

Ozetlenebilir;

e Kimyasal ve mineralojik olarak seramik Orneklerin yapisindaki bilesimlerinin

belirlenmesi
e Mikroyapisal olarak seramik biinyelerin incelenmesi.
e Seramiklerin pigirim sicaklik araliklarinin belirlenmesi.

e Ayni doneme ait diger lriinler arasinda sosyal, kiiltiirel, teknolojik ve ticari
iligkiler ~baglaminda karsilastirma yapabilmek icin bilgi birikiminin

olusturulmasi.

e Anadolu’nun diger cagdas seramik iiretim merkezleri ile Anadolu disindaki
tiretim merkezlerindeki iiriinler arasinda kiyaslama yapabilmek icin yeterli bilgi

birikimi ve deneyimin saglanmasi.

e Seramik kalintilarin ait olduklar1 doneme iliskin sosyal, kiiltiirel ve ticaret

iliskilerini anlamak icin olusturulabilecek kaynaklara katkida bulunulmasi.

Bu amagla, seramikler i¢in XRD (X-1511 difraksiyon), ince kesit (optik mikroskop),
SEM/EDX (taramali elektron mikroskobu/enerji saginimli X-1g1n1 spektroskopisi), FTIR
(Fourier dontisimlii  kizilotesi) spektroskopisi ve TG-DTA (termogravimetri-
diferansiyel termal analiz) yontemleri kullanilmistir. Hoyiikte ele gegen seramikler
tizerinde yapilan arkeometrik analiz yontemleri ile elde edilen sonuglar 1s18inda
seramiklerin kimyasal ve mineral/faz igerikleri belirlenmis ve pisirim Ozellikleri
(maksimum sicaklik araligi, atmosfer, pisirim teknigi vb.) hakkinda Ongoriilerde

bulunulmustur.
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3. MALZEME VE YONTEM
3.1. Malzeme
3.1.1. Seramik Numunelerin Belirlenmesi ve Belgelenmesi

Calisma kapsaminda incelenen Grnekler seramik gruplart igerisinden belirleyici
parametreler (renk, doku, form vb.) kullanilarak kazi damismani (Dr. Ogr. Uyesi Elif
Geng, Cukurova Universitesi) tarafindan secilmistir. Dolayisiyla ¢alisilan seramikler ait
olduklar1 gruplar1 temsil edecek nitelikte olmustur. Seramikler makro tanimlamalarin
yapilabilmesi amaciyla Olgekli olarak fotograflanmistir. (Sekil 3.1 - 3.5). Segilen
seramik parcalar 1 (bir) giin siireyle saf suda bekletilerek ¢oziinebilir tuzlarin
uzaklagtirilmasi ve kirliliklerin yumusamasi, boylelikle temiz yilizeyler elde edilmesi
saglanmistir. Bu islemlerin ardindan seramiklerde bulunan safsizliklar uzaklastirilarak
analiz sonuglarinin en giivenilir bi¢imde elde edilmesi hedeflenmistir. Temizlik
isleminin ardindan toz numune gerektiren analizler i¢in seramik Ornekler porselen
havanda ogiitiilerek belirli bir tane boyutuna (~ < 100 um) indirgenmistir. Bulk numune

gerektiren analizler i¢in ise seramik buluntulardan temsili parcalar alinmistir.

.

THK -3 THK-4

Sekil 3. 1. Erken Tung Cagi kirmizi astarli seramik 6rnekleri (THK 1-4)

22222

THK -8
THX -9

Sekil 3. 2. Erken Tung Cag1 kirmizi astarli seramik ornekleri (THK 5-9)



THY .13 TNy . 34 THY - 15

Sekil 3. 5. Erken Tung Cag1 yalin seramikler (THY 13-15)

3.1.2. Numunelerin Tanimlanmasi

Temsili seramik numunelerin arkeolojik kodlari, numune kodlari, temsil edilen
parga tiirleri, kumpas yardimiyla 6lgiilen numune kalinliklar1 ve son olarak hamurdaki
tane irilikleri (makro gozlem) Cizelge 3.1’de verilmistir. Seramiklerin tanimlanmasinda
onemli bir kriter olan renk degerleri bu boliimde ele alinmistir. Ornek renkleri ColorQA
Pro System III programi ve Commission Internationale de L’Eclairage renk sistemini
(L, a ve b) kullanan portatif kolorimetre ile belirlenmistir. Seramiklere uygulanan renk

analizi sonuglari sirastyla Cizelge 3.2 ve Cizelge 3.3’te verilmistir.



Cizelge 3. 1. Seramik 6rneklere ait numune ve arkeolojik kod, parca tiirii, kalinlik, tane iriligi

Numune Arkeolojik Kodu Temsil Ettigi ~ Kalinlik Tane
Kodu Parga Trii (mm) Iriligi
Min.Mak.
THK-1 TH15. AS. D. 1660 BI-BJ 990 Govde 0,65-0,80 Orta
THK-2 THI15.AS.D. @. 29 BI-BJ 990 Govde 0,60-0,80 Ince
THK-3 TH15.AS.D.13 — 2453 990 Bl 2453 Ag1z Pargasi 0,80-1,20 Kalin
THK-4 TH15.AS$.D. 47 3198 BJ 980 Govde 0,60-0,70 Orta
THK-5 TH15.AS$.D. @. 28 BI-BJ 990 Govde 0,45-0,85 Orta
THK-6 TH15.A$.D.@. 324 BI-BJ 990 Govde 0,60-1,10 Orta
THK-7 TH15.A$.D.12 - 532 BI-BJ 990-980  Govde 0,60-1,00 Kalin
THK-8 TH15.AS$.D.12 - 457 BJ 980-990 Govde 0,80-0,90 Kalin
THK-9 THI15.AS.D. 1322 BI-BJ 990 Govde 0,70-0,80 Orta
THY-1 THI15.AS.D. 49 3562 BJ 980 Govde 0,25-0,40 Ince
THY-2 TH15.AS.D. @. 75 BI - BJ 990 Govde 0,30-0,40 Ince
THY-3 TH15.AS$.D. 49 3384 BJ 980 Govde 0,25-0,30 Ince
THY-4 THI15.AS.D. 20 BJ 990 1213 Govde 0,25-0,40 Ince
THY-5 TH15.AS$.D.13 3298 B1 990 Govde 0,35-0,50 Ince
THY-6 TH15.AS.D.12 718 BJ 980-990 Govde 0,30-0,35 Ince
THY-7 TH15.AS$.D. 7. 2759 BR 1030 Govde 0,25-0,30 Ince
THY-8 TH15.AS.D. 12 374 BJ- 980-990 Govde 0,30-0,35 Ince
THY-9 THI15.AS.D. 1522 BI-BJ 990 Govde 0,25-0,50 Ince
THY-10 TH15.AS$.D. 22 2055 BJ 990 Govde 0,45-0,50 Ince
THY-11 TH15.A$.D.49 3516 BJ 980 Govde 0,25-0,35 Ince
THY-12 THI15.AS.D. 49 3403 BJ 980 Govde 0,25-0,30 Ince
THY-13 TH15.A$.D.46 3517 B5 980 Govde 0,25-0,35 Ince
THY-14 TH15.AS.D. 72751 BR 1030 Govde 0,40-0,60 Ince
THY-15 THI15.AS.D. 1323 BI-BJ 990 Govde 0,30-0,45 Ince
Cizelge 3. 2. Erken Tung Cagi kirmizi astarli seramiklerin renk analiz verileri
Ornek Kodu L 2 %p Renk
THK-1 28,0592 11,3287 19,8870 kahverengi
THK-2 26,6173 10,9269 20,4610 kahverengi
THK-3 24,1674 7,0646 16,4336 kahverengi
THK-4 23,8736 12,6943 15,5816 kahverengi
THK-5 25,2161 7,6973 15,2921 kahverengi
THK-6 22,6333 16,0536 15,9884 kahverengi
THK-7 23,5318 9,7932 16,9671 kahverengi
THK-8 20,0155 16,4630 16,4486 kahverengi
THK-9 26,5587 9,2195 17,8061 kahverengi
Ortalama 24,5192 11,2490 17,2072

!Beyaz/siyah (L: 0/100), 2yesil (a: 0/-60), kirmiz1 (a: 0/+60), 3mavi (b: 0/-60), 3sar1 (b: 0/+60).



Cizelge 3. 3. Erken Tung Cag1 yalin basit seramik grubuna ait renk analiz verileri

Ornek Kodu 1L 23 3p Renk
THY-1 32,0706 6,7334 16,4008 kahverengi
THY-2 27,1854 4,7997 15,3208 kahverengi
THY-3 28,5398 6,6591 15,9597 kahverengi
THY-4 28,0879 6,5772 16,6108 kahverengi
THY-5 28,4841 6,3082 17,7714 kahverengi
THY-6 29,2623 4,3058 14,3366 kahverengi
THY-7 33,2388 7,8304 18,0410 kahverengi
THY-8 29,2111 4,2504 12,3403 kahverengi
THY-9 31,4880 6,0535 17,4564 kahverengi
THY-10 26,6416 9,4067 19,8116 kahverengi
THY-11 29,2628 5,9880 16,2954 kahverengi
THY-12 29,7587 6,0802 18,2307 kahverengi
THY-13 29,9107 10,0068 19,8155 kahverengi
THY-14 40,2798 6,9016 21,5363 kahverengi
THY-15 36,2505 7,8099 19,0870 kahverengi
Ortalama 30,6448 6,6473 17,2676

!Beyaz/siyah (L: 0/100), 2yesil (a: 0/-60), kirmiz1 (a: 0/+60), 3mavi (b: 0/-60), 3sar1 (b: 0/+60).
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3.2. Yontem

3.2.1. Mineralojik karakterizasyon (XRD)

Bu asamada tahribath bir yontem olan XRD metodu ile seramiklerdeki mineral
ve olusan yeni fazlar (mevcut ise) belirlenmistir. Bu analizde elde edilen sonuglar
1s18inda seramiklerin pisirim sicaklik araliklari belirlenmistir. Seramiklerin pisirim
sicaklik araliklarinin belirlenmesi iiretim teknolojisinin geldigi seviyeyi gostermesi
bakimindan (6zellikle arkeolojik agidan) 6nem arz etmektedir. Calismada Panalytical
marka ve Empyrean model XRD cihaz1 (Cu-Ka) kullanilmistir. Goniometri hizi 2°/dk

ve tarama aralig1 5-70° 20 olacak sekilde analiz gergeklestirilmistir.

3.2.2. Petrografik karakterizasyon (Optik Mikroskop)

Ince kesit analizi ile seramik malzeme icindeki agrega, porozite (gdzenek),
mineral kayag tiirii, temper malzeme (mevcut ise) igerigi belirlenmistir. Petrografik
analiz mikroskobik bir yontem oldugu i¢in malzemenin hamur yapisi da
goriintliilenmistir (tane boyut, sekil ve dagilimi). Ayrica goriintiilerin renkli olmasindan
faydalanarak pisirme atmosferi hakkinda Ongoriilerde bulunulmustur. Yapilan
calismada alt ve iistten aydinlatmali olarak ¢alisan LEICA Research Polarizan marka ve
DMLP model optik mikroskop kullanilmistir. Orneklerdeki mineral, kaya¢ gibi
igeriklerin belirlenmesinde Point Counting metodu kullanilmistir. Analizler siiresince
buluntular {izerinden (x25 biiyiitme) tek ve ¢ift nikole sahip Leica DFC280 marka dijital
kamera ile goriintii alinmis ve yorumlamalar Leica Qwin digital goriintiileme ile

yapilmistir.

3.2.3. FTIR (Fourier Doniisiimlii Kizilotesi) Spektroskopisi

Calismada Perkin Elmer marka ve Spectrum 100 model FTIR cihazi
kullanilmistir. Analizler 400-2000 cm™ dalga boyu aralifinda gercgeklestirilmistir. Bu
caligma araligi parmak izi bolgesi olarak degerlendirilmekte ve bu aralikta seramik

hammaddeleri belirlenebilmektedir.
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3.2.4. SEM/EDX (Taramal Elektron Mikroskobu/Enerji Sacinimh X-151m
Spektroskopisi)

Pigmis toprak malzeme olan kil esasli seramiklerde sicakligin yilikselmesiyle
baz1 fiziksel ve kimyasal degisimler goriilmektedir. Optik mikroskoplarin vitrifikasyon
ve sinterleme olaylarini incelemede sinirli imkanlar sunmasi nedeniyle mikro yapisal ve
mikro kimyasal 6zellikler SEM-EDX teknigiyle incelenmistir. Bu amacla Carl Zeiss
marka, Supra 40VP model SEM/EDX cihazi kullanilmistir. Analizlerden once seramik
buluntular Qourum marka, Q150R ES model kaplama cihazinda platinyum ile
kaplanmis ve iletken hale gelmeleri saglanmistir (gériintii alabilmek igin). Numunelerin
kimyasal kompozisyonlar1 farkli 6lgeklerde alinan EDX spektrumlart ile belirlenmistir.
EDX sonuglart element ve bu elementlerden olusan oksit formlar1 seklinde ecle

alinmistir.

3.2.5. TG-DTA (Termogravimetri Diferansiyel Termal Analiz)

Bu yontem ile seramiklerdeki endotermik (is1 alan), ekzotermik (1s1 veren)
etkiler ve buna bagl olarak gozlemlenen agirlik kaybi degerleri sayesinde fiziksel ve
kimyasal su icerigi, organik madde, karbonatli malzeme varlig1 ve yiiksek sicaklik faz
dontisimii olup olmadiginin tespiti yapilmistir. Calismada SHIMADZU marka DTG-
60H model TG-DTA cihazi kullanilmistir. Analiz siiresince platin kapsiilde N2 (g)
atmosferinde 20 ml/dk akis ve 20°C/dk 1sitma hiziyla oda sicakligindan 1000°C'ye kadar
calisiimastar.
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4. BULGULAR

4.1. XRD Analiz Sonuglari
Erken Tun¢ Cagi kirmizi astarli seramik buluntulara ait XRD paternleri sirasiyla

Sekil 4.1-4.9°da verilmistir.

Ks : Kalsit
16000 - K :KllTr'I:l'S
_ Ks PL : Plaiivoilaz
14000 1AM : illitMuskorit
Z 12000
£ 10000
7 8000
3 6000-
¥
4000 . Ks Kll:l Ks Ks Ks KSKS
20001 ek [L‘JJELJE_L&L
U T T T 1
0 20 20 40 60 80
Sekil 4. 1. THK-1 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 2. THK-2 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 3. THK-3 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 4. THK-4 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 5. THK-5 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 6. THK-6 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 7. THK-7 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 8. THK-8 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 9. THK-9 kodlu 6rnege ait XRD paterni
Erken Tung Cagi yalin basit seramiklere ait ince kesit goriintiileri sirasiyla Sekil
4.10.-4.24’te verilmistir.
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Sekil 4. 10. THY-1 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 11. THY-2 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 12. THY-3 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 13. THY-4 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 14. THY-5 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 15. THY-6 kodlu 6rnege ait XRD paterni
8000 )
7000 - H Homanr
G :Gehlenit
T&-‘ 6000 ] ng gl-'hmﬂlt::nml?l?;’lljiynklu
= 5000 -
E G
5 4000- R
e F
Z 3000
T K o
& 2000 - NiF
1000
0

20

0 10 20 30 40 50 60 70 80

Sekil 4. 16. THY-7 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 17. THY-8 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 18. THY-9 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 19. THY-10 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 20. THY-11 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 22. THY-13 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Sekil 4. 24. THY-15 kodlu 6rnege ait XRD paterni
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Calisma kapsaminda XRD analizi ile incelenen kirmizi astarli ve yalin basit
seramiklerde genel olarak belirlenen mineraller kuvars, kalsit, feldspat/plajiyoklaz ve kil
mineralleri olmustur. Bu minerallerin yani sira Kirmizi astarli gruba ait seramiklerde
yiiksek sicaklik fazlarina (piroksen, gehlenit vb.) rastlanmazken yalin basit gruba ait
degisik seramiklerde yiiksek sicaklik fazlari belirlenmistir. Buna bagli olarak kirmizi
astarl1 gruba ait seramiklerin yalin basit seramiklere kiyasla daha diisiik sicakliklarda
pisirildikleri Ongdriilmiistiir. Kalsitin major faz olarak belirlendigi kirmizi astarh
seramiklerde bu mineralin bozunum sicaklig1 dikkate alindiginda 6rneklerin 700-800°C
araliginda bir pisirim sicaklik degerine sahip olduklar1 saptanmistir (Broekmans ve ark.,
2004; Shoval, 2003). Yalin basit gruba ait seramiklerin XRD sonuglar1 incelendiginde
bu seramiklerin ¢ogunda piroksen ve gehlenit gibi yiiksek sicaklik fazlariin yer aldigi,
bazi seramiklerde bu duruma bagl olarak kalsitin ikincil olabilecegi ve pisirim sicaklik
degerlerinin birincil kalsit iceren seramiklere gore daha yiiksek olabilecegi kanisina
varilmistir (Fabbri ve ark., 2014; Shoval ve ark., 1993). Dolayisiyla yalin basit
seramiklerin genel olarak 800-900°C civarinda pisirildikleri 6n goriilmektedir. Yalin
basit seramik grubundan olan THY-11 kodlu 6rnegin tim numune seti i¢erisinde en
yiiksek pisirim sicakligina sahip oldugu (900-950°C) goriilmiistiir.

Yalin basit seramiklerin XRD spektrumlarina goz atildiginda bazi seramiklerde
yiiksek sicaklik fazlarma ait piklerin siddet olarak nispeten diislik oldugu goriilmiis ve
bu durum seramik igesindeki kalsitin tamamen bozunamadigina veya pisirim
kosullarinin  yiiksek sicaklik fazlarinin olusumuna olanak saglayacak nitelikte
olmadigina isaret etmistir (Cultrone ve ark., 2001). Buna ek olarak gémii kosullari
neticesinde seramik biinye igerisinde ikincil kalsitin olugabilecegi de unutulmamalidir.

XRD spektrumlarinda kil mineralleri belirlenen orneklerin 900°C’yi gegmeyen
sicakliklarda pisirildikleri ongoériilmektedir (kil minerallerinde genel olarak 700°C
civarinda OH™ grubu uzaklasmakta ve tam bozunum 900°C civarinda olmaktadir).
(Cultrone ve ark., 2001). ki gruba degisik seramiklerde saptanan hematit pikleri bu
orneklerin yiikseltgen ortama maruz kaldiklarma (issi, 2012) ve pisirim esnasinda
ortamda oksijen diflizyonunun gerceklestigine isaret etmistir. Bu durum pisirim
teknolojisinin belirlenmesi agisindan 6nem arz etmektedir. Calismada yer alan diger
analiz teknikleriyle demir mineralinin indirgen veya yiikseltgen ortama maruz kalip
kalmadig1 hakkinda yorum yapilabilecektir. Iki grup igin genel bir karsilastirma
yapildiginda (XRD sonuglar1 1s1ginda) seramiklerin iiretiminde kalkerli kil

kaynaklarmin kullanildigr ancak kirmizi astarli gruba ait seramiklerin yalin basit
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seramiklere kiyasla daha diistik sicakliklarda pisirildikleri ve buna baglh olarak liretim

teknolojilerinin de farkli oldugu 6ngoriilmektedir.

4.2. Petrografi (Optik Mikroskop) Analiz Sonuglar:

Erken Tung¢ Cagi kirmizi astarli seramik buluntulara ait petrografik analiz
sonuclar1 Cizelge 4.1’de verilmistir. Buna gore seramiklerin genel olarak benzer icerikli
oldugu saptanmis, ancak agrega boyutlarina gore 6rnekler iki gruba ayrilmistir (ikinci
grubu yalnizca bir numune olusturmustur; THK-3). Orneklerin genel olarak iri boyutlu
agregalar igerdigi ve minerallerin bazalt kaya¢ kokenligi oldugu goriilmiistiir.
Seramiklerin tiimiinde kuvars, piroksen ve opak mineraller oldugu goriilmiis olup ¢ogu
numunede olivin ve bir ornekte de plajiyoklaz tespit edilmistir. Ayrica yapisal
bosluklarda tekrar kristallesmis kalsit izine rastlanmistir. Seramiklerde porozite ve
matris toplam agrega oranlarinin sirasiyla hacimce % 5-10 ve % 16-17 araliginda

oldugu goriilmiistiir.

Cizelge 4. 1. Erken Tung¢ Cag1 kirmizi astarli seramik drneklerin petrografik 6zellikleri

Seramik P MTA Kayag ve

Ornekler (%) (%) Mineraller* Agtklamalar

Grup-1 5 16 Q’Iz%/(’i)’lcs);’lol) Ir1 boyutta agre.gah. yap1 bazalt kayag
bosluklarda Qr) kokenli agregalar igeriyor.

Grup-2 10 17 Qil(jﬁlézgl’silop Orta boyutta agregali yapt bazalt kayag
bosluklarda Qr) kokenli agregalar igeriyor.

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

P: Porozite, MTA: Matriks Toplam Agrega Orani

Grup-1: THK-1, THK-2, THK-4, THK-5, THK-6, THK-7, THK-8, THK-9

Grup-2 : THK-3

(*) B: Bazalt. Ol: Olivin, Op: Opak Mineraller, PI: Plajiyoklas, Py: Piroksen, Q:

Kuvars, Qr: Rekristalize Kalsit.
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Erken Tung Cagi yalin basit seramiklere ait petrografik analiz sonuglar1 Cizelge
4.2°de verilmistir. Buna gére seramikler 5 gruba ayrilmistir. Orneklerin ince, iri ve/veya
orta boyutlu agregalar icerdigi ve minerallerin andezit kayag ve killi kireg tag1 kokenli
oldugu goriilmiistiir. Orneklerin tiimiinde kuvars, plajiyoklaz ve ¢ort tespit edilirken,
degisik numunelerde biyotit, piroksen, kalsit, kiregtasi, muskovit ve opak minerallere
rastlanmistir. Seramiklerde porozite ve matris toplam agrega oranlar1 sirasiyla hacimce

% 1-7 ve % 24-35 araliginda tespit edilmistir.

Cizelge 4. 2. Erken Tung¢ Cag1 yalin basit seramik drneklerin petrografik 6zellikleri

Seramik 0 0 Kayag ve
Omekler  © (®)  MTA(%) Mineraller* Agiklamalar
Orta boyutta agregali yap1 andezit
Grup-1 ! 30 QK.CPLC.By.Py kayag kokenli agregalar iceriyor.
Iri boyutta agregali yapr andezit
Grup-2 3 35 Q.PLC.By,Py kayac kokenli agregalar igeriyor.
Ince boyutta agregali yapt Killi
Grup-3 3 32 QK,C,PLLC,By  kiregtas1 kayac kokenli agregalar
iceriyor.
Orta boyutta agregali yap1 andezit
Grup-4 3 25 Q.PLG,By.A.Ms kayag kokenli agregalar iceriyor.
Orta boyutta agregali yap1 killi
Grup-5 1 24 Q.C,PLC.Op kirectasi kayac kokenli agregalar

igeriyor.

Ince / Orta / Iri Boyutlu Agrega (mm) :<0,5/0,5-1,0/>1,0
P: Porozite, MTA: Matriks Toplam Agrega Orani

Grup-1:THY-1, THY-2, THY-3

Grup-2 : THY-4, THY-5, THY-6, THY-7
Grup-3: THY-8, THY-11, THY-14, THY-15
Grup-4 : THY-9, THY-10

Grup-5: THY-12, THY-13

(*) A: Andezit, By: Biyotit, C: Kalsit, C: Cort, K: Kirectasi, Ms: Muskovit, Op: Opak
Mineraller, PI: Plajiyoklas, Py: Piroksen, Q: Kuvars,
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Erken Tung¢ Cagi kirmizi astarli seramik buluntulara ait ince kesit goriintiileri

sirastyla Sekil 4.25 - 4.27°de verilmistir.

Sekil 4. 27. Numunelere ait ince kesit goriintiileri (a) THK-7, (b) THK-8, (c) THK-9

Erken Tung Cag1 yalin basit seramiklere ait ince kesit goriintiileri sirasiyla Sekil
4.28 - 4.31°de verilmistir.

Sekil 4. 28. Numunelere ait ince kesit goriintiileri (a) THY-1, (b) THY-2, (¢) THY-3, (d) THY-4
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Sekil 4. 31. Numunelere ait ince kesit goriintiileri (a) THY-13, (b) THY-14, (c) THY-15

Orneklere ait ince kesit goriintiileri incelendiginde plastik olmayan malzeme
miktari/matris oraninin kirmizi astarli seramik hamurlarinda yalin basit seramiklere
kiyasla genel olarak daha diisiik oldugu goriilmektedir. Kirmiz1 astarli seramiklerde
tespit edilen tekrar kristallesmis kalsit varligi ince kesit goriintiilerinde de belirgin
bi¢imde goézlemlenmistir (6rnegin; THK-1, THK-3, THK-5, THK-6 ve THK-9).
Seramik biinyede pisme esnasinda (biiyiik ihtimalle organik ihtivalarin yanarak

uzaklagmas1 sonucu) olusan yapisal bosluklarin kalsit kristalleri ile doldugu
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ongoriilmistiir. Baz1 6rneklerde seramigin kurutma ve/veya pisirimi esnasinda deforme
olmasmi engellemek ve biinyeyi saglamlastirmak amaciyla ilave edilmis olabilecek
grog kalintilarmna rastlanmistir (Rice, 1987) (6rnegin; THY-4, THY-7 ve THY-10). Ince
kesit goriintiilerinde hamurun kirmizi, kahverengi ve ten rengi oldugu seramiklerin
yiikseltgen ortamda, gri ve siyah tonlarinda oldugu seramiklerin ise indirgen ortamda
pisirildikleri veya pisirim prosesinin son asamasinda bu seramiklerin sirasiyla oksijenli
ve oksijensiz ortama maruz kaldiklari ongoriilmiistir (Van der Weerd ve ark., 2004;
Bayazit ve ark., 2016a).



4.3. FTIR Analiz Sonuclari
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Erken Tung¢ Cagi kirmizi astarli seramik buluntulara ait FTIR spektrumlari

sirastyla Sekil 4.32 - 4.40°de verilmistir.
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Sekil 4. 32. THK-1 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 33. THK-2 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 34. THK-3 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 35. THK-4 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 37. THK-6 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 39. THK-8 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 40. THK-9 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu

Erken Tung¢ Cagi yalin basit seramiklere ait FTIR spektrumlari sirasiyla Sekil

4.41 - 4,55 de verilmistir.
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Sekil 4. 41. THY-1 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 43. THY-3 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 45. THY-5 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 46. THY-6 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 47. THY-7 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 49. THY-9 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 51. THY-11 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Sekil 4. 53. THY-13 kodlu numuneye ait FTIR spektrumu
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Kirmizi astarl gruba ait seramikler i¢in yapilan FTIR analizinde elde edilen bant
degerlerinin seramiklerin mineralojik igerikleri ile uyumlu oldugu saptanmistir. XRD
analizinde major mineral olarak belirlenen kalsit FTIR analizindeki karakteristik bant
degerleri (1416 cm™, 1417 cm™, 1419 cm™ ve 1420 cm™) ile de belirlenmistir. FTIR
spektrumunda yer alan bu degerler kalsitin birincil olduguna isaret etmistir. Elde dilen
bu sonu¢ XRD analizi ile belirlenen pisirim sicaklik araligini teyit edici nitelikte
olmustur (yiiksek sicaklik fazlarina ait bant degerlerinin olmadig1 da dikkate alinmustir).
XRD analizinde belirlenen kuvars, feldspat/plajiyoklaz ve kil mineralleri FTIR
spektrumunda da belirlenmistir. Buna gére kuvars minerali, 777 cm™, 794 cm™ ve 797
cm bant degerleri ile saptanmistir. Feldspat/plajiyoklaz mineralleri 1009 cm™, 454 cm
1458 cm™ ve 463 cm™ civarindaki bant degerleri ile belirlenmistir. Kil mineralleri ise
1005 cm™ ve 1009 cm™ civarindaki bant araliklarinda saptannustir. FTIR analizinde
bazi bant degerlerinin ¢akistigi gozlemlenmistir. Ornegin; 458 cm™ bant degerinin
strastyla klorit, albit, oligoklaz ve illite isaret ettigi gézlemlemistir. Bu sekildeki bant
cakigsmalar1 ile ilgili olarak kesin yorumlarda bulunulmamistir. Ancak kimi
numunelerde bu bant ¢akismalar1 icin XRD verileri dikkate alinarak bazi sonuglara
ulasilmistir. Ornegin 874 cm™ civarindaki bant degerleri kalsit ve piroksen mineraline
(ojit) isaret etmekteyken, seramiklerin XRD analizlerinde yiiksek sicaklik fazi olan
piroksen piklerine rastlanmamasi bu bant degerlerinin kalsite igaret ettigini gostermistir.
Bu baglamda bakildiginda, kirmiz1 astarli seramikler i¢in yapilan XRD analizi ile FTIR
analiz sonuglariin mineralojik igerigin temsiliyeti bakimindan uyumlu ve birbirini
destekler nitelikte oldugu gozlemlenmistir (Maravelaki-Kalaitzaki ve Kallithrakas-
Kontos, 2003; Mazzocchin ve ark., 2003; Edreira ve ark., 2001; Bottcher ve ark., 1997;
Kurap ve ark., 2010; Fabbri ve ark., 2014; Bayazit ve ark., 2015; Bayazit ve ark.,
2016b; De Benedetto ve ark., 2002; Barone ve ark., 2011; Ravisankar ve ark., 2011,
Hamadi ve Nabih, 2012; Farmer, 1974).

Yalin basit seramikler igin yapilan FTIR analizinde sirastyla 1416 cm?, 1425 cm™,
1427 cm™ ve 1428 cm™ bant degerlerinin birincil kalsite isaret ettigi goriiliirken 1440
cm? ve 1452 cm? arahgindaki bant degerlerinin ikincil kalsite isaret ettigi
Ongoriilmiistiir. Ayrica bazi bant degerlerinin (1444 cm?, 1445 cm™?, 1446 cm™, 1447
cm?, 1448 cm™ ve 1451 cm™) kalsit (ikincil) ve ankerit/huntit minerallerine isaret ettigi
gbzlemlenmistir. XRD analizinde kalsitin (siddetine bagli olarak birincil veya ikincil
olarak) tespit edilmesi bahsedilen diger mineral/fazlarin seramik biinye igerisinde yer

almadigina igaret etmistir. Ankerit ve huntit minerallerinin seramik biinye icerisindeki
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varligi ile ilgili olarak daha saglikli yorum yapabilmek i¢in ilerleyen boéliimlerdeki TG-
DTA analizinde yer alacak olan ekzotermik - endotermik reaksiyon egrileri ayrica ele
alinacaktir. Yalin basit seramikler igin belirlenen piroksen mineralinin varligi FTIR
analizindeki bazi karakteristik bant degerleri ile ortaya konulmustur (462 cm™,525 cm™,
627 cm®, 510 cm™, 514 cm™, 461 cm™, 970 cm? vb.). Buna ek olarak yiiksek sicaklik
fazlarindan biri olan gehlenite ait FTIR bant degerleri de bazi seramikler icin
saptanmistir (636 cm™, 414 cm?). Seramikler icerisindeki kil mineralleri ve
feldspat/plajiyoklaz mineralleri FTIR analizlindeki karakteristik bant degerleri ile ortaya
konulmustur (1003 cm™, 1005 cm™, 1007 cm™, 1006 cm™, 1017 cm, 1013 cm™, 1019
cm? 1018 cm?, 535 cm?l, 456 cm? vb.). XRD analizinde bazi seramikler icin
belirlenen hematit minerali FTIR spektrumundaki 575 cm™ civarindaki bant degerleri
ile tespit edilmistir. Bu araliktaki bazi bant degerleri ayn1 zamanda diger bir demir
minerali olan manyetite de isaret etmektedir. Hematit veya manyetitin seramik
icerisinde bulunmasi bu Orneklerin pisirim atmosferi hakkinda da onemli bilgiler
vermektedir. Fakat FTIR spektrumdaki ¢ok benzer veya iist {istte gelen bant degerleri
net bir kantya varilmasini zorlastirmaktadir. Yine de, bu grupta yer alan ¢ogu seramige
ait XRD patentinde hematit pikinin belirgin bir bigimde belirlenmesi bahsedilen bant
degerinin biiyiik olasilikla bu minerale ait olduguna isaret etmektedir. Dolayisiyla
hematit varliginin belirlendigi seramiklerin yiikseltgen ortamda pisirildikleri 6n
goriilmektedir (Maravelaki-Kalaitzaki ve Kallithrakas-Kontos, 2003; Mazzocchin ve
ark., 2003; Edreira ve ark., 2001; Bottcher ve ark., 1997; Kurap ve ark., 2010; Fabbri ve
ark., 2014).
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4.4. TG-DTA Analiz Sonuc¢lar:

Erken Tung¢ Cag kirmizi astarli seramik buluntulara ait TG-DTA sonuglar
sirastyla Sekil 4.56 - 4.64°de verilmistir.

—— THK DTA
TGA —— THK TGA DTA
% uV
120.0¢
1 20.00
100.0¢
{ 0.00
80.0¢ /\d
{-20.00
60.00
{ -40.00
0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.0¢
Temp [C]
Sekil 4. 56. THK-1 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
— THK DTA
TGA — THK TGA DTA
% uV
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100.0¢ 7(\ 10.00
80.00 : ~——
{-20.00
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0.00 200.00 400.0C 600.00 800.0C 1000.0C
Temp [C]

Sekil 4. 57. THK-2 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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T ——pom oA
% uV
120.00 { 20,00
10000 — P

80.00
| 20.00
60.00
| 4000
0.00 200.00 400.00 600.00 800.00 1000.0C
Temp [C]

Sekil 4. 58. THK-3 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu

— THK DTA
TGA —— THK TGA DTA
% uV
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Sekil 4. 59. THK-4 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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Sekil 4. 60. THK-5 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
— THK DTA
Ton —— THKTGA DTA
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Sekil 4. 61. THK-6 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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—— THK DTA
TGA —— THK TGA DTA
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Sekil 4. 62. THK-7 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
——— THK DTA
TGA —— THK TGA DTA
% uV
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100.00- ><_—\
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Sekil 4. 63. THK-8 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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=0 ora
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Sekil 4. 64. THK-9 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu

Erken Tun¢ Cagi yalin basit seramiklere ait spektrumlari sirasiyla Sekil 4.65 -
4.79° de verilmistir.

——— THYDTA
TGA — THYTGA DTA
% uV
120.00
1 20.00
110.0¢
\
S0.00r
1 -20.00
80.00-
1-40.00
70.00— . . . . .
-0.00 200.0C 400.00 600.00 800.00 1000.0C
Temp [C]

Sekil 4. 65. THY-1 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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Sekil 4. 66. THY-2 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
s oTA
% uV
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Sekil 4. 67. THY-3 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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—— THYDTA
TGA —— THYTGA DTA
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Sekil 4. 68. THY-4 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
—— THY DTA
TGA —— THY TGA DTA
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Sekil 4. 69. THY-5 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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—— THY DTA
TGA — THY TGA DTA
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Sekil 4. 70. THY-6 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
TGA T Thv Tea DTA
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Sekil 4. 71. THY-7 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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—— THY DTA
TGA —— THY TGA DTA
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Sekil 4. 72. THY-8 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
—— THY DTA
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Sekil 4. 73. THY-9 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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Sekil 4. 74. THY-10 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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Sekil 4. 75. THY-11 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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Sekil 4. 76. THY-12 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
—— THY DT,
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Sekil 4. 77. THY-13 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu
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Sekil 4. 78. THY-14 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu

—— THY DTA
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Sekil 4. 79. THY-15 numunesine ait TG-DTA analiz sonucu




68

Kirmizi astarli gruba ait seramikler i¢in yapilan TG-DTA analizinde 800°C
civarinda gézlemlenen endotermik etkinin birincil kalsit varligina bagh olarak belirgin
bir bigimde kendini gosterdigi sOylenebilir. XRD analizinde major faz olarak belirlenen
kalsit TG-DTA analizinde de bu karakteristik endotermik etkisiyle saptanmistir. Kirmizi
astarli gruptaki seramiklerden farkli olarak yalin basit seramik orneklere ait TG-DTA
analizinde kalsitin bozunum sicaklig1 araliginda (yiiksek sicaklik fazlarinin belirlendigi
numuneler i¢in) ihmal edilebilir endotermik etkiler gdzlemlenmistir. Bazi numunelerde
ise bu etkiye rastlanilmamistir. DTA egrilerinde her iki grupta yer alan seramikler i¢in
belirlenen endotermik etkilerin olup olmama durumuna bagli olarak TG egrilerinde
diisiik ve yiiksek agirlik kayiplar1 belirlenmistir. XRD analizinde yiiksek sicaklik fazlar
belirlenen ornekler i¢in ihmal edilebilir agirlik kayiplart olusmustur. Cizelge 4.3’de
numuneler i¢in verilen agirlik kaybi degerlerinin bu baglamda mineralojik ve kimyasal
icerikler bakimindan Onceki analiz sonuglari ile uyumlu oldugu goézlemlenmistir
(Moropoulou ve ark., 1995; Velraj ve ark., 2010; Shoval, 2003; Fabbri ve ark., 2014;
Meyvel ve ark., 2012).
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Cizelge 4. 3. Temsili baz1 6rneklerde meydana gelen agirlik kayiplari

Agirlik kaybi (ag. %)

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

THK-1 3.305 1,299 1.290 18.661 0.245
THK-2 2.117 1.178 1.059 10.362 0.149
THK-3 2.987 1.438 1.577 10.386 0.277
THK-4 3.591 1.172 1.505 18.512 0.215
THK-5 3.298 1.106 1.148 17.047 0.196
THK-6 3.278 1,387 1.482 14.877 0.152
THK-7 3.168 1.027 1.060 18.832 0.232
THK-8 3.237 1.288 1.252 16.582 0.144
THK-9 2.757 1.021 1.002 18.934 0.251
THY-1 0.669 0.623 0.770 2.886 0.119
THY-2 0.903 0.764 0.792 2.139 0.264
THY-3 0.710 0.691 0.633 1.842 0.038
THY-4 1.010 0.563 0.797 2.370 0.170
THY-5 1.280 0.819 0.901 4.997 0.123
THY-6 0.706 0.527 0.538 3.779 0.202
THY-7 1.779 1.277 1.516 4.357 0.131
THY-8 0.587 0.677 0.643 1.895 0.45
THY-9 1.168 0.820 0.572 0.646 0.186
THY-10 1.479 0.963 1.057 14.017 0.317
THY-11 1.209 0.826 0.826 3.941 0.167
TYH-12 1.159 0.985 1.067 5.020 0.081
THY-13 0.738 0.805 0.698 2.108 0.188
THY-14 2.744 1.304 1.745 6.297 0.168
THY-15 2.957 1.354 1.990 4.062 0.152

Yukarida belirtilen sonuglara verilebilecek temsili 6rnekler su sekildedir; THK-3
kodlu numunede kalsit major faz olarak belirlenirken kuvars, feldspat, plajiyoklaz ve kil
mineralleri ikincil faz olarak gozlemlenmistir. Bu numunenin TG-DTA egrileri
incelendiginde 800°C civarinda belirgin bir endotermik etki gézlemlenmis olup bu etki

birincil kalsit varligina isaret etmistir. THY -9 kodlu numunenin XRD paterninde yiiksek
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sicaklik fazlar1 olan piroksen ve gehlenit belirlenirken kalsitin ¢ok diisiik siddette pik
verdigi gbézlemlenmistir. Bu duruma bagli olarak ayni numunenin TG-DTA analizinde
kalsitin bozunum sicaklik araliginda herhangi bir endotermik etkiye rastlanilmamuistir.
Bu baglamda elde edilen sonuglarin kendi araliklarinda uyumlu oldugu gézlemlenmistir

(Shoval, 2003; Fabbri ve ark., 2014; Meyvel ve ark., 2012).

Son olarak, her iki grupta yer alan seramiklerin TG-DTA egrilerinde 900°C ve
daha yiiksek sicakliklarda belirgin bir endotermik veya ekzotermik etkinin olmamasi
seramiklerde polimorfik degisimlerin olmadig1 veya ¢ok smnirlt oldugunu gostermekte
ve bu sonug seramiklerin 1000°C gibi yiiksek sicakliklara maruz kalmadiklarini isaret
etmektedir (Krapukaityté ve ark., 2008). Baz1 numunelerin FTIR analizlerinde ¢akisan
kalsit, ankerit ve huntit bant degerlerinin kalsite ait oldugu huntit ve ankeritin DTA
etkilerinin gbzlemlenmemesi ile ortaya konulmustur (Dubrawski ve Warne, 1988;
Faust, 1953).
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4.5. SEM-EDX Analiz Sonuclar:
Erken Tun¢ Cagi kirmizi astarli seramik buluntulara ait SEM/EDX analiz
sonuclari sirasiyla Sekil 4.80 — 4.97 ve Cizelge 4.4 — 4.12°de verilmistir.

Sekil 4. 80. THK-1 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 4. THK -1 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at. %] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 10.99 41.04 59.66 0.00 7.19
Magnesium 0.18 0.68 0.66 Mg0O 1.14 0.17
Aluminium 1.58 5.90 5.08 anlz03 11.14 0.42
Silicon 5.49 20.50 16.98 5102 43.85 0.93
Potassium 0.17 0.64 0.38 K20 0.78 0.16
Calcium 6.90 25.78 14.96 Ca0 36.07 0.97
Iron 1.46 5.46 2.27 FeO 7.02 0.57

Mag= 200KX 10 pm WD = 8.8 mm EHT = 15.00

SUPRA 40VP-41-14 —— Noise Reduct

Sekil 4. 81. THK-1 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)



72

Sekil 4. 82. THK-2 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 5. THK -2 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Erreor (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 13.84 44 .08 60.93 Q.00 7.72
Iron 1.26 4.02 1.59 FeO 5.17 0.48
Sodium 0.24 0.77 0.74 Nazo 1.03 0.19
Magnesium 0.4s 1.53 1.39 MgO 2.53 0.23
2luminium 2.71 8.63 7.08 Bl1203 16.31 0.57
Silicon 7.54 24.01 18.90 5ioz 51.36 1.15
Potassium 0.25 0.78 0.44 K20 0.95 0.17
Calcium 5.08 l6.18 8.93 Cao 22.65 0.74

200KX  10pm
VP-41-14 ——

Sekil 4. 83. THK-2 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 84. THK-3 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)
Cizelge 4. 6. THK -3 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 6.52
Magnesium 0.17
Bluminium 0.46
Silicon 0.97
Calcium 0.58
Iron 0.61

Total

Signal A = SE2

n = Line Int,

Sekil 4. 85. THK-3 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Ay

Sekil 4. 86. THK-4 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 7. THK-4 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Errer (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [Wwt.%]
Oxygen 9.93 43 .33 60.59 0.00 6.69
Iron 1.67 7.28 2.92 Fe(Q 9.37 0.61
Sodium 0.44 1.92 1.87 Naz2o 2.59 0.27
Magnesium 0.28 1.24 1.14 Mgo 2.05 0.20
ARluminium 1.64 7.14 5.92 A1203 13.50 0.43
Silicon 0.93
Calcium 0.62

Mag 200 KX 0 ] 0 k\ Si 12018 Time
SUPRA 40VP+4 Line Int. Done Cl

Sekil 4. 87. THK-4 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 88. THK-5 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 8. THK-5 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt. %] [at.%] [wt.%] [wt.%]
oxygen 10.03 42.90 60.63 0.00 6.36
Aluminium 1.53 6.56 5.50 R1203 12.40 0.41
Magnesium 0.20 0.84 0.78 MgO 1.39 0.17
Iron 1.86 7.98 3.23 FeD 10.26 0.63
Sodium 0.32 1.38 1.36 Na20 1.86 0.23
Silicon 5.57 23.84 19.19 5102 51.00 0.93
Calcium 3.86 16.50 9.31 Cal 23.08 0.65

Mag= 200KX 10 pm WD = 8.5 mm EHT = 15.00 kv ig 2 Date :23 Jan 2018 Time :16:05:13
SUPRA 40VP-41-14 | Noise Reduction = Line Int. Done  Ch, atus = Pumping (HV)

Sekil 4. 89. THK-5 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 90. THK-6 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 9. THK-6 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 11.10 4z2.44 60.44 0.00 7.86
Magnesium 0.41 1.56 1.46 MgOQ 2.59 0.25
Aluminium 1.72 6.56 5.54 A1203 12.40 0.48
Silicon 5.92 22.63 18.36 sio2 48.42 1.04
Potassium 0.22 0.85 0.49 K20 1.02 0.19
Calcium 5.05 19.31 10.98 Cao 27.02 0.87
Iron 1.74 6.65 2.71 Fel 8.55 0.72

Total: 26.15 100.00 100.00

WD = 6.0 mm

ine Int, Done

Sekil 4. 91. THK-6 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)



Sekil 4. 92. THK-7 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 10. THK-7 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm.
[wWt.

C Atom. C Compound norm.
%]

Comp.
[wt.

C Error

77

(3 Sigma)

-%]

[wt.%]
oxygen 10.8%9
Magnesium 0.29
Aluminium 1.66
Silicon 5.62
Potassium 0.13
Calcium 5.85
Iron 1.61

%] [at
81 a0
11 1
38 5
13 17
49 0
45 12
19 2
Qo 100

WD = 7.7 mm

n 2018 Time :11:01:30

Sekil 4. 93. THK-7 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 94. THK-8 numunesine ait SEM gériintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 11. THK-8 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [Wwt.%]
Oxygen 12.54 42.59 60.52 0.00 7.49
Zluminium 2.24 7.61 6.42 B1203 14.39 0.52
Silicon 6.59 22.36 18.10 5102 47,84 1.06
Magnesium 0.29 0.98 0.92 Mg 1.62 0.20
Potassium Q.28 0.97 0.56 K20 1.146 0.18
Calcium 5.72 19.41 11.01 Cao 27.186 0.85
Iron 1.79 6.08 2.48 Fel 7.82 0.62

Total: 29.45 100.00 100.00

Sekil 4. 95. THK-8 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 96. THK-9 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 12. THK-9 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt. %] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 9.18 42.56 60.65 0.00 6.53
Aluminium 1.45 6.70 5.66 R1203 12.66 0.43
Silicon 4.91 22.74 1g8.46 5i02 48.66 0.89
Calcium 4.26 19.77 11.25 Cao 27.66 0.77
Iron 1.52 7.086 2.88 Fed 5.09 0.65
Magnesium 0D.25 1.17 1.10 MgO 1.94 0.z20

Mag 100K X 10 pm 6.5 i lan 2018 Time :11:41:06
SUPRA 40VP41-14 —|

Sekil 4. 97. THK-9 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Erken Tun¢ Cagi yalin basit seramiklere ait SEM/EDX analiz sonuglar1 sirastyla

Element

Oxygen
Irocn
Sodium

Sekil 4. 98. THY-1 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 13. THY-1 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

unn. T nerm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Errer (3 Sigma)

[Wwt.%]

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%]
8.68 44 .70 61.61 0.00
1.52 7.82 3.09 Fe(Q 10.06
0.06 0.33 0.32 Naz20 0.45
0.38 1.98 1.80 MgO 3.28

Magnesium
Aluminium
Silicon
Potassium
Calcium

Mag= 500K
SUPR:

Sekil 4. 99. THY-1 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 um)
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Sekil 4. 100. THY-2 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pum)

Cizelge 4. 14. THY-2 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Errcor (3 Sigma)

[wt. %] [wk.%] [at.%&] [wi. %] [wt. %]
Cxygen B.2 46.30 62.80 0.00 6.40
Magnesium 0.2 1.11 0.9%9 Mgl 1.83 a.17%
Aluminium 1.30 7.31 5.88 Al203 13.80 0.37
S5ilicon 5.2 29.34 22.67 5icz2 62.76 0.88
Calcium 1.70 9.59 5.189 Cald 13.41 0.42
Ircn 1.13 6.37 2.47 Fel §.19 0.49

Done

Sekil 4. 101. THY -2 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 um)



82

Sekil 4. 102. THY-3 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 15. THY-3 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt. %] [at. %] [wt.%] |wt.%]
Oxygen 9.63 47,48 63.49 .00 7.22
Magnesium 0.17 0.82 0.72 MgC 1.37 0.1e
Alvuminium 1.09 5.37 4. 268 Al203 10.15 0.33
Silicon G.61 32.62 Z4.85 5ioz 69.78 1.06
Calcium 1.92 9. 49 5.07 Cab 13.28 0.44
Ircn 0.86 4,22 1.62 Fel 5.43 0.43

Total: 20.27 100.00 100.00

WD = 6.8 mm

ine Int. Done

Sekil 4. 103. THY-3 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 um)
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Element

Cxygen
Magnesium
Aluminium
S51licon
Potassium
Calcium

Sekil 4. 104. THY-4 numunesine ait SEM goriintiisii (100 um)

Cizelge 4. 16. THY-4 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error

(3 Sigma)
(Wt %]

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wk.%]
8.89 43.42 61.06 0.00
0.22 1.07 0.99 Mgo 1.77
1.38 .72 5.60 Al203 12.69
5.01 24.50 19.63 5i02 52.42
0.22 1.09 0.63 K20 1.31
3.55 17.34 9.74 Ca0 24.27
1.20 5.86 2.36 Fel 7.53

Ircn

20.47 100.00 100.00

Sekil 4. 105. THY-4 numunesine ait ayrintili SEM gériintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 106. THY-5 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 17. THY-5 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C nerm. © Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 10.81 43.77 61.16 0.00 7.46
Magnesium 0.60 2.44 2.24 MgO 4.04 0.286
Bluminium 1.53 6.19 5.13 Al203 11.69 0.40
Silicon 6.13 24.81 19.75 sigz 53.09 0.99
Calcium 4.08 16.52 9.21 Cal 23.11 0.66
Iron 1.55 6.27 2.51 Fe( 8.07 0.56

WKX  2pm
0VP41-14 i . Done

Sekil 4. 107. THY -5 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 um)
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Sekil 4. 108. THY-6 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pwm)

Cizelge 4. 18. THY-6 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C nerm. C Atom. € Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt. %] [wt.%]
Oxygen 13.70 44 .31 61.32 0.00 6.85
Magnesium 0.82 2.65 2.41 MgO 4.39 0.26
Aluminium 2.50 8.09 6.64 A1203 15.28 0.49
Silicen T.67 24.82 19.57 5102 53.10 1.10
Potassium Q.27 0.86 0.4% K20 1.04 0.14
Calcium 3.82 12.35 6.83 Cal 17.29 0.53
Iron 2.14 6.92 2.74 Fel 8.90 0.48

KX 2pm v 95 EHT = 15.00 kV

5.00
40VP41-14 — Hoise Reduction = Line It

Sekil 4. 109. THY -6 numunesine ait ayrintili SEM goriintisii (10 um)
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Sekil 4. 110. THY-7 numunesine ait SEM goriintiisti (100 pum)

Cizelge 4. 19. THY-7 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Erreor (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 12.87 45.51 62.22 0.00 9.69
Magnesium 0.44 1.56 1.41 MgO z.59 0.29
2luminium 2.55 g9.00 7.29 21203 17.00 0.68
Silicon 7.69 27.20 21.18 5ioz2 58.19 1.36
Potassium 0.39 1.38 0.77 K20 1.66 0.26
Calcium 2.04 T.22 3.94 Cao 10.10 0.59
Iron 2.30 8.13 3.18 Feld 10.4a 0.96

Mag= 100KX  10pm

SUPRA 40VP-41-14 {

Sekil 4. 111. THY-7 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 um)
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Sekil 4. 112. THY-8 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 20. THY-8 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 12.01 45.30 61.63 0.00 9.94
Ircn 1.68 6.33 2.47 FeO 8.15 0.73
Sodium 0.22 0.82 0.77 Naz20 1.10 0.22
Magnesium 0.63 2.36 2.11 MgO 3.91 0.31
Aluminium 2.39 .01 7.27 A1203 17.03 0.60
Silicon 6.96 26.25 20.34 5io2 56.15 1.20
Potassium 0.32 1.19 0.66 K20 1.44 0.22
Calcium 2.31 g.74 4.74 Ca0 12.22 0.57

Total: 26.50 100.00 100.00

Sekil 4. 113. THY -8 numunesine ait ayrintili SEM goriintisii (10 pm)
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Sekil 4. 114. THY-9 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pum)

Cizelge 4. 21. THY-9 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 9.78 43.96 61.28 0.00 8.18
Iron 1.90 8.54 3.41 Feld 10.98 0.74
Sodium 0.07 0.34 0.33 Naz20 0.45 0.15
Magnesium 0.41 1.86 1.71 Mg0 3.09 0.25
Bluminium 1.70 T.66 6.33 B1203 14.47 0.48
Silicon 5.59 25.14 19.96 5102 £3.78 1.00
Potassium 0.31 1.39 0.79 K20 1.a67 0.21
Calcium 2.47 11.12 .19 Cao 15.56 0.57

Sekil 4. 115. THY -9 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 um)
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Sekil 4. 116. THY-10 numunesine ait SEM goriintiisti (100 pm)

Cizelge 4. 22. THY-10 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt. %] [wt.%]
Oxygen 15.33 41.99 60.29 0.00 11.48
Aluminium 2.77 7.58 6.45 RA1203 14,32 0.78
Calcium 7.37 20.19 11.57 Cca0 28.26 1.37
Iron 2.87 7.86 3.23 Fel 10.11 1.24
Magnesium 0.42 1.15 1.08 MgO 1.90 0.31
Silicon 7.75 21.23 17.36 5102 45,41 1.47

Mag= 200K
SUPRA 4 4

10 pm

Sekil 4. 117. THY-10 numunesine ait ayrintili SEM gériintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 118. THY-11 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pwm)

Cizelge 4. 23. THY-11 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C nerm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
Oxygen 12.57 42.14 60.19 0.00 11.03
Sodium 0.16 0.53 0.53 Nazo 0.71 0.23
Magnesium 0.57 1.50 1.79 Mgl 3.15 0.35
Aluminium 1.71 5.73 4.85 21203 10.83 0.58
Calcium 6.03 20.22 11.53 Cal 28.30 1.20
Iron 2.12 7.09 2.90 FeQ 9.12 1.05
Silicon 6.68 22.38 18.21 5102 47.88 1.30

Sekil 4. 119. THY-11 numunesine ait ayrintili SEM gériintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 120. THY-12 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pm)

Cizelge 4. 24. THY-12 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[WE.%] [wt.%] [at.%] [WE.%] [WE.%]
Oxygen 8.90 41.38 60.35 0.00 15.57
Aluminium 1.24 5.76 4,98 A1203 10.88 0.79
Silicon 4.71 21.91 18.20 s5io2 46.88 1.58
Calcium 4.64 21.58 12.56 Cao 30.19 1.78
Iron 2.02 9.37 3.91 FeO 12.05 1.91

Total: 21.52 100.00 100.00

Sekil 4. 121. THY-12 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 122. THY-13 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pwm)

Cizelge 4. 25. THY-13 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt. %] [wt.%] [at.%] [wt.%] [wt. %]
Oxygen 11.58 45.40 61.60 0.00 8.31
Sodium 0.12 0.47 0.44 NaZzo 0.63 0.17
Magnesium 0.60 2.37 2.12 MgO 3.93 0.28
Aluminium 2.23 8.74 7.03 R1203 16.52 0.54
Silicon 6.64 26.03 20.12 5i0z2 55.68 1.11
Calcium 3.22 12.64 6.85 Cal 17.69 0.63
Potassium 0.19 0.76 0.42 K20 0.92 0.18
Manganese 0.92 3.60 1.42 MnO 4.64 0.46

Total: 25.51 100.00 100.00

Sekil 4. 123. THY-13 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 124. THY-14 numunesine ait SEM goriintiisii (100 um)

Cizelge 4. 26. THY-14 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C norm. C Atom. C Compound norm. Comp. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [wt.$%] [at.%] [wt.%] [wt.%]
oxygen 10.99 44.30 60.95 0.00 8.47
Magnesium 0.97 3.91 3.54 MgO 6.49 0.40
Aluminium 1.65 6.66 5.43 AlZo3 12.58 0.49
Silicon 6.08 24.52 19.22 5102 52.46 1.10
Potassium 0.04 0.14 0.08 K20 0.17 0.12
Calcium 4,35 17.53 9.62 Cal 24.52 0.84
Iron 0.73 2.94 1.16 FeO 3.78 0.51

Total: 24.80 100.00 100.00

Zpm .00 kY Si . Date :2 Feb
P-41-14 1 0 ) mping (HY)

Sekil 4. 125. THY-14 numunesine ait ayrintili SEM goriintiisii (10 pm)
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Sekil 4. 126. THY-15 numunesine ait SEM goriintiisii (100 pwm)

Cizelge 4. 27. THY-15 numunesine ait genel EDX analiz sonucu

Element unn. C

C Compound norm.

Comp. C Error
[wt.%]

(3 Sigma)
[wt.%]

[wt.%]
Oxygen 9.40
Magnesium 0.70
Aluminium 1.34
Silicon 5.38
Calcium 3.43
Iron 0.86

norm. C Atom.
[wt.%] [at. %]
44 .52 61.29
3.33 3.02
6.37 5.20
25.47 19.97
16.24 g.92
4.07 1.60
100.00 100.00

Sekil 4. 127. THY-15 numunesine ait ayrintili SEM gériintiisii (10 pm)
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Seramiklerin kimyasal kompozisyonlar1t SEM-EDX analizi ile belirlenmistir.
Oncelikle seramiklerim SEM goriintiileri 100 mikron 6lgekte alinmis ve EDX analizi
yapilarak genel kompozisyon belirlenmistir. Elde edilen sonuglar seramiklerde CaO
miktarinin yiiksek oldugunu ve seramiklerin iiretiminde kalkerli kil kullanildigim
gostermistir. Seramiklerde dogal renk verici oksit olarak sadece demir saptanmistir. Bu
durum renklendirmenin biiyiikk oranda pisirim atmosferi ile alakali oldugunu akla
getirmistir. Seramiklerin kimyasal kompozisyonlarna bakildiginda SiO2, Al2Os ve
alkali-toprak alkali oksit igeriklerinin seramiklerin mineral igeriklerini teyit edici
nitelikte oldugu gozlemlenmistir. Seramikler i¢in alinan 2-10 mikronluk SEM
goriintiileri incelendiginde kirmizi astarli gruba ait seramiklerde vitrifikasyon belirtisi
genel olarak goriinmezken, yalin basit seramikler arasinda bazi Orneklerde
kismi/bolgesel vitrifikasyon oldugu saptanmistir. Bu durum pisirim teknolojisi
bakimindan gruplar arasinda farklilik olduguna isaret etmistir. Kil yapisinin korundugu
orneklerde bu tip numunelerin pisirim sicakligmin kilin bozunma sicakligi olan

900°C’yi gegmedigi tespit edilmistir (6rnegin; THY-6).

Erken Tun¢ Cagi kirmizi astarli ve yalin basit seramik_buluntulara ait SEM/EDX
analizinin 100 pm ol¢ekli SEM goriintiillerinde alinan genel EDX taramasi ile elde

edilen kimyasal kompozisyon igerikleri Cizelge 4.28 ve Cizelge 4.29°da verilmistir.
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Cizelge 4. 28. Kirmizi astarli seramik buluntularina ait % oranlarinda EDX sonuglari

Oksit

Numune Kodu SiO; CaO Al,Os FeO MgO K:O NaO  Toplam
THK-1 43,85 36,07 11,14 7,02 1,14 0,78 - 100
THK-2 51,36 22,65 16,31 5,17 2,53 0,95 1,03 100
THK-3 54,55 19,18 15,28 9,61 1,38 - - 100
THK-4 51,45 21,04 13,50 9,37 2,05 - 2,59 100
THK-5 51,00 23,08 12,40 10,26 1,39 - 1,86 100
THK-6 48,42 27,02 12,40 8,55 2,59 1,02 - 100
THK-7 46,13 31,41 12,06 7,96 1,85 0,59 - 100
THK-8 4784 27,16 14,39 7,82 1,62 1,16 - 100
THK-9 48,66 27,66 12,66 9,09 1,94 - - 100
Ortalama 49,25 26,14 13,34 8,31 1,83 0,50 0,60

- : belirlenmedi veya tarama limitinin altinda

Kirmizi astarli seramiklere ait EDX sonuglarina gore en yiiksek SiO2 THK-3
kodlu numunede (ag. % 54,55), Al20O3 THK-2 kodlu numunede (ag. % 16,31), CaO
THK-1 kodlu numunede (ag. % 36,07), K2O THK-8 kodlu numunede (ag. % 1,16),
Na,O THK-4 kodlu numunede (ag. % 2,59), FeO THK-5 kodlu numunede (ag. % 10,26
) belirlenmistir. En diisiik SiO2 THK-1 kodlu numunede (ag. % 43,85), Al203 THK-1
kodlu numunede (ag. % 11,14), CaO THK-3 kodlu numunede (ag. % 19,18), KoO THK-
7 kodlu numunede (ag. % 0,59), NaoO THK-2 kodlu numunede (ag. % 1,03), Fe203
THK-2 kodlu numunede (ag. % 5,17) belirlenmistir. Kirmiz1 astarli seramiklerin EDX
sonuglarinin bir arada yer aldig1 grafik Sekil 4.128°de verilmistir.
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Cizelge 4. 29. Yalin basit seramik buluntularina ait % agirlik¢a EDX sonuglari
g

Oksit

Numune Kodu SiO; CaO AlLO; FeO MgO KO NaO MnO  Toplam
THY-1 55,56 13,38 1563 10,06 3,28 1,64 045 - 100
THY-2 62,76 13,41 13,80 8,19 1,83 - - - 100
THY-3 69,78 13,78 10,15 543 1,37 - - - 100
THY-4 52,42 2427 12,69 7,53 1,77 131 - - 100
THY-5 53,09 2311 11,69 8,07 4,04 - - - 100
THY-6 53,10 17,29 15,28 8,90 434 1,04 - - 100
THY-7 58,19 10,10 17,00 10,46 2,59 1,66 - - 100
THY-8 56,15 1522 17,03 8,15 391 144 110 - 100
THY-9 53,78 1556 14,47 10,98 3,09 1,67 045 - 100
THY-10 4541 28,26 14,32 10,11 1,90 - - - 100
THY-11 47,88 28,30 10,83 9,12 3,15 - 0,71 - 100
TYH-12 46,88 30,19 10,88 12,05 - - - - 100
THY-13 55,68 17,69 16,52 - 393 092 063 464 100
THY-14 52,46 2452 1258 3,78 6,49 0,17 - - 100
THY-15 54,49 22,72 12,03 5,23 5,52 - - - 100
Ortalama 5450 19,85 13,66 7,87 3,14 0,65 0,22 0,30

- : belirlenmedi veya tarama limitinin altinda

Yalin basit seramiklere ait EDX sonuglarina gore en yiiksek SiO2 THY-3 kodlu
numunede (ag. % 69,78), Al,O3 THY-1 kodlu numunede (ag. % 15,63), CaO THY-12
kodlu numunede (ag. % 30,19), KoO THY-9 kodlu numunede (ag. % 1,67), Na,O THY -
8 kodlu numunede (ag. % 1,10), FeO THY-12 kodlu numunede (ag. % 12,05)
belirlenmistir. En diisiik SiO2 THY-10 kodlu numunede (ag. % 45,41), Al,O3 THY-3
kodlu numunede (ag. % 10,15), CaO THY-7 kodlu numunede (ag. % 10,10), K>O
THY-14 kodlu numunede (ag. % 0,17), Na2O THY-1,9 kodlu numunede (ag. % 0,45),
Fe2O3 THY-14 kodlu numunede (ag. % 3,78) belirlenmistir. Bir adet 6rnekte ise ag. %
4,64 oraninda MnO belirlenmistir. Yalin basit seramiklerin EDX sonuglarinin bir arada

yer aldig1 grafik Sekil 4.129°da verilmistir.



60

50

40

30

20

10

80
70
60
50
40
30
20
10

Kirmizi Astarli Seramikler

/"“\'—-\____.__.__.

-/“\_f_:l—*_'_—" :

e ——f e )

THK-1 THK-2 THK-3 THK-4 THK-5 THK-6 THK-7 THK-8 THK-9  Ortalama

=502 =@=(Ca0 =@=Al203 =O=Fe0 ==@uu]g) ==@u=K20 ==@u=Na20

Sekil 4. 128. Kirmizi astarli seramiklerin kimyasal kompozisyon dagilimi (ag. %)

Yalin Basit Seramikler
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Sekil 4. 129. Yalin basit seramiklerin kimyasal kompozisyon dagilimi (ag. %)
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Sekil 4. 130. Kirmiz1 astarli seramikler i¢in (tiim oksitler dikkate alinarak) yapilan kiimeleme analizi ile
¢izilen dendrogram

SPPS 17.0 kullanilarak kirmizi astarli seramik grubuna ait 9 adet 6rnegin EDX
sonuglarinda yer alan oksit igerikleri (SiO2, CaO, Al:03 FeO, MgO, K0, Nax0)
dikkate alinarak kiimeleme analizi yapilmis ve dendrogrami c¢izilmistir (Sekil 4. 130).

Yapilan analize gére THK o6rnekleri bes gruba ayrilmistir;

1.Grup: THK-6
2.Grup: THK-9, THK-8, THK-7
3.Grup: THK-1
4.Grup: THK-4, THK-5, THK-3
5.Grup: THK-2
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Sekil 4. 131. Yalin basit seramikler igin (tiim oksitler dikkate alinarak) yapilan kiimeleme analizi ile

gizilen dendrogram

SPPS 17.0 kullanilarak yalin basit seramik grubuna ait 15 adet 6rnegin EDX
sonuglarinda yer alan oksit igerikleri (SiO2, CaO, Al203, FeO, MgO, K20, Na2O, MnO)

dikkate alinarak kiimeleme analizi yapilmis ve dendrogrami ¢izilmistir (Sekil 4. 131).

Yapilan analize gore THY o6rnekleri yedi gruba ayrilmistir.

1.Grup:
2.Grup:
3.Grup:
4.Grup:
5.Grup:
6.Grup:
7.Grup:

THY-4
THY-5, THY-14, THY-15, THY-10, THY-11
THY-12

THY-2, THY-3

THY-1, THY-9

THY-8, THY-6, THY-7

THY-13
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Sekil 4. 132. Kirmizi astarli seramikler i¢in (SiO2 ve Al,O3 dikkate alinarak) yapilan kiimeleme analizi ile
gizilen dendrogram

SPPS 17.0 kullanilarak kirmizi astarli seramik grubuna ait 9 adet 6rnegin EDX
sonuglarinda yer alan SiO2 ve Al>Os igerikleri dikkate alinarak tekrar kiimele analizi
yapilmis ve dendrogrami ¢izilmistir (Sekil 4. 132). Yapilan analize gére gore THK

ornekleri dort gruba ayrilmstir.

1.Grup: THK-6, THK-9, THK-8
2.Grup: THK-4, THK-5
3.Grup: THK-2, THK-3
4.Grup: THK-1, THK-7
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THY-13
THY-1
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THY-3

Sekil 4. 133. Yalin basit seramikler i¢in (SiO; ve Al,Os dikkate alinarak) yapilan kiimeleme analizi ile
¢izilen dendrogram

SPPS 17.0 kullanilarak yalin basit seramik grubuna ait 15 adet 6rnegin EDX
sonuglarinda yer alan SiO2 ve Al>Os igerikleri dikkate alinarak tekrar kiimele analizi
yapilmis ve dendrogramu ¢izilmistir (Sekil 4. 133). Yapilan analize gére gore THY

ornekleri bes gruba ayrilmistir.

1.Grup: THY-4, THY-14, THY-5

2.Grup: THY-15, THY-6 THY-9, THY-8, THY-13, THY-1
3.Grup: THY-7

4.Grup: THY-11, THY-12, THY-10

5.Grup: THY-2, THY-3
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Incelenen seramiklerin kimyasal ve mineralojik icerikleri kalkerli hammadde
kullanimina isaret etmis ve bu durum orneklerin (ait olduklar1 grup igerisinde) genel
itibariyle benzer olduklarini ortaya koymustur. EDX sonuglar1 dikkate alinarak yapilan
istatiksel degerlendirmede ortaya ¢ikan siiflarda yer alan seramikleri birbirinden ayiran
baslica oksidin CaO oldugu ongoriilmektedir (bakimiz Sekil 4.128 ve Sekil 4.129).
Kirmizi astarli seramikler i¢in yapilan kiimele analizinde THK-2, THK-3, THK-4 ve
THK-5 kodlu 6rneklerin bir grup olustururken kalan diger 6rneklerin ikinci bir grupta
toplanmasinda CaO igeriginin belirleyici oldugu goriilmiistiir. Zira, CaO miktar1t THK-
2, THK-3, THK-4 ve THK-5 kodlu 6rneklerde agirlikca % 19,18 - % 23.08 araliginda
iken, diger gruptaki orneklerde agirlikca % 26,14 — 36,07 araliginda degismektedir.
Yalin basit seramiklerde de kirmizi astarli seramiklere benzer olarak CaO miktarinin
minimum ve maksimum degerleri bu 6rnek setini temelde iki gruba ayirmistir; THY-1,
THY-2, THY-3, THY-6, THY-7, THY-8, THY-9 ve THY-13 kodlu numunelerde CaO
miktar1 agirlik¢a % 10,10 - %17,69 arasinda iken, kalan diger orneklerde bu deger
agirlikca % 22,72 - % 30,19 araliginda degismektedir. Seramiklere ait dendogramlar
karsilastirildiginda CaO’in yaninda alkali ve toprak-alkali oksitler ile demir igeriginin

de goreceli olarak gruplarin olugsmasinda belirleyici oldugu goriilmektedir.
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5. TARTISMA VE SONUC

Gergeklestirilen tez ¢aligmasi cercevesinde Tilbagsar Hoyiik’te ele gegen Erken
Tung Cagi kirmizi astarli seramikler (numune kodu: THK; 9 adet) ve yalin basit
seramiklerin (numune kodu THY; 15 adet) arkeometrik karakterizasyonu yapilmuistir.
Her iki gruba ait seramiklerin karakterizasyon siirecinde XRD (X-1s1n1 difraksiyon),
petrografi (optik mikroskop), SEM/EDX (taramal1 elektron mikroskobu/enerji saginimli
X-1s1m1 spektroskopisi), FTIR (Fourier doniisiimlii kizilotesi) spektroskopisi ve TG-

DTA (termogravimetrik diferansiyel termal analiz) yontemleri kullanilmistir.

Seramikler i¢in yapilan XRD analizinde elde edilen sonuglar her iki grupta yer
alan oOrneklerin kalkerli kil kaynaklari kullanilarak iiretildiklerine isaret etmistir.
Seramiklerin temin edildigi bdlgeyi c¢evreleyen alanin jeolojik icerigi dikkate
alindiginda (web kaynak 2-8) bolgede karbonatli hammaddelerin (kiregtasi, mermer vb.)
varlig1 goriilmekte, dolayisiyla incelenen seramiklerin yerel iiretim olma olasiliklarinin
oldukga yiiksek oldugu belirlenmistir. Kirmiz1 astarli gruba ait seramiklerde yiiksek
sicaklik fazlarinin olmamasi ve kalsitin belirgin bigcimde major faz olarak saptanmasi bu
seramiklerin 700-800°C araliginda pisirildiklerine isaret etmistir. Bu gruptan farkli
olarak, yalin basit seramiklerin c¢ogunda piroksen ve gehlenitin saptanmasi bu
seramiklerin kirmizi astarli gruptaki seramiklere kiyasla daha yiiksek sicakliga (genel
olarak 800-900°C) maruz kaldiklarin1 gostermektedir. Yalin basit seramikler arasinda
bazi orneklerin (THY-6, THY-10) ise kirmiz1 astarli gruptaki seramikler gibi 700-800°C
araliginda pisirildigi belirlenmistir. Bu sonu¢ bir bakima yalin basit seramikler
icerisinde de iretim agisindan farkli bir mal grubunun olabilecegi ihtimalini ortaya

cikarmustir.

Kirmizi astarli seramik buluntulara ait petrografik analiz sonuglar
incelendiginde seramiklerin genel olarak orta ve iri boyutlu agregalar igerdigi ve
minerallerin bazalt kayag¢ kokenligi oldugu goriilmiistiir. Orneklerin tiimiinde kuvars,
piroksen ve opak mineraller oldugu goriilmiis olup ¢ogu 6rnekte olivin oldugu tespit
edilmistir. Ince kesit goriintiileri incelendiginde seramik hamurunda plastik olmayan
malzeme/matris oranimnin ¢ok yliksek olmadigi goriilmiistir. Bu duruma yiiksek
miktardaki kalsit varligiin da etkisi oldugu disiiniilmektedir.

Yalin basit seramik buluntulara ait petrografik analiz sonuglar incelendiginde

seramiklerin 5 gruba ayrildig1 goriilmiistiir. Orneklerin ince, iri ve/veya orta boyutlu
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agregalar igerdigi ve minerallerin andezit kayac¢ ve killi kire¢ tast kokenli oldugu
goriilmiistiir. Orneklerin tiimiinde kuvars, plajiyoklaz ve ¢ort tespit edilirken, degisik
numunelerde biyotit, piroksen, Kkalsit, Kirectasi, muskovit ve opak mineraller

saptanmistir.

FTIR analizinde elde edilen spektrumlarin XRD analiz sonuglari ile uyumlu
oldugu gozlemlenmistir. Seramiklerin FTIR spektrumlarinda kalsit, kil mineralleri,
kuvars ve yiiksek sicaklik fazlar1 (piroksen, gehlenit) karakteristik bant degerleri ile
saptanmistir. Bazi Orneklerde gdzlemlenen bant ¢akigsmalarinin yorumlamalart XRD
analizinde belirlenen mineral/fazlar ve TG-DTA egrileri {izerinden yapilmis ve sonuglar

tutarl bir sekilde ortaya konulmustur.

Seramiklerin kimyasal kompozisyonlart SEM-EDX analizi ile belirlenmistir.
Elde edilen sonuglar seramiklerde CaO miktarinin yiliksek oldugunu ve iiretim stirecinde
kalkerli kil kullanildigin1 gostermistir. Seramiklerde dogal renk verici oksit olarak
sadece demir saptanmistir. Bu durum renklendirmenin biiyiik oranda pisirim atmosferi
ile alakali oldugunu akla getirmistir. Seramiklerin kimyasal kompozisyonlarina
bakildiginda SiO2, Al.Oz ve alkali-toprak alkali oksit igeriklerinin seramiklerin mineral
iceriklerini teyit edici nitelikte oldugu gozlemlenmistir. EDX verileri 1s18inda yapilan
kiimeleme analizinde seramikler her ne kadar farkli gruplara ayrilmis olsa da, kimyasal
kompozisyon bakimindan gerek kirmizi astarli gerek yalin basit seramiklerin kendi
i¢lerinde paralellik gosterdigi gézlemlenmistir. Istatiksel olarak ortaya ¢ikan gruplarin
ve/veya alt gruplarin 6zellikle CaO igerigine bagl olarak olustugu bu oksidin minimum

ve maksimum degerleri ile ortaya konulmustur.

Seramikler i¢in alinan 2-10 mikronluk SEM goriintiileri incelendiginde kirmizi
astarl1 gruba ait seramiklerde vitrifikasyon belirtisi genel olarak goriinmezken, yalin
basit seramikler arasinda bazi Orneklerde kismi/bolgesel vitrifikasyon oldugu
saptanmistir. Bu durum pisirim teknolojisi bakimindan gruplar arasinda farklilik
olduguna isaret etmistir. Kil yapisinin korundugu 6rneklerde bu tip numunelerin pisirim
sicakliginin  kilin  bozunma sicakligit olan 900°C’yi geg¢medigi Ongoriisiinde

bulunulmustur.

TG-DTA analiz sonuglar incelendiginde; XRD paterninde kalsit igerigi belirgin
bigimde saptanan kirmizi astarli seramiklerin DTA egrilerinde 700-800°C araliginda
endotermik etki gosterdigi saptanmistir. Yiiksek sicaklik fazlarini igeren ¢ogu yalin

basit seramiklerde numuneye ait TG-DTA analizinde karbonatli hammaddelerin
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bozunum sicaklik araligi olan 700-800°C’de herhangi bir endotermik etki goériinmez
iken, baz1 numunelerde ise thmal edilebilir miktarda etkiler saptanmistir. Reaksiyonlara
bagli olarak olusan agrilik kayiplarina bakildiginda bu degerlerin diger analiz sonuglari
ile uyumlu oldugu goriilmistiir. Tim numunelere ait DTA egrilerinde 900-950°C’den
yiiksek sicakliklarda belirgin bir endotermik veya ekzotermik etkinin goriilmemesi

maksimum pigirim sicakliginin ¢ok yiiksek olmadigina isaret etmistir.

Iki seramik grubu icin genel bir degerlendirme yapildiginda, kirmizi astarli
seramikler ile yalin basit seramiklerin farkli tiretim teknolojilerine sahip oldugu ve yalin
basit seramik grubu igerisinde de yine farkli iiretim prosesine sahip olabilecek (az
sayida) orneklerin bulundugu 6ngoriilmiistiir. Elde edilen arkeometrik veriler (6zellikle
mineralojik igerige gore belirlenen pisirim sicaklik araliklar1 bakimindan) kirmizi astarl
seramikler i¢in kullanilan pisirim tekniginin yalin basit seramiklere kiyasla daha basit

olabilecegini ortaya koymustur.

Bu calisma kapsaminda elde edilen arkeometrik veriler Tilbasar Hoyiik
seramiklerinin {iretim teknolojilerinin belirlenmesi ve bu baglamda literatiire 6nemli bir
katk1 saglanmasi agisindan faydali ve belirleyici sonuglar saglamigtir. Bu ve benzeri
detayli arkeometrik c¢alismalarin artmast ile bolgedeki seramik kiiltlirii ve tretim

teknolojileri hakkinda daha ayrintili veri taban1 olusturulabilecegi ongoriilmektedir.

Oneriler

e Bolgedeki Tilbasar’a yakin diger arkeolojik alanlardan alinacak benzer (cagdas)
seramik gruplarinin da detayli arkeometrik incelemelere tabi tutulmasi bu tip
seramiklerin tiiretim Ozelliklerinin karsilastirilabilmesi agisindan 6nemli rol
oynayacaktir.

e Tilbasar’daki diger seramik gruplarinin arkeometrik olarak incelenmesi,
buradaki seramik kiiltiirii hakkinda detayli bilgiler verecektir.

e Bolgeden temin edilecek kil orneklerinin de kimyasal ve mineralojik olarak

incelenmesi 6zellikle provenans ¢aligmalari a¢isindan faydali olacaktir.
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