
寛骨大坐骨切痕 (鋭角) 矢F「J

右大腿骨内側上顆後面の創  下矢印

右歴骨外側外側顆後面の創  上矢印
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鼻腔内の鼻中隔弯曲 (軽度)

3号穴    熟年女性

腰椎骨椎体の圧迫骨折の疑い

Ｈ
Ｐ
Ｅ
ト矢
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付編Ⅱ

亀ヶ谷遺跡・殿ヶ迫横穴墓群より発掘された木炭の14c年代測定

大阪府立大学先端科学研究所

アイントープ総合研究センター

川野瑛子・柴田せつ子

1.は じめに

島根県仁多郡仁多町教育委員会より測定依頼を受けた亀ヶ谷遺跡、殿ヶ迫横穴墓群より出土し

た木炭の“C年代測定結果について報告する。

2,原理と約束ごと
稟C年代測定法はLibby〔 3〕 によつて確立された。我々はメタノール液体シンチレーション

法 〔1,2〕 による測定法を採用している。生きている生物体の
盟C濃度は大気中の

HC濃
度とほ

ぼ等しく、その死後新たな
ユCの取り込みは行われないので盟cはその半減期で減少する。したがつ

て生物遺体中の“C濃度 (A)と 、その生物が生きていたときの“C濃度 (A。)を測定すれば現

代までに経過した年数 (t)が次式から計算できる。

t= T1/2  .In AO
O.693           A

大気中
HC濃
度が経年、地域に関係なく一定であるという仮定のもとに成立しているので、A。

は、現在の自然界の
LC濃
度を測定すればよいことになる。現在、国際的な標準物質としてアメ

リカ標準局 (NIST)か らシュウ酸 〔SRM4990C〕 が準備されて、1982年の国際会議でその値の
74.59%値 をA.D。 1950年の (A。)の値に置き換えることが約束された。

3.測定方法

試料は炭化物とし、燃焼させて生じる炭酸ガスをメタノールヘ導く。このメタノールの
HC放

射能を液体シンチレーション法により測定し、前項の式より試料の年代を計算する。

1)試料の前処理

①試料に付着している土などの爽雑物は除去する。試料は、小片に砕く

②lN―塩酸で、数時間加熱処理

③管状電気炉を用いて窒素気流中で600℃、6時間処理し炭化物とした

2)メ タノールの合成

炭化物試料を燃焼管中で燃焼させ炭酸ガス (C02)と し、このC02をLiAlH4と 反応させメタ
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ノールを合成する。方法としては直接法と分離法がある。通常用いる直接法とはC02と LiAlH4

を直接反応させる方法である。分離法は試料量が少ない場合に適用する。

殿ヶ迫横穴墓群より出上の試料 (OR-151)については試料量が少量のため一旦炭酸塩に導

き、dead carbonで希釈 しメタノールを合成する分離法を採用した。

C02か らメタノール合成の化学反応式は次のとおりである。合成後、 2度蒸留を繰 り返し

分離精製を行つた。

シ
゛
エナルカルヒ
ヾ
トール

4C02  + 3LiAIH4
室 温

LiAl(OCH3)4 +  2LiA102

4C■30H  +  LiAl(OR)4

,n―ブチル カル ヒ

'卜

‐―ル

LiAl(OCH3)4  1~ 4ROH
～ 5℃

標準シュタ酸からメタノールの合成は、標準シュウ酸に硫酸酸性過マンガン酸カリ水溶液

を滴下することによりC02を発生させ、このCO?をLiAlH4と 反応させてメタノールを合成した。

精製法は試料メタノールと同様の方法で行つた。

3)液シンチレーションカウンターによるメタノールの望C放射能測定

パッカー ド社製の トライカーブ2260XL型を使用、測定領域は18.4～84,OKeVに 設定。シン

チレーターとしてはButyl― PBDの 30g,bis MSBの 0.45gを キシレンlLに溶かしたものを用いた。

測定は試料カクテルとバックグランドカクテルを100分ずつ交互に行い、必要な時間繰 り返

し測定した。標準シュウ酸から合成したメタノール試料についても同じ方法により液シン測

定を行った。

4.“ C年代値の算出と結果

前項の液シン測定で得られた標準シュウ酸、試料及びバックグランドの測定値 (dpm/gC)を用

いて前述の式により試料の年代値を計算することができる。ここでNISTシ ュウ酸値AOは、

13.576± 0.020dpm/gCを用いた。計算に際して
堕Cの半減期としてはLibbyの提唱している5568年

を使用した。また、
HC年
代値の表示法としては、1950年 を起点としてこの年より幾年前である

かで示してあり、年代値の後にB,P.を添えるのが慣例である。

HC年
代値には必ず測定誤差が伴い、その相対誤差 1%は80年となる。誤差は、通常 1標準誤

差で表示、これは繰 り返し測定を行つた場合測定値が誤差の範囲に入るものが全測定の68%であ

ることを意味する。 2標準誤差をとる場合は誤差の範囲は 2倍になるが95%がその範囲に入る。

最後に
望C年代値の結果を示す。また較正曲線 (OxCal v3.5,1998)〔 4〕 を用いて望C年代から

暦年代 (範囲と確率)を算出した。
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データ

HC年
代、暦年代ともに 1標準誤差で表示

*δ -15(Nist)

*δ -22.9(Sample)

に
０
！
μ
■
Ｆ
Ｓ
硬
υ
Ｏ

Ｃ
Ｏ
Ｆ
孟
け
ｐ
Ｏ
湿

(但 しNBSシュウ酸 S-18-19DATA使用)

Amo押脩強JBb htt Sttng■ .1( cub俯 ●●d:42 Ll●
"可

1的隠
1022AD(0.36)1042AD
1093AD tO.39)1118AD
i140AD(α 2o l154AD

cO.02)101lAD
(0∫ 98D i160AD

800CalAD 900CalAD 1000CalAD l10に alAD 1200CalAD 130∝ alAD 14∝℃alAD

Cattbraed date

1200BP

ll∞BP

1000BP

900BP

8∞BP

700BP

600BP

試 料 名 当方コー ド
EC年
代値
y.BP

較正年代 (暦年代)

範 囲      確 率

亀 ヶ 谷 遺 跡 木 炭 OR-150 967EL 32BP

1022ADハ V1042AD     (0.36)

1093AD-1118AD     (0.39)

1140AD-1154AD     (0.24)

殿ヶ迫横穴墓群木炭 OR-151 1378EL41BP 643AD-670AD       (1.00)

BG dev Scpm dev Sdpm i dev
Eff

(tSIE)

C(g)

()夕 ,‐ lV,g)

dpm/gC

dev

t.
ＢＰ

　

ｄ
ｅｖ

NIST

dev

BP  dev

(Delta補正)

2000/11/10

0R-150

亀ヶ谷遺跡

2.220 0.019 17.013 0,062 31.575 0.116
0.539

(197.7)

2.625

(7.000)

12.028

」三0.044
5000９７２　地

13.576

+0.02(
967三L32

2000/11/16

0R-151

殴ヶ迫横穴墓群

2.216 0.016 8.163 0.040 149 0.074
0.539

(197.7)

1.325

(7.000)

11,429

+o.o5て
8000
1383

±41

13.576

+o.o2(
1378とし41
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付編Ⅲ

亀ヶ谷遺跡出土鉄滓、炉壁片の分析調査
安来市体育文化振興財団和鋼博物館

村 川 義 行
1.経緯

亀ヶ谷遺跡 (仁多郡仁多町大宇佐白1202)出土品鉄洋、炉壁について分析調査した結果を報告

する。

本遺跡は、北面部の斜面高位で厚い黒色土層面に鉄滓堆積部とその上端辺りに炉床部を思わせ

る炉底洋や炉壁の破片認められた。たたら跡の年代は中世かそれ以前に属すると思われている。

2.調査資料の明細および外観観察

表 1に、調査資料の明細および外観観察結果を示す。

3.調査品の外観写真

調査品の外観写真を

写真 1～写真 5に示

す。

写真 1

資料hl(炉 底滓)
の外観 (底面)

表 1 出土調査品明細

資料NO. 名 称 外 観 観 察 重量 (g)

1 炉底滓
炉床底部位にこび り付いた皮状のスラグ。底面は黒色上に密着。上
底面共に不整合凹凸面あり。錆発生 し光沢なし。比重感やや軽い。

482

2 流出滓
やや平坦な地盤を流れた様子。細流集合状でやや多孔質、比重感や
や重い。流動性やや良、光沢あり。暗青灰色。

1,694

3 流出滓
細い溝に溜まった形状。流動性良く光沢あ り。断面は緻密で稀に大
気泡あり、比重感重 し。

570

4 流出滓
樹枝状で極 く細い流出滓片。比重感はやや軽 く、気泡少ない。光沢
あり。

85

5 炉 壁 元釜基底部と推定。外面は剥離、浅黄色。内面は黄灰色で溶融。 282
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B 面

写真 2 資料No,2(流 出滓)の外観
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写真 3 資料NO.3(流 出滓)の外観

写真 4 資料N04(流出滓)の外観
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■と二Jli三二上二■‐ L I_■

内面 (溶融部)

外面 (粘上部)

写真 5 資料No 5(炉壁)の外観
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4.化学分析結果

各資料の化学成分分析結果を表 2に示す。

赤外線吸収法、FeO,Metal・ Feは溶量法で、

(ICP)に よった。

元素中、C(炭素), S(硫黄)については、燃焼

其の他は高周波誘導結合プラズマ発光分光分析法

(× 400)

陥 A1203 T/Fe Fe0 Fe203 M/Fe

1 5。 27 45,69 23.38 39.12 0,16

2 5.43 48.87 58.11 4.83 0.32

3 5,07 44,04 54.12 2.24 0.40

4 5,17 48,70 57.31 5,45 0.34

5
20。 83 15.55 15。 28 4.98 0.19

26.79 6.85 1.04 8.61 0.02

5.ミ クロ組織光学金属顕微鏡観察

資料の切断面を樹脂に埋込み後ダイヤモンドペース トで研磨し、光学顕微鏡を用いて金属組織

を観察した。観察結果を写真 6～写真10に示す。

(× 100)

(× 100)

写真6 資料叱 1(炉底滓)の顕微鏡組織

表 2 化学成分分析値 (wt%)

NO. 名  称 Si02 MnO P S Ca0 Mg0 V205 Ti02 Cu

1 炉  底  津 21.77 0.32 0.068 0.269 1.69 0。 45 0,23 0.87 <0.01
2 流  出  滓 24.01 0.53 0.12 0.043 2.45 0,66 0.34 1.40 <0.01
3 流  出 滓 24.86 0。 48 0,081 0.037 3,64 0.63 0.29 1.14 <0,01
4 流  出  滓 23.84 0。 60 0。 12 0.040 2.92 0,72 0,35 1.55 <0.01

5
炉壁 (溶融部) 49。 42 0.28 0.052 0.0064 1.60 0,75 0.10 1.23 <0.01

炉壁 (粘上部) 56.81 0.22 0,032 0,011 0.22 0.61 0.030 <0.01
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(× 100)

写真7 資料配2(流出滓)の顕微鏡組織

(× 100)

写真 8 資料No.3(流 出滓)の頭微鏡組織

(× 100)

写真 9 資料配 4(流出滓)の顕微鏡組織

(× 100)

写真10 資料配 5(炉壁・溶融部)の顕微鏡組織

(× 400)

(× 400)

(× 400)
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6.構成相の解析

lSEM一 EDXに よる組織観察および局部分析

K ACB習 れ
0 0B keW  干力 lH  力‐ツル 8 0111 kⅣ   0 01e cDS

E部 分析 (ガラス質)

写真H 資料NO,1 (炉底滓)

A部 分析 (ゲーサイ ト)

000でツ 予力 iH  ルツル 0 01Xl keV O Dle cDS

D部 分析 (ヴスタイ ト)

のSEM観察像と各部のEDX分 析-1

■力lH オツル00嗣 keV 9 01o蛉

B部 分析 (ヴスタイ ト)

11日  中N

0 00 keV 予力FH カツサ,o ooo keV 0 00o cぃ

C部 分析 (フ ァイヤライ ト)

(× 400)

よぶ子`報
一
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航00 keV 予力 iH }ツ ル a atXl kev 9 otll岱

前頁 F部  分析 (ム ライ ト)

■Ol keV I力 ,H  力‐サル 0 000 1eV 肛000cト

G部 分析 (金属Fe)

写真12 資料Xlo.1 (炉底滓)の SEM観 察像と各部のEDX分析-2

(× 400)

(× 1000)
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肛llll keV 苗れlH 井ッル■日00 kev c口岡cre     ~

A部 分析 (金属Fe)

IIm kev 勒 1‖  洵 ル D000 keV■ Olll cps          t閉 観

B部 分析 (ヴスタイ ト)

:出 中烈

子力1■  かツ,r肛 999 kev ■Oal CDS 1■?コ teV

C部 分析 (フ ァイヤライ ト)

D部 分析 (ヴスタイ ト)
■力 iH 力Ⅲル D,001 keV  ■001a崎

E部 分析 (ガラス質)

写真13 資料No,2 (流出津) のSEM観 察像と各部のEDX分析

19.21 keV

(× 400)

こao kev
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EIIl k引  ヽ力 lH  螂 】♭0,0側 keV  IIalK fFz6

A部 分析 (金属Fe)

等ca

hOl keV 士崩1旧  力:ソルdOtO keV Cm9 cpe

B部 分析 (フ ァイヤライ ト)

はm kev keV l1080 crS

分析 (ヴスタイト)

la 24 keV

C部

留 ,

naB reV 子力 lH オツル 0 00B leV ■Oallぃ

D部 分析 (ガラス質)

写真14 資料陥 3 (流出滓)の SEM観察像と各部のEDX分析

(× 400)

(× 1000)
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V‐B l‖  かリル■000確 V  alllltぃ

A部 分析 (金属Fe)

fヨ■  翼s
lVv

hm lsNV 子力1‖  )yJb alHIB kev a.9111 cps

B部 分析 (ヴスタイト)

■00 keV 1町24 keVlH  4‐ IPル 0,DX keV

C部 分析

阻0凹 tps

(フ ァイヤライ ト)

CI静中 :■ zr

lH rylj a lHla kev 航alHl cpe

E部 分析 (ガラス質)

411111 cps

C EA Na■鳳な

lH  ルツル随XH keV はa口 cDS

D部 分析 (ヴスタイ ト)

写真15 資料醜4 (流 出滓) のSEM観察像と各部のEDX分 析

(× 400)

(× 1000)

αOB keV
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I180 keV 予力 1‖  力〕サ♭DIXO k弾   00∞ c時

A部 分析 (ハーシナイ ト)

l108 keV 子力 lH  カツル Olla kⅣ   8 091 cDS

B部 分析 (ヴルボスピネル)

0口aにV 子力 lH  ルツル e tH a kev  a alll c眸

D部 分析 (フ ァイヤライ ト)

(× 400)

VFS

4ユ ca

0 0a keV 子ぬ ,H  カツル a llla k討   o all c,s                     i9 24 7● V

E部 分析 (ガラス質)

写真16 資料N05 (炉壁・溶融部)の S

CIf山3日Hz
cag kev lヵ ,‖  力・ツルB8ta keV aam eps

C部 分析 (ガラス質)
tfS  51 000 cPs(× 1000)
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6.2 X線 回折

サカ・ル名   :亀 ケ 谷 造 跡  NO.1
77イ ル   :博 吻 億.4655
コメント   :炉 底 津

測 定 日   :12-Dec― o014:45
測 定 者   :dnax
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図 1  資料配 1
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]

加 重 平 均

亀 ケ 谷 遺 跡  N02

29[° ]

(炉底滓)の X線回析

半 鸞 1ヒ 点 叡

ピーク幅 しきい値  :0.51
ピーク強度 しきい値 :250.000
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]
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平 滑 化 点数      :7

ピー ク幅 しき い値   :0.51
ピー ク強度 しき い値  :300.000

亀 ケ 谷 遺 跡  N03

図 3  資料NO.3

2θ [° ]

(流出洋)の X線回析
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サン7・ ″名   :亀 ケ 谷 遺 跡  No.5 [平 滑 化       」 方 法 :加 重 平 均           平 滑 化 点 数      :7
7ァ イル   :博 物 億 4655   [ハ ・ ァタタ・カ ンド 除 芸   ]
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seoO               ▲ _

2, E° ]

図 5  資料陥 5 (炉壁・溶融部)の X線回析

7.まとめ

(1)資料配 1～ 4(鉄滓)について

資料叱 1～ 4分析結果を、大沢正巳民
1)が
調査された古墳出鉄滓の化学組成および構成相

のまとめを参考にして、まとめると表 3のようになる。

表 3 各資料の化学組成と鉱物組成

(*1):造 滓 成 分 =Si02+CaO+MgO+A1203(*2):F:フ ァイヤライト、MIマク
Sネ
タイト、Mu:ムライト、G:ケ

S‐

サイト

全鉄分 :44～49%、 造滓成分 :約30%は上記分類に従えば、製錬滓の範囲であるcま た、鉱物

組成もウスタイ ト+フ ァイヤライ トを主体とした組織であることからその確度が高い。原材料が

砂鉄系か鉱石系かについては、いずれもTi02が 0,9～ 1.5%、 またVも 0.028～約0。 1%含まれるこ

とから砂鉄系であると思われるが、低いレベルであることから原料砂鉄は低Tiの真砂系であると

推定される。

このうち、資料No,1については、外観形状から炉底滓と推定された鉄滓であるが、他の鉄津
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資料配 Total  Fe 造滓成分(*1) T102 V Fe203/Fe0
鉱物組成 (*2)
X線回析 SEM――EDX

1 45.69 29,18 0.87 0.064 1.67 F,G,M W,F,G,Mu
2 48.87 32.55 1.40 0.095 0.083 W,F,M W,F
3 44.04 34.20 1.14 0.028 0.041 W,F,M W,F
4 48,70 32.65 1.55 0.098 0.095 W,F,M W,F
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(陥 2,3,4)に比べて鉄分 (45。 7%)、 造滓成分 (29,2%)と もにやや低い。また、Fe203が高く

Fe203/Fe O=1.7で あり還元が不充分であつたと推定される。また、構成する鉱物組成は、ヴス

タイ ト+フ ァイヤライ トの他にゲーサイ トとムライ トが認められる。ゲーサイ トは、残留金属鉄

が風化したものであり同時にSiが検出されることから溶融還元過程で低温状態であつたためSi02

および金属鉄の分離不充分のまま、炉底に残留したと思われる。また、ムライ トの存在は同様に

低温状態であつた為にガラス化が進まなかつたものと思われる。

その他、配 1の特徴として硫黄 ISが約0.27%と 高いが、資料の赤錆化と関係があるのか理由

は不明。さらに比 2,3,4は化学組成、鉱物組成ともによく似ている。外観形状よりいずれも流

出滓と判断されるがその流れは細かく炉の規模はそれほど大きくはないと判断される。すなわち、

配 4は細かい間欠的流れが固化したものを示し、叱 2、 3は これらが集合した物であるが、L2

は、流れがやや連続的になリミミズ腫れ状に、配 3は流動性が良好であつたため貯溜し表面が滑

らかな塊状になつたものと推定される。

また、資料陥 2,3,4について、操作法が鐸押し的か銑押し的かを推定のため、FeO―T102 Si02

構成比を既知データーと比較すると、図 6に示すようになり、本資料鉄滓は、鐸押し操業により

生成したものと推察される。

Si 02 01

● 2

● 3

● 4

● 5

A l

△  2

△  3

△ 4

(2)

:砺 波 た た ら
(3)e:け ら押し

ハ :銑押し

靖国たたら
(4)

日本鉄鋼協会復元たたら一代

日本鉄銅協会復元たたら二代

日本鉄銅協会復元たたら三代
(5)

価谷たたら
(a)

菅谷たたら(こ もり)

菅谷たたら(上 り)

菅谷たたら(下 り)

② :本資鵜 、2鉄滓

③ :本資料配 3鉄滓

④ :本資料配4鉄滓
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図 6
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(2)資鵡 、5(炉壁)について

化学組成について、従来調査の製錬炉、鍛冶炉の炉壁組成と比較してみると、表 4に示すよう

になる。

表 4の外壁土質のSi02、 A1203に よれば、鍛冶炉的な炉壁組成であるが、内壁 (溶融部)につい

てみると、鉄、C aoの富化率が高く、また、オーガイ ト:(Ca,Fe,Mg)Si02が 構成鉱物組成とし

て認められることから製錬炉の炉壁片であると判断される。製錬炉とした場合、Si02(約57%)

が低い特徴があリスラグ生成には不利といえるが、A1203(約 27%)が高く耐火性にすぐれた土質

であるといえる。また、T102(1・ 1%)が高く、T・ Fe(6.8%)も 高めであることから砂鉄分

をかなり多く含んでいると推察される。

Si02は スラグの融点を下げ溶湯との分離を容易にするために必要な組成であり、不足の場合

はその作用を補 うため炉中へ Ca分の添力日が考えられるが、本調査の資料配 1～配 4鉄滓が配 5

炉壁片に関わる炉で製錬されたとすれば、そのようなことはなかつたと言える。

表4 炉壁の分析結果まとめ

(※)Fe304:マ グネタイ ト、Fe O:ウ スタイ ト、Fe2Si04:フ アイヤライ ト、

(Ca,Fe,Mg)Si02:オ ~ガイ ト、Si02:シ リケー ト、A1208:アルミナ

8.結論

(1)資料NO.1は低チタン砂鉄を始発原料とした製錬滓で、炉底に残留した鉄滓と思われる。

(2)資料陥 2、 3、 4、 は低チタン砂鉄を始発原料とした製錬滓で形状、光沢より流出滓と思

われる。

(3)資料NO.5は製錬炉の炉壁片であると思われる。

以上分析は、日立金属仰冶金研究所、仰ハイメック中国事業所が実施し、和鋼博物館村サII義行

が報告書にまとめた。

資  料
外  壁 (粘上部) 内 壁 (溶融部)

Si02 A1203 T・ Fe A1203/
S102

Fe Ca0 FeO/

Fe208
鉱物組織 (※ )

Nα 5 56.81 26,79 6.85 0.47 2.27 7.27 3.07 FeO、  (Ca,Fe,Mg)Si02

製 錬 炉

儡X4X5Xη

64.4-
77.1

13.1～

18.6

1.9-
3.4

0。 19～

0.28

2.4～

3.1
増加 高い

Ti02/ミ ,Si02ヌ終

A1203;系

鍛 冶 炉

(8X9)

54.3-
56.0

19。 1～

24.6

3.5～

7.1

0。 35-
0,45

(2.3
変化

無し
低い

FeO、 Fe304

FeO+Fe2Si04
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