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TADEUSZ WIERZBICKI

OZNACZANIE KAPROIAKTAMU W SCIEKACH POPRODUKCYJNYCH

Ws*ep

RozwOj przemysdu i powstawanie nowych gatezi produkcji
wyprzedzaja przewaznie rozpoznanie wpdywu wywieranego przez
odpadki poprodukcyjne na wode, powietrze i glebe® Przemyst
zuzywa coraz wiekszych ilosci wody i tym samym staje sie
przyczyna odwodniania znacznych obszardw, a jednoczes$nie po-
gtebia deficyt wodny kraju przez zanieczyszczanie woéd po-
wierzchniowych Sciekami®

Przemyst chemiczny bedacy jednym z najwiekszych konsumen-
tow wody, odprowadza jednoczesnie Scieki dos¢ trudne do oczy-
szczania. Zwlaszcza Scieki powstate przy produkcji tworzyw
i whkokien sztucznych wymagaja skomplikowanych i ucigzliwych
procesow oczyszczania® Poznanie chemicznego sk#adu tych Scie
kéw nie zawsze jest mozliwe z uwagi na wielkg ilos¢ rézno-
rodnych substancji chemicznych, znaczny stopien rozciencze-
nia I czesto brak odpowiednich metod analitycznych.

Rozwijajacy sie przemyst whkokien sztucznych spowodowat,
ze Scieki z produkcji kaprotaktamu staty sie ucigzliwe dla
pewnych obszaréw Polski. Zawierajg one obok réznych zwigzkéw
nieorganicznych takich jak azotan i azotyn sodu, siarczan
amonu, siarczyn sodowo-amonowy i in. - dos¢ znaczne ilosci
fenolu, cykloheksanolu, heksenu, heksanu, oksymu cykloheksa-
nom i kaprotaktamu oraz Slady wyzszych weglowodoréow.

Brak metodyki ilosciowego oznaczania niektérych z tych
sktadnikédw jak np9 cykloheksanolu, cykloheksanom i1 kaprolak-
tamu <araz utrudniak kontrole produkcji oraz ocene szkodliwosci
Sciekéw na biocenoze odbiornika.

W pracy niniejszej podjeto probe przystosowania metody ja-
kosciowego oznaczania kaprotaktamu podang przez Cserepke i
wspodppac, [I] do analizy ilosciowej w Sciekach poprodukcyj-
nych.3"

"Metody oznaczenia cykloheksanolu i cykloheksanom zostaty
Juz przez autora opracowane i beda podane oadzielnieO
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Czes¢ doswiadczalna

Oznaczanie kaprolaktamu w Sciekach przeprowadzano metoda
Jodob i zmutynow g»

OdczynniKki

Joaobizmutyn potasug 10 g azotanu bizmutowego rozpuszczo-
no w 50 ml 10% kwasu azotowego, a nastepnie dodawano porcja
mi 10% jodek potasu do momentu przejscia azotanu bizmutowe-
go w jodobizmutyn potasu (okO 15 g KJ), po czym uzupedniono
wodag do 250 mlo Roztwdr jodobizmutynu potasu z dodatkiem
kilku miligraméw kwasnego siarczynu sodu - ktéry zapobiega
szybkiemu rozktadowi - przelano do ciemnej butelki» Trwa-
408¢ tak sporzadzonego i przechowywanego odczynnika wynosi
1-2 miesiecy»

Kaprolaktamg produkt handlowy poddany czterokrotnej kry
stalizacji z ligroiny0O Do préb uzywano 0,1% roztwdr wodny
(@ ml a 1 mg kaprolaktamu)o

Wyznaczenie poprawki wynikajacej z rozpuszczalnosci jo-
dobizmutynowej pochodnej kaprolaktamu»

Wyznaczenie tej wartosci polegato na wytrzgsaniu odwazo-
nej i1losci - uprzednio wysuszonego w temperaturze 105°C
badanego osadu z 1 1 wody zawierajacej 10 ml jodobizmutynu
potasu* Po jednogodzinnym wytrzgsaniu, zawartos¢ butelki
przesaczono przez tygiel ze szkda spiekanego G4, suszono w
temp. 105°C i ponownie wazono» Réznice miedzy iloscig wpro-
wadzong 1 odzyskanag na tyglu przedstawia rozpuszczalnosc,
Wyniki wykonanych oznaczen zebrano w tabeli 1.

Tabela 1
Masa probki Masa proébki Rozpuszczalnosé
" wprowadzona odzyskana na tyglu
mg/1 mg/1 as/I1
1780,6 1438,4 342,2
1324,4 949,8 374,6
1526,2 1163,4 362,8
1344,8 987,6 357,2

952.6 592,2 360, 4



Oznaczanie kaprolaktamu w Sciekaeho«o

Do dalszych obliczen przyjeto wartos¢ sSrednig zaokraglong
do 360,0 mg/l (dla temperatury okD 20 C)O0 Wzdor jodobizmu-
tynowej pochodnej kaprolaktamu, okreslony na podstawie ana-
lizy ilosciowejg
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pozwala ustali¢ stosunek masy drobinowej kaprolaktamu do
masy drobinowej omawianej pochodnejO
Wartos¢ ta wynosi
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przeto ostateczny wzér na zawartos¢ kaprolaktamu w Sciekach
po wprowadzeniu poprawki przedstawia sie jak nastepuje?

X =0,123 , (ayso.o0) . 1l°°° ain

gdzies
a - waga osadu pozostatego na tyglu,
V - objetos¢ probki sciekow wzieta do oznaczeniaO

Wykonanie oznaczenia

Do zlewki stozkowej wla¢ Scisle okreslong ilos¢ Sciekow
klarownych, probke zada¢ kwasem siarkowym do pH = 1.-2 (w
przypadku wytracenia sie osadu, probke przesgczy¢), a naste-
pnie wla¢ 1-2 ml jodobizmutynu potasu« Wytrgcony osad barwy
czerwonej (o roéznych odcieniach zaleznych od pH) przesgczyc¢
w temperaturze o0k,20°C przez tygiel ze szk#a spiekanego G-4#
przemy¢ mata iloscig eteru dwuetylowego, wysuszy¢ w tempe-
raturze 105 C i1 zwazyé« Uzyskang wartos¢ wstawi¢ do wzoru 111

Powyzszg metoda przeprowadzono oznaczenia kaprolaktamu
w Sciekach spreparowanych oraz w Sciekach poprodukcyjnych
Zaktadow Przemysdu Azotowego w Tarnowie 1 Zakdadow Tworzyw
Sztucznych w Gorzowie WlkpO Tabela 2 przedstawia wyniki
uzyskane dla sciekdéw spreparowanych«
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Tabela 2

Masa kaprolaktamu Biad pomiaru

wprowadzona oznaczona
mg/0 ... mg/1 e e
286 264 - 6,9
340 352 + 2,1
425 407 - 4,1
486 471 - 3,5
553 514 - 2,2
642 627 - 3,3
682 651 - 3,2

Ponadto stwierdzono, ze wyglad oraz sk#ad chemiczny osadu
wytrgconego ze sciekow poprodukcyjnych kaprolaktamu nie od-
biega od skdadu podanego powyzej (i)-

Wnioski

Préby przeprowadzone na sciekach spreparowanych oraz po-
produkcyjnych wykazaty, ze omawiana metoda moze mie¢ zasto-
sowanie do ilosciowego oznaczania kaprolaktamu. Pozwala ona
na stosunkowo szybkie dokonanie pomiaru (ok, 30 minut) i
moze by¢ stosowana dla stezen kaprolaktamu wynoszgcych ponad
0,055 mg/ml. W przypadku gdy zawartos¢ kaprolaktamu jest
mniejsza od podanej, Scieki nalezy czesciowo odparowa¢ (naj-
lepiej pod préznia), tak aby stezenie osiggneto wartos¢ wy-
krywalng.
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BESTIMMUNG VON KAPROLAKTAM
IN INDUSTRIE-ABWASSERN

Es wurde eine quantitative Methode zur Bestimmung von
Kaprolaktam in Industrie-Abwdssern mittels KBiJ® untersucht.
Diese Methode erlaubt eine ziemlich schnelle Bestimmung
(Ungefahr 30 Min.) und dann bei Konzentrationen von 09055
mg/ml ab angewandt werdenO



