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研究成果の概要（和文）：生産遺構土壌から安定的に検出されるイネを中心とした１年生イネ科

植物に由来するプラント・オパールに含まれる炭素を利用して、生産遺構の年代決定を行う手

法の構築に取り組んだ。その結果、年代の測定精度には検討の余地があるが、国内の生産遺構

土壌については、土壌採取からプラント・オパール抽出、夾雑炭素除去、プラント・オパール

中の炭素抽出、年代測定（AMS）までの各工程について、実用性や普及性を備えた条件や方法

を決定でき、生産遺構の年代を測定する一連の手法を構築することができた。 
 

研究成果の概要（英文）：We tackled the construction of the technique which makes an age 
decision of production remains using the carbon contained in the phytolith of Gramineae 
stably detected from soils. As a result, we succeeded in the setting of the best condition 
and technical development about the four processes (plant opal extraction from soil, 
contaminated carbon removal, carbon extraction from plant opal, age determination) that 
constitute this technique. Although there is room for considerations about the accuracy 
of age determination, we have constructed a series of techniques of measuring the age 
of production remains. 
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１． 研究開始当初の背景 
縄文時代に農耕が営まれていたことは、多

くの研究者が認めるところである。しかし、
その実像に迫る上で必要不可欠な生産遺構
の検出は今日まで行われていない。こうした
状況にある原因としては、生産遺構調査にお
ける、２つの方法論的な問題が挙げられてい
た。１つは「生産遺構の探査法」であり、も

う１つは、「生産遺構の年代決定法」である。 
(1)生産遺構の探査法の現状 
 縄文農耕のイメージとしては、東アジアの
山岳地帯で営まれている焼畑を想定する研
究者が多い。生産遺構の探査については、プ
ラント・オパール分析を利用して宮崎県椎葉
村の焼畑を探査・検証した事例等がある。こ
の手法は研究代表者が国内外でも実施して
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いるものであり、中国での生産遺構探査でも
実績を挙げている。また、同者は、平成 17
～20 年度基盤研究（B）「縄文時代の稲作マッ
プ作成に向けた実証的調査研究」により、縄
文時代後期の稲作が存在する可能性が高い
遺跡の絞り込みも行っており、生産遺構の探
査については、実施可能な段階に来ている。 
(2)生産遺構の年代決定法の現状 

生産遺構の探査により、遺構が特定されて
も、水田や畑から、年代測定可能な炭化種子
の安定的な検出を期待することは難しい。さ
らに、焼畑では、その立地や利用期間の短さ
から、その検出は厳しく、生産遺構の年代デ
ータが確実に得られる状態には至っていな
い。プラント・オパールは、主にイネ科の植
物の細胞に珪酸が蓄積されたものであり、そ
の中には、生育過程に吸収した炭素が含まれ
ている。プラント・オパールは、焼畑の探査
で利用される程（数千個／土１ｇ）残留して
いる。こうしたプラント・オパールを効率よ
く抽出して年代測定が行えれば、生産遺構探
査と連動した画期的な手法を構築すること
が可能となる。研究開始当時、プラント・オ
パールを 300mg 以上集めれば、AMS による年
代測定が可能となってきていた（BETA 社の
み）。しかし、土壌からのプラント・オパー
ルの抽出は難しく、世界的にも実施例は限ら
れていた。我が国では、研究代表者が平成 16
～18 年萌芽研究「プラント・オパールからの
環境情報抽出に関する基礎研究」で、テフラ
直下の腐食土壌のプラント・オパールについ
て試行した日本初の事例があるのみであっ
た（測定は BETA 社）。 

このように、当時、プラント・オパールの
抽出方法は粒径や比重にもとづく基礎的な
段階であり、また、国内施設で年代測定でき
ないため、測定精度等の評価検討も不十分な
状態にあった。 

そこで、我が国の土壌の種類や堆積状況に
適したプラント・オパールの抽出方法の確立
と国内施設（名古屋大学年代測定総合研究セ
ンター）で年代測定を実施し、実用に耐える
生産遺構の新しい年代測定方法の確立を目
指すという本研究を着想・企画するに至った。 
 
２．研究の目的 
 本研究では、以下の３つを具体的な目的と
して設定し、手法の構築を目指した。 
(1)生産遺構土壌からのプラント・オパール
抽出方法の確立 

抽出にはこれまで粒径と比重が用いられ
ているが、我が国の土壌の種類や堆積環境に
応じた細かな抽出方法や抽出条件の設定が
必要である。そこで、遺跡の立地や堆積環境
を元に試料の選定や採取方法を設定すると
ともに土壌からのプラント・オパール抽出方
法（粘土粒子や夾雑鉱物の除去）を構築する。

また、土壌の年代測定に必要な土壌重量の設
定を行う。 
 
(2)プラント・オパール中の炭素による年代
測定法の確立とその信頼性の検証 
プラント・オパールからの炭素の抽出と年

代測定までの一連の技術を確立する。また、
年代の明らかな土壌中のプラント・オパール
の年代を測定し、その信頼性（精度）につい
て検証を進める。また、夾雑炭素の分解処理
法の比較検討も行う。 
  
(3)プラント・オパールによる年代測定マニ
ュアルの作成 
 本研究では、測定方法の普及も視野に入れ、
プラント・オパールの抽出方法や測定方法を
まとめたマニュアルを作成する。 
 
３．研究の方法 
本研究では、先に述べた研究目的に基づき、

測定試料である遺跡土壌の選定・採取から、
土壌からのプラント・オパールの抽出そして
含有する炭素による年代測定までの一連の
手法を構成する以下の項目について、検討を
行った。具体的には、各項目について文献調
査・フィールド調査・実験により、最適条件
の設定や必要な関連技術の開発（含む装置製
作）を行った。 
(1) 年代測定試料の選定と採取について 

ここでは、次の４点、「水田址の立地と地
形環境」、「遺跡の立地と地層の堆積状況」、
「遺跡立地と堆積環境から予想される夾雑
粒子」、「測定に必要なプラント・オパールが
確保可能な土壌重量」について検討を行った。 
(2)土壌からのプラント・オパール抽出 
まず、土壌からプラント・オパールを含む

粒子を抽出するための「土壌の希釈と粒子の
分散」、「粒径分画：篩別による夾雑粒子除去」、
「粒径分画：沈底法による粘土粒子の除去」
および「比重分画：鉱物粒子の除去及び微小
な有機物の除去」についての条件設定と関連
技術の開発を行った。さらに、プラント・オ
パールと比重が近い特殊な夾雑粒子（火山ガ
ラス・海綿骨針）の除去方法の検討と技術開
発に取り組んだ。 
(3)夾雑している炭素の除去について 
 特殊な設備が必要となる「過塩素酸分解」
の代替となる普及性の高い分解方法の比較
選定を実験的手法により検討した。 
(4)プラント・オパールからの炭素の抽出と
測定 
 プラント・オパールを溶融させ、含まれて
いる炭素を抽出し、AMS で年代測定を行う一
連の方法について、研究分担者の研究施設
（名古屋大学年代測定総合研究センター）で
検討を行った。 
 



 

 

(5)年代測定の精度 
 様々な遺跡や堆積条件における土壌から
抽出したプラント・オパールの年代測定結果
を比較検討することにより、精度の検討を進
めた。 
 
４．研究成果 
 研究方法で述べた各検討項目に沿って、得
られた成果を述べる。 
(1) 年代測定試料の選定と採取について 
①遺跡立地や堆積環境が試料に与える影響
と想定される夾雑粒子 

遺跡の立地や生産遺構の堆積環境によっ
て、測定試料である土壌には、生産活動（耕
作）が開始される基盤土壌に包含されている
プラント・オパールや生産活動によって土壌
が堆積してく間にも地表水とともに一定の
範囲の有機物や土壌によって供給されるプ
ラント・オパールが含まれている。そのため、
本研究の目指す測定方法の測定精度や実用
性を評価し、また、同法の適用限界を検討す
るために、立地や堆積環境が異なる遺跡の比
較検討を行った。検討の結果、試料採取につ
いては、以下の３つのモデルが設定され、そ
れぞれのモデルに該当する遺跡での調査の
結果、モデル１ないしモデル２であれば、プ
ラント・オパールの給源が測定結果に与える
影響は大きくないと判断された。 

また、除去法の確立が必要な夾雑粒子とし
ては、以下の３つが明らかとなった。 
・磁性鉱物および粒子（主に火山灰性土壌） 
・火山ガラス（火山灰性土壌） 
・海綿骨針（海進等の影響を受けた土壌や海
浜に立地する遺跡土壌、施肥の影響もある）。 
 
②年代測定に必要なプラント・オパールが確
保可能な土壌重量 

生産遺構土壌を対象としたプラント・オパ
ール定量分析では、イネ、ヨシ属、タケ亜科、
ウシクサ族、キビ族および樹木の一部を対象
としている。そこで、名古屋大学など国内の
年代測定機関においてグラファイトの作製
と AMS 測定が可能な 500μg の炭素を確保す
るのに必要な土壌重量を、「各植物のプラン
ト・オパール１個から抽出可能な炭素量」と
「全国各地の生産遺構土壌のプラント・オパ
ール密度と組成」を実験から求め検討した結
果、乾燥重量 500ｇを確保すれば測定に必要
なプラント・オパールを確保できることが明

らかとなった。 
 

(2)土壌からのプラント・オパール抽出 
プラント・オパールの炭素含有率は、給源

植物によるが 0.2～2.0％と低く、プラント・
オパールからの年代測定には 300mg以上が必
要であるとされている。これは、イネのプラ
ント・オパールに換算すると、実に 400 万個
程度に相当しており、測定に必要な純度の高
いプラント・オパールの確保にはかなりの手
間と時間を要する。そのため、当該手法の実
用化と普及のみならず、年代測定の精度検証
をはじめとする基礎研究推進においても大
きな障害となってきた。 
 この４年間の取組により、「土壌からのプ
ラント・オパールの抽出」については、基本
的にどのような土壌であっても、安定した抽
出が可能であるだけでなく、抽出を担う実験
者の負担という点からも、実用に耐える手法
を確立することができた。以下、当該手法の
仕組みと各工程について述べる。 
＜土壌からのプラント・オパールを抽出する
仕組み＞ 
 抽出の仕組みは、プラント・オパールが有
する特定の粒径および比重の粒子を取り出
すことを基本とし、粒径分画および比重分画
の組み合わせで構成されている。特に、対象
とするプラント・オパールは、一年生のイネ
科草本由来のものを想定していることから、
粒径が 20～125 ミクロン、比重が 1.5～2.3
のものに限定している。 
 また、当該手法では、プラント・オパール
中の微量な炭素を用いて年代測定を行うこ
とから、「他の炭素の汚染を避けるため、薬
品の使用を抑制」、大量のプラント・オパー
ルを集める必要から、「1kg 程度の土壌の一括
処理を可能とする」を重視して抽出法の構築
を行った。 
＜抽出の工程＞ 
 以下が、構築した抽出工程である。なお、
当該工程では最大 1㎏の土壌（採取時重量）
が処理可能である。また、粘土除去の工程を
自動化した結果、一般的な土壌であれば、抽
出が約 5日、土壌中のプラント・オパールの
回収率が約 80～90％とほぼ実用手的な水準
に達している。 
【抽出工程】 
・採取土壌の水中分散：2 リットルを目安に
土壌に水を加え、攪拌機で粒子分散させる。 

・篩別（500 ミクロン・250 ミクロン）によ
る粒子除去（粒径分画） 

・粘土および 20 ミクロン未満の粒子除去（ス
トークス沈底法） 

・篩別(125 ミクロン)による粒径除去（粒径
分画） 

・粒径や比重で単純除去が困難な夾雑粒子の
除去（土壌により選択的に適用） 



 

 

・ 超音波照射（プラント・オパールの付着
物（粘土等）の除去） 

・ 20 ミクロン未満の粒子除去（ストークス
沈底法） 

・乾燥 
・重液（SPT:比重 2.3）による比重分画（浮

遊部分を回収） 
※SPT：ポリタングステン酸ナトリウム 

・重液の希釈洗浄と乾燥 
・重液（SPT:比重 1.5）による比重分画（沈
殿部分を回収） 

・重液の希釈洗浄と乾燥 
この処理工程に加え、以下に述べる夾雑粒

子除去を行うことで、基本的に国内の土壌で
あれば、プラント・オパールを高い純度で抽
出することが可能となった（写真参照）。 

 

写真 抽出処理前（粘土のみ除去） 

 

写真 抽出処理後 
＜夾雑粒子の除去＞ 
 通常の工程での除去が困難な磁性鉱物お
よび粒子、火山ガラス、海綿骨針については、
それぞれ以下の方法で除去が可能となった。 
磁性粒子の除去：当該粒子は、純粋な鉄等で
はなく、これらと珪酸が融合した状態にある
ため、比重分画が有効に作用しないことが多
い。なお、鉄分が微量なため、通常のフェラ
イト磁石等での回収は不可能である。 
火山ガラスの除去：火山ガラスは比重が 2.6
であるため、一般的には比重分画が有効であ
るが、実際には、付着物等の関係で完全な除

去は難しい。そこで、火山ガラスの大きさを
利用し、60 ミクロンを基準とした篩別の工程
を加えることで、除去が可能である。 
海綿骨針の除去：海綿骨針は、プラント・オ
パールとほぼ同じ比重を持つだけでなく、形
状も針状をしているため、火山ガラスのよう
な単純な篩別では、効果が低い。そのため、
唯一の形態的な差異である海綿骨針の長さ
を利用した篩別が必要である。篩別では、海
綿骨針を大きく振動させずに、主にプラン
ト・オパールを振動させて、篩を通過させる
ことである。120 ミクロンのメッシュの上に
試料を展開し、微小な振動を加えることで分
画するのが実用的である。また、試料が帯電
すると粒子の分離が悪くなるため、静電気を
除去するとよい。 
この手法の確立は、年代測定だけでなく、

プラント・オパール中の DNA や特定元素の同
位体比などの分析を試みている関係分野の
研究にも寄与できる成果と言えよう。 
 
(3)夾雑している炭素の除去について 
プラント・オパールは、土器胎土から検出

されることからも分かるように、ガラスと同
じ耐熱性を有している。そのため、ガラス器
具の付着物を除去する場合と同様な処理を
用いることができる。有機物の分解において、
高い分解効果を求める場合には、「過塩素酸
分解法」が用いられることが多い。微量な炭
素を対象とするプラント・オパールの年代測
定に関する研究でも用いられている。しかし、
当該処理方法は、分解過程の制御に熟練が必
要であり、制御を誤ると、加熱および有機物
との接触により爆発することがある。また、
当該手法を用いる際には、高価な当該処理用
に設計されたドラフト等の設備と実験者の
熟練が必須である。そこで、以下の６つの分
解処理を水田遺構土壌から抽出したプラン
ト・オパールに施し、その年代測定値の比較
を実施し、当該分解手法の代替となる安全で
比較的安価な汎用機器等を用いた夾雑炭素
の分解処理工程の選定あるいは構築を検討
した。 
方法１：ダイジェスダール分解（硫酸と過酸
化水素水の加熱分解） 
方法２：ダイジェスダール分解＋乾式灰化 LT 
方法３：硫酸と硝酸による加熱分解 
方法４：乾式灰化 LT（６時間で室温から 550℃
まで加熱し焼成灰化） 
方法５：乾式灰化 HT（６時間で室温から 800℃
まで加熱し焼成灰化） 
方法６：過塩素酸分解 
実験の結果、やや古い年代値となるが、方

法１および方法４が過塩素酸分解に比較的
近い値が得られている。プラント・オパール
は内部に空洞を有するものがあるため、薬品
の反応に比べ、安定して分解効果が期待でき



 

 

る乾式灰化 LT（６時間で室温から 550℃まで
加熱し焼成灰化）によって、夾雑分解処理を
行うのが過塩素酸分解の代替法としては適
していると判断された。また、同法は比較的
安価なマッフル炉で実施できるため、実用性
という点でも条件を満たしている。 
 
(4)プラント・オパールからの炭素の抽出と
測定 
 名古屋大学年代測定総合研究センターの
検討によって、助燃剤に鉄を用いて、高周波
加熱炉で燃焼させることでプラント・オパー
ルから炭素抽出できることが明らかとなっ
た。また、抽出した炭素からグラファイトを
作製し、AMS による年代測定が実施された。
その結果は、同一試料を測定した米国 Beta 
Analytic 社の結果と調和的であり、検討課題
はあるものの、国内でプラント・オパール中
の炭素から年代測定を行う一連の手法が構
築できた。以下、当該手法について紹介する。 
＜高周波加熱炉によるプラント・オパールか
らの炭素抽出と測定＞ 

プラント・オパールからの炭素抽出には高
周波加熱炉（LECO Corporation 製の HF-10）
を用いた（写真参照）。この高周波加熱炉は、
土壌試料等の炭素・窒素存在量分析装置に組
み込まれて使用されている。名古屋大学では、
木炭による製鉄が行われた時代の鉄製品の
14C 年代測定において、試料鉄を溶融して鉄
中に残留する木炭起源の炭素を抽出ために
用いている。このように、鉄が溶融する温度
まで加熱できるため、石英（石英の 1種であ
る水晶の融点は 1610°C）を溶融して石英中
の炭素を燃焼し、CO2 として回収できること
が期待される。 

写真 RF加熱炉とCO2精製抽出用真空ライン
 プラント・オパールは微小な粉末であるこ
とから、加熱する際に飛散して装置を汚さな
いために、ほぼ同量の酸化銅粉末（酸化銅粉
末 100mesh、200-18341 有機元素分析用）と
混合して用いる。プラント・オパール 500mg
程度と粉末酸化銅 500mg 程度を混合し、高周
波加熱助燃剤である微粒鉄（LECO-502-231）
1.5g 程度と共に、事前に 1000°C で加熱処理

し、深さ 18mm、内径 18mm、内容積約 4ml の
酸化アルミニウム製のるつぼに入れ、高周波
加熱炉に装填する。 
 加熱炉を真空に排気したあと、高純度酸素
（太陽東洋酸素（株）製、CO, CO2 < 0.1 ppm）
で反応炉を 0.5 気圧程度に満たしたあと、毎
分 200ml の流量で酸素を流しながら、4 分間
RF 炉で加熱して、プラント・オパール中の炭
素を CO2 として抽出する。燃焼ガス中に含ま
れる CO2 を真空ラインを用いて精製し・分離
する。燃焼ガスの成分はほとんどが酸素であ
り、二酸化炭素とイオウ酸化物等が微量に含
まれる可能性がある。イオウ酸化物は二酸化
マンガンを用いて吸収除去する。燃焼ガス中
の CO2 は、３連の液体窒素トラップに燃焼ガ
スを徐々に通過させることにより固化・固定
し、一方、酸素は真空ポンプで排気して除去
を行う。回収した CO2 は、-100°C に調整し
たエタノールで水分を除去したあと、一定容
積内でガス圧を読み取ることで定量する。こ
うして回収した CO2 を、鉄触媒の水素還元法
でグラファイトに変換して、名古屋大学のタ
ンデトロン加速器質量分析計を用いて、14C
年代の測定を行う。 
 
(5)年代測定の精度 
 年代測定の信頼性、すなわち測定精度につ
いては、名古屋大学、BETA 社いずれの測定結
果も全体的に想定される年代よりも古い年
代値を示すものが多いという結果を得た。 
堆積環境が限定的な試料については想定

年代と調和している傾向が見られるが、一方
では現生のプラント・オパールの値が古くな
るなど、プラント・オパール中の炭素の給源
や夾雑炭素処理効果といった基礎的な部分
を含めた検討が必要であるという課題が明
らかとなった。これらについては、今後も継
続的に解明に取り組んで行きたい 
  
(6)年代測定マニュアルの作成 
土壌からのプラント・オパール抽出そして

その中の炭素による年代測定までの一連の
手法はほぼ完成することができた。そこで、
当該研究の報告書を作成するともに巻末の
付録として「土壌からプラント・オパール中
の炭素による年代測定について －簡易マ
ニュアル（2013 年版）－」を掲載した。年代
測定だけでなく、多量のプラント・オパール
を必要とする関係分野の研究での活用が期
待される。 
 

(7)まとめ 
 本研究は、プラント・オパール中の炭素に
よる年代測定法に関する国内初の取組であ
った。研究の結果、日本の土壌に対応したプ
ラント・オパールの抽出法と国内研究機関で
の年代測定までの仕組みが構築でき、先行し



 

 

ていた海外と並び、今後同じ水準で、当該研
究を推進できる体制が整備された点は大き
な成果と言えよう。本研究で検討課題として
残ることとなった測定精度は、最近海外でも
議論され始めており、今後、国内外の研究者
と連携をとり、解決を図ってゆきたい。 
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