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Abstract 

It is well known 也at age of ancient iron artifi田個師且 be measured by using carbon contained 恒也e

iron a此ifacts. A RF furnace has been normally used to melt and oxidi目白e iron artifacts and to ex回ct

伺rbon 企omthem as a form of CO2• This me血od， however, requires a且 expensive equipment and takes time 

for carbon ex住'action. As an another method, normal quar包 tube is used for metal iron combustion at the 

旬mp町a旬開 of 10000C for about 15 hours. We 倍sted 也e qu町包 tube method of metal iron combustion 

successfully for metal iron in fine fra伊祖国 forms. Almost 100% r，田overy was attained when metal iron 

weight is less 也阻 15% ofCuO 也at is used 出血 oxidizer. As a second stage of our experi血阻.t， we are 

planning to combust a big lump of metal iron. 

Kψwords: ancient iron ar白ifact; ωrbon 田traction; RFルrnace; heating iron in quartz 加be; 14C dating; 

AMS 

キーク- 1-": 古代草寺皇官'&"炭素描111， 高周波J加熱熱炉，石英管封管法;放射佐炭素年代初Z吉; fJn，主吉

務質量分析

1.はじめに

古代の鉄製品の製作年代は，鉄中の炭素についての放射性炭素年代測定から推定されている.古

代の製鉄は，砂鉄や鉄鉱石などの酸化鉄を木炭の燃焼により高温にして， Cや CO により，鉄に結

合している酸素を分離させる方法で行われた.製鉄では，たくさんの木炭を消耗することから，炭

焼きにより作られた木炭はほとんど直ぐに使用される.従って，古代の鉄製品中に残っている炭素

は，製鉄や鉄製品を製作する際に用いられた木炭の残留物と考えられ，残留炭素を抽出し， 14C 年

代測定を行うことで製鉄や鉄製品製作が行われた時期を推定することが出来る (Cresswell 1992; 

Igはi et al. 1994; Nak阻ura et al. 1995; 小野ほか 1998) . 

これまでの鉄中の炭素抽出は，高周波加熱炉(写真1)を用いて，高周波加熱と同時に酸素と金

属鉄との酸化発熱反応で高温にして金属鉄を溶融して，金属鉄中の炭素を二酸化炭素として回収す

ることが一般的に行われてきた(Ig北i et al. 1994; Nak四国'a et al. 1995; 小野ほか 1998; 近藤・中村

2012) .しかしこの方法では，加熱炉装置と CO2 の分離・抽出真空ラインが必要となり，更に手間
のかかる実験となる.最近では，封管法による鉄中炭素の抽出 (Huls et al. 2004; Cook et al. 2001) 

の研究が進んできている.そこで，名古屋大学の AMS施設でも，この封管法による鉄中の炭素抽

出の検討を開始した.名古屋大学では，高周波加熱炉を用いた鉄中炭素の回収技術を確立しており，
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高周波加熱炉を用いる方法と結果を比較することで研究を実質的に推進できる.今回は，予備実験

として，炭素含有率が明らかな鉄試料について，封管法を適用して CO2 を抽出しその 14C 濃度(年

代)を測定した結果を報告する.

写真 l 高周波加熱炉と CO2 回収用の真空ライン

2. 鉄試料

実験に用いた鉄試料は，金属鉄から内部に含まれる炭素が出やすいように，削り状の金属鉄を選

別した.まず，名古屋大学が所有する高周波加熱炉 (HF-I0) のメーカである LECO 社が提供して

いる削り状の“標準鉄 501-938ヘ日本鉄鋼連盟が提供している削り状の“炭素鋼 030・7ヘ及び市販

の丸棒である"炭素鋼 S55C"を用いた(写真 2) .鉄の丸棒については，名古屋大学全学技術センタ

ーの鳥居龍晴技術専門員に削り状の鉄片を作製していただいた.通常の旋盤による削りクズのよう

な状態である.これを， lcm 程度の長さに切断して用いた.鉄試料の前処理として，アセトンを用

いて超音波洗浄を繰り返し， 900C で乾燥・保存した.

標準鉄501-938
(LECO社)
C:3.04% 

炭素鋼030-7 炭素鋼S55C
( 日本鉄鋼連盟) 市販品， 丸棒
C:0.196% C:0.52......0.58 

写真 2 炭素回収実験に用いた金属鉄試料
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2. 実験

封管して鉄試料を燃焼して鉄中の炭素を CO2 として回収する際の加熱温度として ， Huls et al. 

(2004) や Cook et al. (2001) は石英の軟化温度に近い 10000C まで昇温させている.そこで，外

径 9mm の石英管に前処理を終えた削り状の金属鉄を封入して加熱することにした.助燃剤の酸化

銅は，鉄試料の重量の 2 倍強を用いた.外径 9mm の石英管に直接鉄試料を入れて加熱すると，鉄

と石英が反応して，石英管にヒピが入って燃焼ガスが失われることが判明した.そこで，図 1 のよ

うに，外径 6mm の石英管を inner tube として用いた.

外側石英管-外径9mm
長さ330mm

内側石英管:外径6mm
長さ100mm

鉄試料:数mg炭素

酸化銅 (CuO ) : 

鉄と同亘

酸化銅 (CuO) :lg 

図 1 金属鉄，酸化銅と 6mm 及び 9mm 外径の石英管のセットアップ図

今回行った鉄試料からの炭素回収実験の諸条件を表 1 に示す.上記の 3 種類の鉄試料について，

試料鉄を同量用いて再現性をみることにし，また鉄試料の量を変えて回収率の変化をみることにし

た.

試料鉄と助燃剤酸化銅を入れて石英管を封じきったあと，全ての試料について 10000C で 15 時間

加熱した.

燃焼ガス中の CO2 精製・回収は，通常の木炭・木片等の試料に場合と全く同様に行った(中村

2001) .次に，得られた CO2 について，通常の方法でグラファイトを作製し，名古屋大学のタンデ

トロン加速器質量分析計を用いて，その 14C 濃度(見かけの年代)を測定した.

3. 実験結果と考察

細かく刻んだ金属鉄については，封管法により金属鉄中に含まれる炭素を CO2 として回収できる

ことを確認できた.

表 1 に CO2 の回収量(炭素に換算して示す) ，回収率が 100%であると仮定して時の各試料の炭

素含有率の計賃値，試料提供者が示した炭素含有率から算出される炭素回収率を示す.約1.5g の

酸化銅に対して，用いられる鉄試料の量が 0.25g 以下の場合は，炭素の回収率はほぼ 100% となっ

ている.鉄試料の量が 0.5g を超えると炭素回収率は 90%以下になることがわかる.

試料鉄 S55C について，得られた CO2 から，通常の方法でグラファイトを作製し，その 14C 濃度
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(見かけの年代)を測定した.その結果を表 2 に示す.測定された炭素安定同位体比 (ô13c) は，

通常の木炭の値と調和的である.また，得られた 14c 年代も，試料調製されたプランク試料(通常，

化学合成されたシュウ酸，キシダ化学(株)製の特級シュウ酸 (2 水和物)試薬 (57952) を用い

ている)について得られている値と調和的である.すなわち，特段の現代炭素による試料汚染は認

められない

表 1 金属鉄試料からの炭素回収結果

試料番号 炭素含有 外側 CuO 内側 CuO 鉄試料 炭素回収 炭素/鉄 炭素回収

率(%) (g) (g) (g) 量(mg) (%) 率(%)

S55C-1 0.55 1.00 0.50 0.50 237 0047 86 

S55C-2 0.55 1.05 0.51 0.51 2042 0048 87 

S55C-3 0.55 1.05 0.50 0.25 137 0.55 99 

Fe501-938-1 3.04 1.01 0.51 0.145 4043 3.05 100 

Fe501-938-2 3.04 0.98 0.54 0.121 3.70 3.06 101 

Fe501-938-3 3.04 1.02 0.52 0.059 1.83 3.08 101 

Fe030-7-1 0.196 1.09 1.05 1.04 1.52 0.15 75 

Fe030-7-2 0.196 1.00 1.01 1.01 1.51 0.15 76 

Fe030-7-3 0.196 1.02 1.08 0.63 1.11 0.18 90 

表 2 炭素鋼から抽出された CO2 の 14C 年代

試料番号 炭素含有 外側 CuO 内側 CuO 鉄試料 ﾔ13C 14C age Lab.Code 

率(%) (g) (g) (g) (%.) (BP", 10) (NUTA2-) 

S55C-1 0.55 1.00 0.50 0.50 -24.8 36699", 213 19576 

S55C-2 0.55 1.05 0.51 0.51 -24.7 38814主 263 19577 

S55C-3 0.55 1.05 0.50 0.25 -25.6 36031:219 19578 

4. まとめ

今回実施した金属鉄試料に含まれる炭素の抽出実験の結果，及び今後の検討課題として，以下の

点が明らかとなった.

a. 封管法で鉄試料中の炭素が抽出できる. (炭素回収率: 75%-100%) 

b. 鉄試料の量が少ないほど，炭素回収率は高い. (鉄試料の重量が酸化銅の 15%以下の場合には炭

素回収率は 100%に達する.

C. 表面積/体積比の高い微粒子や削り状では，鉄中炭素の回収ができることが明らかとなった

今後，比が低い鉄塊の場合をテストする必要がある.

d. 14C 年代については，高周波加熱炉法と比較する必要がある
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