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１．はじめに 

下水汚泥はリン、窒素、有機物等を含んでおり、肥

料・土壌改良資材などの緑農地利用に適している。し

かし、下水汚泥には、重金属類や内分泌攪乱物質も含

まれており、未処理のまま使用すると土壌汚染に繋

がる可能性がある。 

 本研究は、緑農地利用促進のために、下水汚泥中の

リンを損なわずに、有害物質を除去する技術の開発

を目的としている。先の研究では、内分泌攪乱物質で

あるノニルフェノール（NP）を対象とし、強い酸化

力を持つ鉄(Ⅵ)酸カリウム(K2FeO4)を用いて NP を

分解できることを明らかにした。しかし、使用してい

た鉄(Ⅵ)酸カリウム試薬が製造中止となり、入手する

ことが困難となった。そこで、鉄(Ⅵ)酸カリウムの原

料である次亜塩素酸カリウムと硝酸第二鉄の混合液

による NP 分解を検討した。 

 

2.実験方法 

(1)混合液の作成 

 混合液は、Li ら
1)
による湿式の鉄酸カリウム作成

方法に基づき作成した。使用する薬品は、水酸化カリ

ウム、次亜塩素酸カリウム(残留塩素濃度 5~7％)、硝

酸第二鉄・9 水和物である。反応式は(1)のとおりで

ある。 

Fe(NO3)3・9H2O+5KOH+3/2KClO 

→3/2KCl + 23/2H2O + K2FeO4 + 3KNO3 ...(1) 

次亜塩素酸カリウム溶液 20 mLに水酸化カリウム

を 12 g加えマグネットスターラーを用いて攪拌する。

反応の際、発熱するので冷やしながら行う。強アルカ

リ状態にして、硝酸第二鉄・9 水和物を 3.75 g 加え

20 分攪拌する。この時点で、Fe(Ⅵ)酸イオンが生じ

る。本方法では、この後、水酸化カリウムや有機溶媒

による洗浄を行い、純度の高い鉄酸カリウムを回収

するが、本研究ではこれらの操作を省略した。 

ABTS 試薬を用いて、作成した混合液中の Fe(Ⅵ)

酸イオン濃度を調べた。しかし、混合液中の Fe(Ⅵ)

酸イオンに加えて残留塩素も ABTS 試薬と反応して

しまったため、正確な Fe(Ⅵ)酸イオン濃度を測定す

ることはできなかった。そこで、吸光度に基づいて酸

化剤の消費を追跡した。また、混合液の塩化物濃度を

パックテストで分析したところ、混合液を作成する

ときに添加した次亜塩素酸カリウム溶液中の塩素濃

度とほとんど同じ濃度の塩化物が検出された。この

ことから、混合液を作成する段階で次亜塩素酸の多

くが、反応式(1)に示すように硝酸第二鉄と反応した

と考えられる。 

 

(2)NP 分解 

 4-ノニルフェノールの標準物質をメタノールに溶

解し、1 g/L となるように作製したものを、標準原液

とした。この原液を 1 mg/L になるように、超純水を

用いて1 Lビーカーに希釈し、これを試験液とした。

作成した混合液を 25℃の恒温室内で Fe 濃度が 0.1、

0.5、1.0 mg/L となるように、攪拌しながら試験液に

添加し、NP 分解実験を行った(表-1)。混合液には未

反応の塩素が残っている可能性があり、その場合、

Fe(Ⅵ)酸イオンに加えて、残留塩素も NP を分解す

ることが考えられる
2)
。また、次亜塩素酸カリウムも

酸化剤として用いられることが多い。そこで比較の

ために、次亜塩素酸カリウム溶液のみでの NP 分解

も検討し、混合液を作成するときに添加する次亜塩

素酸カリウム溶液の塩素濃度に合わせて行った(表-

1)。 

表-1 混合液による NP 分解の条件 

混合液あるいは次亜塩素酸カリウム溶液の添加前

と添加後 1、5、15、30、60 分に、試料を 3 つずつ

採取した。濃縮管に試料を 5 mL、メタノール 2 mL、

ジクロロメタン 1 mL を入れ、10 分間振とうし、1

時間静置した。ジクロロメタンの層が下に沈殿する

ので、それ以外の部分を取り除き、シリンジで0.2 mL

分取する。分取した試料に内標準物質であるアント

ラセン d-10（関東化学、環境分析用）を 0.2 mL 加

え、NP を誘導体化（トリメチルシリル化）するため

に、N,O-ビストリフルオロアセトアミド（和光純薬

工業、環境分析用）を 0.2 mL 添加した。1 時間静置

したものを測定試料とした。NP 濃度を GC-MS

（Agilent,7890A/5975C）により測定した。分析は下

水試験方法（追補暫定版）
3)
に従って行った。 

3.実験結果 

図-1 に混合液を添加した場合での NP 濃度、pH お

よび吸光度の経時変化を示す。図-1(a)を見ると、Fe

濃度 0.1 mg/L の条件では、時間が経過しても NP は

ほとんど分解されなかった。Fe 濃度 0.5 mg/L の条

件では、混合液を加えた直後に、NP を 0.8 mg/ L ま

で分解した。添加 15 分後には、およそ半分を分解し、

60 分後には、0.3 mg/L まで分解した。Fe 濃度 1.0 

mg/L の条件では、混合液の添加直後には半分ほど分

解した。そして、時間経過により分解されていき、60

分後にはほぼすべて分解できた。

NP濃度(mg/L) Fe濃度(mg/L) Cl 濃度(mg/L)
0.1 0.24
0.5 1.2
1 2.4
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図-1(b)に示す pH は、混合液を添加する前を 0 時

間目としており、その pHは約 5.7 であったが、混合

液添加後に 9～10 まで増加した。Fe 濃度 0.5、1.0 

mg/L の条件では、pH はほぼ一定であった。 

図-1(c)は、ABTS 試薬を用いた場合での吸光度を

示しており、吸光度の減少は、混合液中の酸化剤の消

費を意味する。吸光度を見ると、NP 無しの Fe 濃度

1.0 mg/L の条件では、ほぼ一定の値であり、Fe 濃度

0.5、1.0mg/L の条件では、吸光度が減少した。この

ことから、NP と反応し、Fe(Ⅵ)酸イオンまたは残留

塩素が消費されたと考えられる。 

 

図-1 混合液を添加した場合での NP 濃度、pH お

よび吸光度(415nm)の経時変化 

 

図-2 は、次亜塩素酸カリウム溶液を添加した際の

NP 濃度と pH の経時変化を示す。図-2(a)を見ると、

Cl 濃度 0.24 mg/L の条件では、時間が経過してもほ

とんど NP は分解されなかった。Cl 濃度 1.2 mg/L の

条件では、NP は時間経過によりわずかに分解され、

60 分後には、約 0.7 mg/L まで分解できた。Cl 濃度

2.4 mg/L の条件では、添加直後 NP は約 0.6 mg/L ま

で分解された。60 分後には 0.2 mg/L まで分解され

た。Cl 濃度 4.8 mg/L の条件では、添加直後に NP を

すべて分解できていることが分かる。図-2(b)を見る

と、時間経過ごとに徐々に pH が減少していること

が分かる。 

NP の分解について混合液と次亜塩素酸カリウム

溶液を比較すると、Cl 濃度 0.24 mg/L では、どちら

も NP は分解されなかった。Cl 濃度 1.2 mg/L、2.4 

mg/L の条件では、混合液の方が、より高い分解率が 

得られた。このことから、混合液中に Fe(Ⅵ)酸イオ 

ンが存在していると考えられ、混合液の方が強い酸

化力を持っていることが分かる。 

 

図-2 次亜塩素酸カリウム溶液を添加した場合での

NP 濃度と pHの経時変化 

 

4.まとめ 

鉄酸カリウムの原料である次亜塩素酸カリウム溶

液と硝酸第二鉄・9 水和物の混合液によって、NP を

分解できることが分かった。また、次亜塩素酸カリウ

ム溶液のみでも NP を分解できるが、混合液の方が

分解力が強いことが分かった。今後は、NP 分解後の

生成物の生分解性の確認や汚泥中の NP の分解を検

討する必要がある。 
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