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@ Verfahren und Anlage zum Regenerieren einer ammoniakalischen Atz16sung.

@ Zum Regenerieren einer ammoniakalischen Atzlﬁsung
wird einerseits der Atzldsung Sauerstoff zur Riickoxidation
des in der Atzlésung enthaltenen Atzmittels zugefithrt und
andererseits zumindest ein Teil der Atzldsung in eine Elek-
trolysezelle geflihrt, in der das in der Atzldsung enthaltene
abgedtzte Metall kathodisch abgeschieden wird. An der
Anode entsteht Sauerstoff. Um eine intensive Vermengung
der Atzldsung mit einem Sauerstoff enthaltenden Gas zu

erreichen, wird der an der Anode gebildete Sauerstoff unmit--
“telbar in die Atzlésung eingefihrt. Hierzu dient eine Flissig-

keitsstrahipumpe (Figurg 1, Bezugszeichen 10), deren Saug-
stutzen (11} mit einer Sauerstoffleitung {12) verbunden ist, die
mit an der Anode (17} der Elektrolysezelle (13} entstehendem
Sauerstoff gespeist wird. Als Arbeitsmittel dient der Fliissig-
keitsstrahlpumpe (10) die Atzlésung.
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Kernforschungsanlage Jiilich
Gesellschaft mit beschrénkter Haftung

Verfahren und Anlage zum Regenerieren einer ammoniaka-
lischen Atzl1l0sung

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
zum Regenerieren einer ammoniakalischen Atzl®dsung,
der zur Rilickoxidation des in der Atzldsung enthalten-
den Atzmittels Sauerstoff in Gegenwart eines
5 in der AtzlOsung enthaltenen Katalysators zuge-

fihrt wird und die zumindest teilweise zur Riick-
gewinnung abge&dtzten Metalls eine Elektrolysezelle
durchstromt, wobei kathodisch Metall abgeschieden

' wird und an der Anode der Elektrolysezelle Sauver-

\10 stoff entsteht. Die Erfindung umfaBt auch eine

Vorrichtung zur Durchfihrung des Verfahrens.

Alkalische Atzmittel werden zum Atzen metallischer
Gegenstédnde, insbescondere zur Herstellung -von
15 Leiterplatten, die auch unter der Bezeichnung
"gedruckte Schaltungen" bekannt sind, vor allem
dann verwendet, wenn die zu dtzenden Leiterplatten
gegen saure Atzmedien nichtbeéténdige Metéll—
teile, beispielsweise aus Blei, Zinn oder-Nickél,
20 aufweisen. Eine Riickoxidation der alkalischeni
Atz 1dsung nach Abdtzen des Metalls wird unpér
Zugabe von Ammoniakgas und/oder Ammoniumchlorid

in Gegenwart von Sauerstoff bzw. Luft durchgefiihrt.

672 &

25 Aus DE-0S 30 31 567 ist es bekannt,'in_der.Atélbsun94
.Katalysatorteilchen zu suspendieren, die das '
Ktzen selbst, aber auch die Rﬁckoxidation'de:
Atz 1l0sung beschleunigen und so den Zusatz»chemischer
ha
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Oxidationsmittel ersparen, die
zu toxischen Restl&sungen fiihren. Bei dem bekannten
Verfahren werden die abgedtzten Metalle in einer
Elektrolysezelle abgeschieden. Hierzu durchstrémt
ein Teil der Atzldsung,die Ammoniumsulfat aufweist,
die Elektrolysezelle. Dabei werden die abge-
dtzten Metalle an der Kathode der Elektrolyse-
zelle abgeschieden, an der Anode entsteht Sauerstoff.

Bei dem bekannten Verfahren wird die die Katalysator-
teilchen enthaltende AtzlOsung zur Riickoxidation

in Luft verspriht. Dies erfolgt unmittelbar

in der Atzkammer durch Aufspriihen der Atzldsung

auf die zu bearbeitenden Werkstiicke. Die Rick-
oxidation mit Luft ist nicht in allen Fidllen

von Vorteil. Dies insbesondere deshalb nicht,

weil der Atzldsung Ammonidk zur Einstellung C
des pH-Wertes zugegeben wird und Geruchsbeldsti-
gungen)%urch verdunstendes Ammoniak so gering

wie mdglich gehalten werden scllen.

Aufgabe der Erfindung ist es, bei einem Verfahren
der eingangs genannten Art die Atzld8sung in
einfacher Weise intensiv mit einem Gas zu ver-

mengen, das einen hohen Sauerstoffanteil aufweist.

Diese Aufgabe wird gemdB der Erfindung durch

die in Patentanspruch 1 angegebenen MaB8nahmen
geldst. Der AtzlGsung wird der an der Anode

der Elektrolysezelle entstehende Sauerstoff
zugefiithrt. Die in die Atzldsung eingeleiteten
Gasanteile, die zur Riickoxidation nichts beitragen,
wie beispielsweise die Stickstoffanteile bei

. Luft, sind gering. In vorteilhafter Weise wird

zugleich Sauerstoff genutzt, der in der Elektro-
lysezelle bei Rickgewinnung des abgedtzten Metalls

)+ sowie Umweltprobleme
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entsteht. ZweckmdBig ist. es, der Atzldsung
zugleich mit dem Sauerstoff Ammoniak zuzugeben
(Patentanspruch 2), um den pH-Wert der Atzldsung
einzustellen. In die Atzldsung muB so viel
Ammoniak zugegeben werden, wie im wesentlichen
durch Verdunsten beim Atzen in der Atzkammer

und beim Regenerieren der AtZlésung'verlorengeht.

Das beim Regenerieren in-der Elektrolysezelle

in den Gasraum oberhalb des Elektrolyten entwei-
chende Ammoniak 148t sich mit dem abgesaugten
Sauerstoff in die Atzl8sung zurilickflhren.

Das Ammoniak wird mit dem Sauerstoff in die
Atz16sung eingetragen und wie der Sauerstoff
intensiv mit der Atzlbsung vermengt. Diese
intensive Vermengung und feine Verteilung

der Sauerstoff enthaltenden Gase beschleunigt

‘die Rickoxidation.

Zur Durchfihrung des Verfahrens wird gemdB
Paténtanspruch 3 von einer Regenerieranlage
ausgegangen, die einen an einer Atzkammer
anschlieBbaren Zulauf fir aus einer Atzkammer
entnommene Atz 16sung aufweist. Die Atzldsung

wird zu einem Filter gefiihrt, der fiir Katalysator-
teilchen, die in der AtzlOsung suspendiert

sind, nicht durchlédssig ist. Die Katalysator-
teilchen werden aus dem Filter mit Hilfe von
Atzlésung ausgetragen, die liber einen Ricklauf

erneut in die Atzkammer einfihrbar ist. Zur

‘Regenerieranlage gehOrt eine Elektrolysezelle,

in die eine am Filter ahgeschlossene Verbindungs-

‘leitung fir als Filtrat gewinnbare, katalysator-
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teilchenfreie Atzl&sung fuhrt. Die Elektrolyse-
zelle weist einen an der Atzkammer anschlieBbaren
Ausgang fir an Metallionen abgereicherte Atz-
1&sung auf, die als frische Atzldsung in die
Atzkammer einleitbar ist. Zur Zufuhr von Sauer-
stoff in die die Katalysatorteilchen enthaltende
Atz ldsung mindet in den Riicklauf zur Atzkammer
eine Sauerstoffleitung, die mit an der Anode

der Elektrolysezelle entstehendem Sauerstoff
gespeist wird. Eine intensive Vermengung

des Sauerstoffs mit der Atzl0sung peschleunigt

die Riickoxidation.

Weitere Ausbildungen der Regenerieranlage

sind in patentanspriichen 4 bis 10 angegeben.
Danach ist an die sauerstoffleitung eine absperr-
pbare Zufuhrung fiir Ammoniak angeschlossen,

so daf zugleich mit der Zugabe des Sauerstoffs
der pH-Wert der Atz1dsung reguliert werden

kann. Zum Einfithren des sauerstoffs und des
Ammoniaks dient eine Flﬁssigkeitsstrahlpumpe,

die im Zulauf zur Atzkammer eingesetzt ist.

Mit der Flﬁssigkeitsstrahlpumpe wird eine
raschere Riickoxidation durch feine verteilung

des Sauerstoffs in der AtzlOsung erreicht.

Die Sauerstofleitung miindet am Saugstutzen

der Flﬁssigkeitsstrahlpumpe, die als Arbeitsmittel
von der die Katalysatorteilchen enthaltenden

Btz 1losung durchstromt wird. In Stromungsrichtung
der AtzlOsung gesehen vOr der Fliissigkeits-
strahlpumpe ist voml Riicklauf eine Druckent-
lastungsleitung abgezweigt, die in einem Auffang-

behilter fir 5tzldsung mindet, der zur Aufnahme
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der aus der Atzkammer entnommenen Atzldsung

mit der Atzkammer verbunden ist. Der Auffang-
behdlter ist an der Atzkammer derart angeschlos-
sen, daB die AtzlOsung in den Auffangbehdlter

in natlrlichem Gefdlle abflieBt.

Zur Erzeugung des erforderlichen Arbeitsmittel-
druckes in der Fliissigkeitsstrahlpumpe ist

der Filter, dessen Filtrat zur Elektrolysezelle
flieBt, derart oberhalb der Fliissigkeitsstrahl-
pumpe angeordnet, daB die die Katalysatorteilchen
enthaltende AtzlGsung als Arbeitsmittel in
natlirlichem Gef&lle in die Fliissigkeitsstrahl-
pumpe eintritt. Der Filter weist hierzu zweckmédBig
einen rohrférmigen Filtereinsatz auf, der e
senkrecht iliber der Flﬁssigkeiﬁ@strahlpumpe

angeordnet ist,

Die intensive Vermengung des Sauerstoffs mit
der Atzldsung und dessen feine Verteilung
darin, die insbesondere durch Einleiten des

Sauerstoffs aus dem Gasraum der Elektrolysezelle

.mittels der Flissigkeitsstrahlpumpe erreicht

werden, beschleunidg'die Rickoxidation' der
Atzl6sung in einer solchen Weise, daB die

in die Atzldsung zusdtzlich eingebrachten
Katalysatorteilchen fir diejenigen Fdlle,

in denen es nicht auch auf eine geringe Unter-
dtzung des beim Atzen entstehenden.Metallprofils

"ankommt, entbehrlich sind. Dies vereinfacht

das Atzverfahren. Eine dementsprechende Vor-

.richtung ist in Patentanspruch 11 angegeben.

Sind in der Atzl0sung keine Katalysatorteilchen
enthalten, entfdllt der die Elektrolysezelle

vor dem Eindringen von Katalysatorteilchen
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schiitzende Filter.

Um beim Absaugen des Sauerstoffs und Ammoniaks

aus dem Gasraum der Elektrolysezelle mitgeschlepp-
ten Wasserdampf, noch bevor das Gasgemisch

in die AtzlOsung eingebracht wird, wieder
abzuscheiden, ist in weiterer Ausgestaltung

der Erfindung nach Patentanspruch 12 die am
Gasraum oberhalb des Elektrolyten der Elektrolyse-
zelle angeschlossene Sauerstoffleitung lber

einen Kondensator gefiihrt, in dem das Gasgemisch
gekihlt und Wasserdampf ausgeschieden wird.

Das kondensierte Wasser wird als Splilwasser

fiir die gedtzten Werksticke verwendet und

verringert so die insgesamt bendtigte Splilmittel-

mengé. Die das Kondensat vom Kondensator abfiihren=

de Rondensatleitung miindet in der letzten
Splilkammer der Anlage. Vorteilhaft ist, da8

das im Kondensator abgeschiedene Wasser Ammoniak
enthdlt. Bei Eintritt des Kondensats in die
Spiilkammer kann so keine Hydrolyse des beispiels-
weise beim Atzen von Kupfer in der Atzldsung
enthaltenen Kupfertetraﬁxhkomplexes unter
Abscheidung von Kupferhydroxid oder basischem
Kupfersalz auf der bearbeiteten Werkstilick-

oberfldche eintreten.

Die in der Elektrolysezelle entstehende Wasser-
dampfmenge ist von der Temperatur in der Elektro-
lysezelle abh&ngig. Mit steigender Elektrolyt-
temperatur steigt der Wasserdampfgehalt im
Gasraum oberhalb des Elektrolyten, und im
Kondensator 1ldBt sich dann mehr Kondensat
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gewinnen. Durch Einstellen der Temperatur

in der Elektrolysezelle ist also die zu erzeugende
Kondensatmenge regulierbar, Patentanspruch 13.

Die maximale Temperatur in der Elektrolysezelle
ist durch den erforderlichen pH-~Wert im Elektroly-
ten begrenzt. Der pH-Wert sinkt mit steigender
Temperatur, da der Ammoniakgehalt im Elektrolyten
sinkt. Der Elektrolyt muB vor allem zum Schutze

‘der Elektroden alkalisch bleiben.

Die Erfindung und weitere Ausgestaltungen

der Erfindung werden nachfolgend anhand von

Ausfihrungsbeispielen n&her erldutert, die

in der Zeichnung schematisch wiedergegeben

sind. Es zejigen im einzelnen:

Figu;\1 Atzanlage filir eine Atzldsung mit

' Katalysatorteilchen
Figur 2  Atzanlage flir eine katalysatorteilchen-
o freie Atzldsung mit Kondensator

zur Erzeugung von Spililwasser

Figur 3 Riickoxidationszeit filir eine Atzldsung,

A in die Sauerstoff mittels einer

Fliissigkeitsstrahlpumpe eingetragen
wird, im Vergleich mit einer durch
Versprithen in der Atzkammer oxidierten
Atzl6sung

In Figur 1 ist eine an eine Atzkammer 1 mit

Spllkammer 2 angeschlossene Regenerieranlage
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schematisch dargestellt. Die zu regenerierende
ammoniakalische Atzl®sung, die Ammoniumsulfat )+
als Atzmittel und in der Atzl®sung suspendierte
Katalysatorteilchen enthdlt, flie8t aus der
Atzkammer ‘1 liber einen Zulauf 3 zu einem Filter
4, Die in der Atzldsung enthaltenen Katalysator-
teilchen dienen zur Erhdhung der Atzgeschwindigkeit
und/oder zur Beschleunigung der Rickoxidation
der AtzlOsung. Zur Katalyse geeignet sind bei-
spielsweise Aktivkohleteilchen, wie sie in DE-0OS
3 031 567 angegeben sind.

Im Ausfiihrungsbeispiel ist der Zulauf 3 an der
Atzkammer 1 derart angeschlossen, daB die Atz-
16sung in natiirlichem Gefdlle aus der Atzkammer
zundchst in einen Auffangbehdlter 5 abflieBen. __
kann. Vom Auffangbehdlter wird sie mittels einer
Pumpe 6 iiber eine Druckleitung 7
zum Filter 4 gefihrt. Zum Zulauf der Atzldsung
zum Filter gehdren somit im Ausfiihrungsbeispiel
der Zulauf 3 selbst, der Auffangbehdlter 5,

die Suspensionspumpe 6 sowie die Druckleitung 7.

Der Filter 4 ist mit einem Filtereinsatz 8 versehen,
der fir die in der Atz10sung suspendierten Katalysa-
torteilchen undurchlédssig ist. Der Filtereinsatz 8,
der im Ausfihrungsbeispiel zylinderfdrmig ausge-
bildet ist, ist in der Zeichnung strichliniert
dargestellt. Der Filter 4 ist senkrecht angeordnet
und wird von der Atzlosung mit Katalysatorteilchen
von oben nach unten durchstrdmt. Vom Filter 4

filhrt ein Riicklauf 9 zur Atzkammer 1 zurlick.

Im Riicklauf 9 wird Katalysatorteilchen enthaltende

" "Atzl®sung gefiihrt.

)+ in Verbindung mit Kupfertetramminkomplex
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Zur Rickoxidation der zur Atzkammer zuriickstrdmen-—
den AtzlOsung wird in die Atzldsung Sauefstoff
eingefilihrt. Hierzu ist in den Riicklauf 9 eine
Flissigkeitsstrahlpumpe 10 eingesetzt, deren
Saugstutzen 11 an eine Sauerstoffleitung 12
angeschlossen ist. Als Arbeitsmittel dient
der Fliissigkeitsstrahlpumpe die aus dem Filter 4
abstrOmende, Katalysatorteilchen enthaltende
Atz10sung.

Die Sauerstoffleitung 12 geht von einer Elektro—>
lysezelle 13 aus. Die Elektrolysezelle wird
von einem Teil der AtzlOsung zum Abscheiden

von in der Atzkammer abgedtztem Metall an

- Kathode 14 durchflossen. Der Elektrolysezelle

ist katalysatorteilchenfréie Atz16sung zuzufiihren.
Hierzu dient eine zwischen Filtratausgéng 15

am Filter 4 und Elektrolysezelle 13 angeschlossene
Verbindungé}eitung 16, 16', 16''. An der Anode 17
der Elektrolysezelle entsteht Sauerstoff.

Die Sauerstoffleitung 712 miindet im Gasréum
oberhalb des Elektrolyten der Elektrolysezelle

und wird so bei Betrieb der Fliissigkeitsstrahl-

pumpe 10 mit Sauerstoff gespeist. Neben Sauerstoff
befinden sich im Gasraum noch Ammoniak und
Wasserdampf, die aus dem Elektrolyten ihrem

Dampfdruck entsprechend verdunsten.

In die Sauerstoffleitung 12 fihrt zur Zufuhr
von Ammoniak eine Ammoniakleitung 18, die ,
an einem mittels einer Absperrvor:ichtung 19 ver=—
schlieBbaren Vorratsbehilter 20 fﬁr Ammoniak
angeschlossen ist. Von der Fliissigkeitsstrahlpum-

pe.10 ist somit mit dem aus der Elektrolysezelle abge-

saugten Sauerstoff zugleich frisches Ammoniak in die

die Katalysatortéilchen enthaltende AtzlGsung einleit-
bar, um den pH-Wert der AtzlOsung zu regulieren. Die
Absperrvorrichtung 19 steht zu diesem Zweck

mit einem in der Verbindungsleitung 16 eingesetzten
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pH-Wert-MeBgerdt 21 mit einer MeBelektrode in
Wirkverbindung. F&llt der pH-Wert unter einen
vorgegebenen zuldssigen Grenzwertab , so wird

die Absperrvorrichtung 19 gedffnet und in die
Atz16sung Ammoniak eingeleitet. Das pH-Wert-MeBgerit
schaltet die Absperrvorrichtung 19 mit Hilfe
elektrischer Steuereinheiten.

Zwischen Filter 4 und Flissigkeitsstrahlpumpe

10 miindet in den Ricklauf 9 eine Druckentlastungs-
leitung 22, die zum Ablauf von Atzldsung in

den Auffangbehdlter 5 gefiihrt ist.

Vom Ausgang 22 der Elektrolysezelle fihrt ein
Uberlauf 24 an Metallionen abgereicherte Atzldsung
zur Atzkammer. Die abgereicherte Atzldsung wird

in der Atzkammer als frische Atzl8sung mit der

Katalysatorteilchen enthaltenden Atzl8sung vermischt.

Unterhalb der Elektrolysezelle 13 befindet sich
ein Ablaufbehdlter 25. Er dient der Entleerung

der Elektrolysezelle und ist Uber einen Auslauf 26,
der mittels eines Magnetventils 27 absperrbar

ist, am Boden der Elektrolysezelle 13 angeschlos-
sen. AtzlOsung kann aus der Elektrolysezelle 13

in den Ablaufbehdlter 25 auch liber einen zweiten
Ubrerlauf 28 einflieBen.

In der Verbindungsleitung 16 befinden sich neben
dem pH~Wert-MeBgerdt 21 noch ein Ger&dt 29 zur
Messung der Metallionenkonzentration und ein
burchf luBmesser 30.

vVom DurchfluBmesser 30 wird die zur Elektrolysezelle

-.-13 zu leitende Atzldsungsmenge gemessen. Der

Durchf lufmesser 30 steht im Ausfiihrungsbeispiel
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in Wirkverbindung mit zwei regelbaren Absperrorganen
31 und 32. Der DurchfluBmesser 30 kann das Verstellen
der Absperrorgane beispielsweise mechanisch,
hydraulisch, aber auch elektrisch bewirken.

Falls letzteres erwinscht ist, werden als Ab-
sperrorgane 31, 32 Magnetventile eingesetzt.

Von den beiden Absperrorganen ist das Absperrorgan 31
in der Verbindungsleitung 16 eingesetzt, das
Absperrorgan 32 in einer vor dem Absperrorgan 31

von der Verbindungsleitung 16 abzweigenden BypaB 33.
Die beiden Absperrorgane werden derart eingestellt,
daB sich in dem zur Elektrolysezelle gefiihrten
Verbindungsleitungsteil 16' ein konstanter Atz-
16sungsstrom einstellt. Das in die Elektrolysezelle
einzufihrende AtzléshngsVolumen pro Zeiteinheit

ist abhdngig von in der Elektrolysezelle in

der gleichen Zeiteinheit abscheidbaren Metallmenge.-

Die vom Gerdt 29 gemessene Metallionenkonzen-
tration in der AtzlOsung bestimmt die Arbeitsweise
der Elektrolysezelle. Das Gerdt 29 steht in
Wirkverbindung mit einem am Ende des Verbindungs-
leitungsteils 16' eingesetzten Dreiwegeventil 34,
an das einerseits das zur Elektrolysezelle 13
gefiihrte Endstiick 16'' der Verbindungsleitung 16
angeschlossen ist und andererseits eine Umgehungs-—
leitung 35, die im BypaB 33 miindet. Das Dreiwegeven-
til 34 ist zur Elektrolysezelle 13 hin
gedffnet. F&dllt die Metallionenkonzentration

der AtzlOsung unter einend vorbestimmten Wert,

so wird das Dreiwegeventil 34 umgeschaltet.

Die Ktzl®dsung flieBft dann lber die Umgehungslei-

tung 35 ab. Die Elektrolysezelle wird abgeschaltet.

Fir einen Umlauf von Atzl6sung in der Elektrolysezel-



10

15

20

25

30

0122063 -

- 12 =-

le 13 sorgt eine LOsungspumpe 36, Die Lésﬁngs-
pumpe taucht mit ihrer Saugleitung 37 in den
Ablaufbehdlter 25 ein, in den die Atzldsung

iiber den Uberlauf 28 einflieBt, und férdert

die Atzldsung iiber einen Filter 38 in ihrer
Druckleitung 39 zurilick zur Elektrolysezelle,

Die Atzldsung tritt im Ausfilhrungsbeispiel

zwischen Kathode 14 und Anode 17 in die Elektrolyse-

" zelle ein. Nach Abschalten der Elektrolysezelle

wird die Atzldsung durch Offnen des Magnetventils 27
in den Ablaufbehdlter 25 entleert. Vor erneutem
Betrieb der Elektrolysezelle wird die Atzl&sung
aus dem Ablaufbehdlter mittels der LOsungs-
pumpe 36 in die Elektrolysezelle zurilickbefdrdert.
Im Ausfiihrungsbeispiel wird zum Atzen von

Kupfer eine Ammoniumsulfat und Kupfertetrammin-
komplex enthaltende AtzlOsung verwendet. Nach
Abscheiden des abgedtzten Metalls an der Xathode
und Bildung von Sauerstoff an der Anode kann

die von Metallionen abgereicherte Atzl8sung

als Splilldsung zum Spiilen der in der Atzkammer 1
gedtzten Werksticke nach Beendigung der Atzbe-
handlung dienen. Die gedtzten Werkstlicke sind
insbesondere von noch anhaftenden Katalysator-
teilchen zu reinigen. Die hierfir bendtigte

Atz ldsungsmenge kann dem Uberlauf 24 entnommen
werden.Eine am Uberlauf 24 anschlieBSbare Spilillei-
tung 40, die zur Spllkammer 2 gefihrt ist,

ist in Figur 1 strichliniert dargestellt.
Splilkammer 2 und Atzkammer 1 sind miteinander
derart verbunden, daB die Atzldsung nach dem

Splilvorgang in die Atzkammer iberflieBen kann.
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In Figur 1 ist eine Regenerieranlage flir eine
Atzl6sung gezeigt, in der Katalysatorteilchen
suspendiert sind. Reicht der Sauerstoffeintrag
iber die Fliissigkeitsstrahlpumpe und die damit
erreichte intensive Vermengung des Sauerstoffs
mit der Atzldsung und dessen feine Verteilung

flir eine rasche Riickoxidation aus, so sind

die Katalysatorteilchen entbehrlich und die
Anlage vereinfacht sich. Der in der Druckleitung 7
eingesetzte Filter 4 entfdllt., Statt dessen
verbleibt, wie im Ausfiihrungsbeispiel nach

Figur 2 gezeigt ist, ein einfacher RohranschluB 41
zwischen Druckleitung 7 und Verbindungsleitung 16.
Soweit die Regenerieranlage Einzelteile aufweist,
die unverdndert der in Figur 1 angegebenen
Ausbildung entsprechen, sind in Figur 2 die
gleichen Bezugszeichen wie in Figur 1 eingetragen.
Ergdnzend zu der in Figur 1 dargestellten

Anlage enthdlt die in Figur 2 wiedergegebene
Anlage jedoch in der Sauerstoffleitung 12

einen Kondensator 42 und in der Elektrolysezelle 13
eine Einrichtung 43 zur Regelung der Elektrolyt-
temperatur. Im Kondensator 42 wird Wasserdampf

niedergeschlagen, der mit dem noch Sauerstoff

und Ammoniak enthaltenden Gasgemisch aus dem
Gasraum oberhalb des Elektrolyten der Elektrolyse-
zelle abgesaugt wird. Vom Kondensator 42 fihrt
eine Kondensatleitung 44 zur Splilkammer 2

der Atzanlage. Das im Kondensator abgeschiedene
Wasser wird zum Spiilen der gedtzten Werkstilicke

verwendet.

Damit im Kondensator 42 eine ausreichende

Kondensatmenge durch Abkiihlen des abgesaugten
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Gasgemisches erzeugbar ist, wird in der Elektro-
lysezelle mit der Einrichtung 43 die Temperatur
im Elektrolyten geregelt. Die im Gasgemisch
enthaltene Wasserdampfimenge steigt mit der
Elektrolyttemperatur. Die Einrichtung 43 dient
im wesentlichen zur Kihlung der Elektrolysezelle,
die sich wdhrend ihres Betriebes infolge des
Stromdurchgangs erwdrmt. Eine hohe Temperatur-
konstanz wird durch Ausbildung der Elektrolyse-
zelle mit einem von Kihlwasser durchstrdmten
Kihlmantel erreicht, Patentanspruch 14. Die
Kihlwassermenge wird in Abhdngigkeit von der
Temperatur des Elektrolyten geregelt.

Im Ausfihrungsbeispiel wird auch in der Anlage
nach Figur 2 zum Atzen von Kupfer eine Ammoniumsul-
fat und Kupfertetramminkomplex enthaltende
Atz106sung verwendet. In der Elektrolysezelle
wird durch Abkiihlen des Elektrolyten beim
Abscheiden des abgedtzten Kupfers eine Temperatur
von 75 °C eingestellt. Aus dem Gasraum oberhalb
des Elektrolyten werden von der Flissigkeits-—
strahlpumpe aus der Elektrolysezelle etwa

5 m3/h Gasgemisch abgesaugt. Bei geschlossener
Elektrolysezelle lassen sich unter diesen
Bedingungen aus dem Gasgemisch im Kondensator
etwa 1,25 1/h Kondensat als Spllmittel erzeugen.
An Sauerstoff entstehen an der Anode der Elektro-
lysezelle bei einem Strom von 2400 A ca. 500 1/h.
Die in die Elektrolysezelle eingefiihrte, Kupfer-

ionen enthaltende AtzlO0sung war auf einen

pH-Wert von 9 eingestellt.
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In Figur 3 sind Rickoxidationszeiten angegeben,
wobei Kurve A die Riickoxidation der Atzldsung
beim bloSen Verspriihen in der Atzkammer angibt

und mit Kurve B die Riickoxidation durch zusdtz-
liches Einbringen von Sauerstoff in die Atzl®dsung
mittels der Fliissigkeitsstrahlpumpe wieder-
gegeben ist. Die Rilickoxidation in der Atz-

16sung wird liber das Potential des Cu++/Cu+—Redox—
systems gegen eine Kalomel-Bezugselektrode

(Hg/HgZClz/geséttig£ KCl) gemessen,

Mit einer Kupfertetramminkomplex und Ammonium-—
sulfat enthaltenden Atzldsung mit einem Kupfer-
anteil von 50 g/l sowie 150 g/l (NH4)ZSO4

und mit einem mit Ammoniak eingestellten{von 9 v

S
) -
- N

-

wurden bei einer Temperatur von 50 °C Kupfer-
flichén gedtzt. Wdhrend des Atzens sank das
Potential des Cu++/Cu+—Redoxsystems innerhalb
von 3 1/2 Minuten Atzzeit von einem Anfangswert
von 125 mV auf etwa - 60 mV. Nach dieser Atzzeit

begann die Rickoxidation.

Aus Figur 3 ist ersichtlich, daB bei gleichem
Kupferabtrag mit der Atzldsung der intensive
Eintrag von Sauerstoff in die Atzl0sung mittels

der Fliissigkeitsstrahlpumpe zu einer deutlich
rascheren Riickoxidation fiihrt, als dies beim bloBSen
Versprithen der Atzldsung im Atzraum der Fall

ist. So wird beim Eintragen von Sauerstoff

mittels der Fliissigkeitsstrahlpumpe ein Potential
von + 100 mV schon etwa nach 3 1/2 Min. Rick-
oxidationszeit (Figur 3: nach 7 Min. Gesamt-

zeit) erreicht, wdhrend sich der gleiche Potential-
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wert beim Verspriihen der Atzldsung in der
Atzkammer erst nach 10 1/2 Min. einstellt.

Saugt man mit der Fliissigkeitsstrahlpumpe

statt Sauerstoff aus dem Gasraum der Elektrolyse-
zelle Luft an, so verringert sich die Riick-
oxidationsgeschwindigkeit bei gleichem Kupfer-
abtrag, die Riickoxidation verlduft aber immer
noch erheblich rascher, als bei Rickoxidation
nach Kurve A. Die intensive Sauerstoffvermengung
mit der Atzldsung verbessert daher die Regene-
ration der Atzldsung durch Oxidation erheblich.
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Kernforschungsanlage Jiilich
Gesellschaft mit beschrédnkter Haftung

Patentanspriche

1. Verfahren zum Regenerieren einer ammoniakalischen
Atzldsung, der zur Riickoxidation des in der
Atz 1bsung enthaltenden Atzmittels Sauerstoff
zugefiihrt wird und die zumindest teilweise zur
Rickgewinnung des abgedtzten Metalls eine Elektro-
lysezelle durchétrémt, wobei kathodisch Metall
abgeschieden wird und an der Anode Sauerstoff
entsteht, d adur ch gekennzedich-
n et , daB der an der Anode gebildete Sauerstoff

10 ~in d@e Atz10sung eingefihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, d ad ur ch

gekennzedichnet , daB mit dem Sauerstoff
zugleich Ammoniak zugegeben wird.

3. Anlage zum Regenerieren einer ammoniakalischen

15 Atz1l6sung, die Zur Rﬁckokidation unter Zufuhr
von Sauerstoff Katalysatorteilchen enthdlt,
mit einem Zulauf flir aus einer Atzkammer entnommene
Atz18sung zu einem Filter, der fiir Katalysatorteil-
chen in der Atzl6sung nicht durchlédssig ist,

20 und einem Riicklauf fir Katalysatorteilchen ent-
haltende Atz1l18sung zur Atzkammer, sowie mit

einer Elektrolysezelle, in die eine am Filter

1.672 .a . angeschlossene Verbindungsleitung flir als Filtrat
gewinnbare katalysatorteilchenfreie Atzldsung

25 - miindet und die einen an der Atzkammer anschlieS-
mz/ha baren Ausgang filir an Metallionen abgereicherte

Atzlbsung aufweist, d adurch gekenn -
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zeichnet , daB in den Ricklauf (95 eine Sau-
erstoff oder ein Sauerstoff enthaltendes Gasgemisch
fithrende Sauerstoffleitung (12) miindet, die

mit an der Anode (17) der Elektrolysezelle (13)
entstehendem Sauerstoff gespeist wird.

Anlage nach Anspruch 3, da dur ch g e -
kennzeichnet, daB an die Sauerstoff-
leitung (12) eine absperrbare Zufihrung (18,

19, 20) fir Ammoniak angeschlossen ist.

Anlage nach Anspruch 3 oder 4, d adurch

gekennzedichnet , da8 in den Ricklauf
(9) eine Fliissigkeitsstrahlpumpe (10) eingesetzt
ist, deren.Arbeitsmittel die Katalysatorteilchen
enthaltende Atz1l0sung ist und deren Saugstutzen —— - -

(11) mit der Sauerstoffleitung (12) vefbunden
ist.

Anlage nach Anspruch 5, da durch ge -
kennzeichnet , daB im Ricklauf (9)
in Strdmungsrichtung der Atzldsung gesehen vor
der Flissigkeitsstrahlpumpe (10) eine Druckent-
lastungsleitung (22) miindet.

Anlage nach Anspruch 6, d adurch ge -
kennzeichnet , daB die Druckentlastungs-
leitung (22) in einem Auffangbehaltgr (5) miindet,

der zur Aufnahme von aus der Atzkammer (1) entnommenen
Btz 1l0sung mit der Atzkammer (1) verbunden ist.

Anlage nach Anspruch 7, d adurch ge -

kennzedichnet ,hb da8 der Auffangbehdlter

(5) derart an der Atzkammer (1) angeschlossen
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9. Anlage nach einem der Anspriche 5 bis 8, d adurch

C122263

ist, daB die Atzldsung in den Auffangbehalter
(5) in naturllchem Gefdlle abflieflt.

gekennzedichnet , daB der Filter

(4) derart oberhalb der Fliissigkeitsstrahlpumpe

(10) angeordnet ist, daB die AtzlOsung in die
Flissigkeitsstrahlpumpe (10) in natiirlichem
Gefdlle eintritt.

10. Anlage nach Anspruch 9, d a d ur ch g e -

11.

kennzeichnet b daB der Filter (4)

einen zylinderfdrmigen Filtereinsatz (8) aufweist,
der senkrecht iliber der Flissigkeitsstrahlpumpe
(10) angeordnet ist.

Anlage zum Regenerieren einer ammoniakalischen
Atz10sung unter Zufuhr von Sauerstoff mit

einem Zulauf fiir aus einer Atzkammer entnommene

Atz18sung und einem Ricklauf fiir die Atzldsung

zur Atzkammer, sowie mit einer Elektrolysezelle,
in die eine am Zulauf angeschlossene Verbindungs-
leitung flir zumindest einen Teil der AtzlOsung
miindet und die einen an der Atzkammer anschlieB-
baren Ausgahg fiir an Metallionen abgereicherte
Atz10sung aufweist, d a d ur c h gekenn -
Zzeichnet , daB in den Ricklauf (9)

eine Fliissigkeitsstrahlpumpe (10) eingesetzt

ist, deren Arbeitsmittel die AtzlO6sung ist

und deren Saugstutzen (11) mit einer Sauer-

stoff oder ein Sauerstoff enthaltendes Gasgemisch
fihrenden Sauerstoffleitung (12) verbunden

ist, die mit an der Anode (17) der Elektro-

‘lysezelle (13) entstehendem Sauerstoff speisbar

ist.-
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Anlage nach einem der Anspriiche 1 bis 11,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Sauerstoffleitung (12) am Gasraum
oberhalb des Elektrolyten der Elektrolysezelle
(13) angeschlossen ist und iliber einen Kondensator
(42) zur Ausscheidung von Wasserdampf aus

dem in der Sauerstoffleitung (12) gefiihrten
Gasgemisch zum Saugstutzen (11) gefihrt ist,
und daB eine am Kondensator (42) erzeugtes
Kondensat abfiihrende Kondensatleitung (44)

in einer der Atzkammer (1) nachgeschalteten
Spiilkammer (2) miindet.

Anlage nach Anspruch 12, d adurch
gekennzeichnet , da8 zur Erzeugung
einer vorgegebenen Kondensatmenge die Elektro;%'m“_h-—_
lysezelle (13) mit einer Einrichtung (43)

zur Regelung der Elektrolyttemperatur ausgeriistet
ist.

Anlage nach Anspruch 13, da durch

gekennzedichnet , daB die Elektrolyse-
zelle (13) von einem von Kiihlwasser durchstrdmten
Kiihlmantel umgeben ist.
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