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ZASTOSOWANIE HLHEKTRONOWEGO
MIKROSKOPU SKANINGOWEGO
DO OKRESILANIA TEMPERATURY WYPALANIA
CERAMIKI ZABYTKOWEJ

Elektronowy mikroskop skaningowy, w ktérym wiazka elektronéw odbi-
jana od powierzchni badamej petni podobma funkcj¢ jak Swiatto widzialne w
mikroskopie zwyklym optyczaym, dzieki swojej zdolmesci rozdzielczej i duzej
glebi ostrodci jest niezwykle przydatny w badamiach mikrostruktutr. EMS
pozwala na bezpoSredmiz obserwacje Swiezych przetaméw probek, czyli za-
pewnia duzg dokladmo$¢ odwzorowamia powierzchmi badamej substancji.
Wiadciwosci EMS s uzyteczne przy badamiach czerepéw ceramikii zabytko-
wej. Mikroskopy te pozwalaja wnioskowa¢ o wewnetrznej motfologii powsta-
tej podczas wypalania cerarmiki, przede wszystkim o stophiu witryfikagji
(zeszklenia) oraz o strukturze i wielkosci por. Poniewaz proces witryfikacji
jest nieodwracalimy, okeeSlenie jego stadium w badanyf czerepie stwarza
mozliwos¢ odtworzenia temperatuty pierwothego wypalania ceramiki Zabyt-
kowej. Wyrdznia si¢ nastepujace stadia witryfikaeji (M. S. Tite, Y. Maniatis
1975a; Y. Maniatis, M. S. Tite 1978/1979): NV - nie wystepuje witryfikaeja,
obraz pakietow materialéw ilastyeh jest w zasadzie nie zmieniony W stosun-
ku do ich wygladu w glinie niewypalenej (W wypadku glin bardze zZamargle-
fnyeh file zmienione pakiety mineratéw ilastyeh mezha ebserwewaé réwhiez
w trakeie wypalania, pe przekroczeniv temperatury zeszklenia) (1. L. Free-
faak, D. L. Rayment 1968; M. §. Tite, Y. Maniatis 19758); 1V - wsigpha
witryfikaeja, wystepuja izelewane ebszary gladkich pewierzehni lub szkliste
pasma; V — rozlegla witryfikaeja, sieé gladkich pewierzehni widkien szkli-
styeh tworzy etwarid Badz kemorkowa strukiurg: V+ = strukiura Kemér-
kewa ulega pegrubieniu i pejawiaia sie wieksze pewierzehnie szkliste; TV =
eatkewita witryfikaeja, sirukitura kemerkewa zanika, zasigpuie ja ci3pia
Spieczena pewierzehnia, zawierajaea izelewane pery. Peszezegdine stadia
witryfikaeji zwiazane s3 # skredlonymi temperatutami wypalania, zaleznymi
zaréwne 6d typu surewea uyiege d8 produkeii eceramiki, jak i atmesfery
panujacej pedezas wypalania.
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Korzystajac z EMS do okre$lania pierwotnej temperatury wypalania
ceramiki zabytkowej mozna stosowaé¢ dwie rozne procedury badawcze.

L Znajac typ gliny uzytej do produkeji ceramiki i jej wiasnosci termiczne
(zmiany morfologii wraz z temperaturg wypalami@) ustala sig, na podstawie
obserwacji $wiezego przelamu naczynia, w jakim stadium witryfikacji zakon-
czono wypalanie i przez analogi¢ do zachowania si¢ gliny w czasie obrébki
termicznej okre$la sie zakres temperatur pierwotnego wypalania.

2. Stosuje si¢ powtorne wypalamie fragmentow naczynia w znamych tem-
peraturach, a nastepmie, obserwujac w EMS $wieze przelamy, okresla sig
temperatung, w ktorej zachodzi zmiana stopnia witryfikacji; temperatura ta
odpowiada temperaturze pierwotnego wypalamia. W przypadku naczyf wy-
palanych pierwotnie w atmosferze redukujacej powtorme wypalamie nalezy
wykona¢ rowniez w atmosferze redukujacej (W D. Kingery, J. D. Frierman
1974). Istotna jest rowmiez szybko$¢ powtOrmego ogrzewania i czas wygrze-
wania w temperaturze maksymalnej; za porowmywalne z pierwotnymi warun-
kami przyjmuje sie: szybko$¢ ogrzewamia 200°C/h i czas izotermicznego
wygrzewania ~ lh (M. S. Tite, Y. Maniatis 1975a). Badaniom w EMS
poddano 11 fragmentéw ceramiki naczyniowej pochodzacej z wykopalisk
prowadzomych na terenie Starego Miasta w Plocku, datowamej wstgpnie na
okres od potowy XIV do korhica XVI wieku. Jeden z fragmentow, nr inw.
PLM/B4/MNB/A5-139 (przetom XV i XVI w.) poddano szczegdlnie dokladnym
badaniom w celu sprawdzenia, jakiego typu procedure nalezy zastosowaé w
wypadku okreslania za pomoca EMS temperatury pierwotmego wypalania
naczyh ceramicznych wypalonych w atmosferze redukujacej (koniecznos¢
stosowania odmiennej metodyki w przypadku badafh dylatometrycznych
opisana zostata przez M. Daszkiewicz, J. Raabe 1989). Pierwszy etap pracy
polegat na przyeieeiu fragmentéw z wyrmienionego naczynia i powtérnym
wypaleniu ieh w kontrolowamyeh warunkach w piecu komorowym w atmos-
ferze powietrza (szybkes¢ ogrzewania 200 C/h, czas izotermicznego ogrzewa-
Ala w temperatuize maksymalnej — Ih). Swieze przetamy tak powtornie
wypalenyeh probek zestaly naparowame w prozai weglem i nastgpnie obser-
wewane je w EMS typu Tesla BS 300. Na ryeinie la-d przedstawiono $wieze
przefamy ezierech fragmentow tego samego naczynia powtormie wypalonych
w atmesferze poewietrza, z kiéryeh kazda byla wypalona w inne] temperatu-
28, a Wige: 750, 800, 850 i 900°C. W drugim etapie badaf dokonano
wypalania w atmosferze redukujaeej (pozestate parametty wypalania takie
same jak w pierwszym etapiR). Swieze przetamy zostaly naparowame w prozni
glinem a eieniowane niklem, ebserwacji dekonano w tyfm samym co po-
przednie typie EMS. Na ryeinie 2a-d s3 wideezne éwieze przefamy ezerepu
pewiernie wypalenege w temperaturach: 700, 750, 800 i $50°C.

Analiza obrazéw s$wiezych przelaméw probek wypalonych powt6rmie w
atmosferze powietrza wskazuje, ze zmiana stopnia zeszkliwienia wystepuje w
przedziale 750-800 °C, w wypadku natomiast przelaméw probek wypalanych
powtormie w atmosferze redukujacej, pomizej 700°C. Ten sam fragment
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Ryc. L Obraz $wiezego przelamu prébki wycietej z fragmentu naczymia ceramicznege 2z
przelomu XV i XVIw, nr inw. PLM/B4/IIIB/B-139 powtdrnie wypalomej w atmosferze
powietrza, EMS

a = w temperaturze 750°C: b — w temperaturze 800°C; ¢ — w temperaturze 850°C; d -~ w temperaturze 900 ‘C
Fot. H. Wycislik

Fig. 1. Fresh fracture surface of a sample cut out from a potsherd dated on the turn of 15th and

16th century AD, N° PLM/B4/IIB/5-139, refired In air, EMS

a — at temperature of 750°C, b ~ 800°C, ¢ ~ 850°C, d ~ 900°C
Photo H. Wycislik
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Ryc. 2. Obraz $wiezego przelamu prébki wyeigtej z fragmenty naeczyRia GEFramicznege z
przetomu XV i XVIw, nr inw. PLM/S4/IIB/OS-139 powtérnie wypalomsj W atmesferze
redukujacsj, EMS

a — w temperaturze 700°C, b — w temperaturze 750°C, ¢ — w temperaturze 800°€, d — W temperatirze b€
Fot. H. Wycislik

Fig. 2. Eresh fracture surface of a sample cut out from a petshered dated on the turn of L5th
century AD, N° PLM/S4/IB/SS-139, refired in reducing atmesphere, EMS

a — at 700°C, b — 750°C, ¢ — 800°C, d = 860°%C
Photo H. Wycislik
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ceramiki byl badamy dylatometryczmie w atmosferach powietrza oraz argonu.
W pierwszym wypadku temperatur¢ pierwotnego wypalania okreslono na
761 C, w drugim ponizej 680°C (M. Daszkiewicz, J. Raabe 1989). Damne te
potwierdzaja wyniki obserwacji w EMS. Poniewaz badamy czerep wypalano
pierwotnie w atmosferze redukujacej, mozna przyjac, zar6wno na podstawie
wynikéw badafh w EMS, jak i badaf dylatomemyczmych, Ze pierwotna
temperatura jego wypalania byla nizsza od 700 °C.
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MALGORZATA DASZKIEWICZ, JERZY RAABE

APPLICATION OF SCANNING ELECTRON MICROSCOPE
IN RESEARCH ON THE RECONSTRUCTION
OF FIRING TEMPERATURE OF ANCIENT POTTERY

S ummanry

In their paper Authors present results of application of scanning electron microscope in
research leading to the determination of original firing temperature of ancient pottery. As object
of examination served samples of potsherds with fresh fracture surfaces. The samples taken from
11 potsherds found during excavations of Old City of Plock were examined after refiring under
controlled conditions. For detailed research fragment N° P1M/84/I11B/05-139 dated on the turn
15th and 16th century AD was chosen. Figures la-d show fresh fracture surfaces of this potsherd
after refiring in air at respective temperatures of: 750°C, 800°C, 850°C, 900°C. Fiigures 2a-d
show fresh fracture surfaces of the same potsherd after refiring in CQ,, at respective temperatures
of 700 C, 750“C, 800 C, 850°C. The refirings were carried out in a laboratory chamber furnace
at a heating rate of 200°Cli* with a soaking time of lh at the peak temperature.

2 — Archeologia Polski, t. 34, 2. 2
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In the 1Ist case the change of vitrification stage took place in the range 750-800°C, in the 2
nd one in the temperature below 700°C. As the examined sherd was originaly fired in reducing
atmospihere it can be assumed that its original firing temperature was lower than 700 °C.

Tramtiteed by Mallygorawa DDsskiewicz

Adresy Autoréw:

Mgr Malgorzata Daszkiewicz
Instytut Archeologii Umiwersytetu Warszawskiego
00-047 Warszawa 64, Krakowskie Przedmiescie 1

Dr Jerzy Raabe
Instytut Technologii Nieorgamiczmej Politechniki Warszawskiej
00-664 Warszawa, ul. Noakowskiego 3





