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DESCRIPCION
Procedimiento y dispositivo para la purificacion de soluciones de proceso

La presente invencion se refiere a un procedimiento asi como a un dispositivo para la purificacion de una solucion de
proceso que puede usarse en la técnica de superficie, en particular de un electrolito para la deposiciéon galvanica o
autocatalitica de una capa de metal o de aleacion de metal sobre un sustrato, que son adecuados para separar
sustancias perturbadoras organicas e inorganicas de la solucion de proceso al menos parcialmente y por
consiguiente elevar la duracion de uso de la solucion de proceso.

Los bafios de proceso en la técnica de superficie estan sujetos a una modificacion mediante el intercambio de
materias pretendido, la introduccion de agua e impurezas, el arrastre de electrolito y otras influencias tal como
evaporacién, reaccion secundaria anddica o catddica, absorcidbn de componentes del aire hasta obtener una
dosificacién errénea. Esto conduce a que de manera continua o en determinados intervalos deba realizarse una
regeneracion de las soluciones de proceso usadas, cuando deben evitarse una nueva preparacion y la eliminacion
unida a ello de la antigua solucion de proceso. Por el estado de la técnica se conocen los mas diversos
procedimientos para la separacion de sustancias perturbadoras individuales de soluciones de proceso, en particular
de electrolitos. En este caso pueden mencionarse en particular procedimientos de filtracion, oxidacion, extraccion asi
como dialisis.

Los procedimientos mencionados se subdividen en cada caso en distintos subprocedimientos. Asi se conoce filtrar
las soluciones de proceso para la separacion de particulas tal como laminillas de metal, particulas de polvo,
coloides, microorganismos, lodos de anodo etc.. Para ello se filtran las soluciones de proceso por medio de filtros
adecuados, eventualmente con ayuda de materias auxiliares de filtracion tal como Celite o carbon activo para
separar las particulas perturbadoras de la solucion de proceso. Es desventajoso en este procedimiento que en el
transcurso de la filtracion se forma en el filtro una torta de filtro que puede conducir a un aumento de la resistencia
de flujo delante del filtro hasta finalmente a una obstruccion del filiro. Por medio de alto gasto mecanico, por ejemplo
mediante el uso de filtros de banda es posible mantener la resistencia de flujo del dispositivo de filtro a un valor
constante.

Las sustancias perturbadoras que pueden separarse con la filtracién dependen de la configuracion del filtro en
cuanto al tamario de poro y a la eleccidn de correspondientes materias auxiliares de filtracion.

Una forma de configuracion de la filtracion es la micro- o ultrafiltracion con filiros de membrana adecuados. Los
filtros de membrana usados en este caso presentan tamafios de poro muy pequefios con una alta capacidad de
retencion, sin embargo conducen desventajosamente a una alta resistencia de flujo. Principalmente se usa la micro-
o ultrafiltracién para bafios de desengrasado o bafios de decapado acidos o alcalinos.

Los procedimientos de filtracién tienen en comin que las sustancias perturbadoras disueltas completamente en las
soluciones de proceso no pueden separarse con esta técnica de las soluciones de proceso.

Muchas soluciones de proceso usadas en la técnica de superficie presentan sin embargo partes constituyentes
organicas, que se degradan en el transcurso del proceso de tratamiento y finalmente forman productos de
degradacioén que alteran la quimica del proceso. En muchos casos, estos productos de degradacién perturbadores
estan completamente disueltos en la solucién de proceso y no pueden captarse con procedimientos de filtracion.

Un procedimiento para la separacion de estos productos de degradacién organicos es la oxidacién de los productos
de degradacién con por ejemplo oxidacion con UV-H20:.

Segun esto se tratan al menos volumenes parciales de un bafio de proceso, por ejemplo de un electrolito de niquel
brillante, con UV/H20.. Las partes constituyentes organicas del electrolito se oxidan de manera discontinua fuera del
barfio. Todos los compuestos organicos, productos de degradacion y también los agentes formadores de brillo y
agentes humectantes eficaces se oxidan. Como producto final de un tratamiento de este tipo se obtiene en el caso
de un electrolito de niquel brillante una mezcla de reaccion basica de Watt, que puede afiadirse mediante mezclado
de nuevo al bafio de proceso. Los aditivos eficaces tal como agentes formadores de brillo y agentes humectantes,
gue se han oxidado igualmente en el transcurso de la oxidacion con UV/H202, deben dosificarse posteriormente de
manera correspondiente. Ademas de este inconveniente, la oxidacién con UV/H202 no es adecuada para separar
sustancias perturbadoras inorganicas tal como por ejemplo iones extrafios de las soluciones de proceso.

Otra posibilidad de la purificacion de soluciones de proceso la ofrece la extraccion de liquido/liquido con agentes de
extraccion liquidos adecuados. Segun esto, con ayuda de un agente de extraccion liquido se separan impurezas del
liquido portador, por ejemplo un electrolito galvanico que va a purificarse. El transporte de materia que tiene lugar a
este respecto de un fluido a otro resulta de las distintas solubilidades de la materia en los fluidos y el gradiente de
concentracién imperante.
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El agente de extraccion y el liquido portador debian ser a este respecto a ser posible insolubles uno en otro para
garantizar una buena separacién y al mismo tiempo para arrastrar a ser posible poco disolvente. En la practica, una
de las dos fases es acuosa, la otra es un disolvente organico o bien una solucién de agentes de extraccion en un
disolvente orgéanico.

Dado que en el caso de la extraccion se trata de una distribucion entre dos fases no miscibles, se realiza el
intercambio y el ajuste de equilibrio a través del limite de fases. Una superficie limite de fases grande acelera el
ajuste de equilibrio. A escala técnica se realizan por tanto aplicaciones de extraccién segun el principio de mixer-
settler. Segun esto se mezclan (mixer) en una primera camara el agente de extraccion y el liquido portador cargado
(electrolito) entre si. A través de una presa llega la mezcla al denominado seftler, la camara de deposicion. En este
caso pueden separarse de nuevo las fases. Las fases separadas se separan entonces por separado de la camara.
Si el resultado de la extraccién no corresponde aun a los requerimientos, pueden conectarse una detrds de otra
varias unidades de mixer-settler.

Una condicién previa para una aplicacién con éxito de la extracciéon de liquido/liquido es que se encuentre un
disolvente que disuelva de manera selectiva la impureza que va a separarse, que puede separarse bien de nuevo y
que las bajas cantidades residuales que queden en el electrolito no alteren el objetivo de aplicacién de la solucion de
proceso.

Una forma de configuracion de la extraccion de liquido/liquido es la extraccion soportada con membrana con ayuda
de modulos de fibras huecas. Segun esto se separan el agente de extraccion organico y el liquido portador
(electrolito) mediante una membrana porosa. En el caso de una membrana hidré6foba microporosa, la fase organica
humedecera la membrana de manera espontanea e intentara llegar a través de los poros al otro lado de la
membrana. Esta irrupcion puede evitarse mediante una ligera sobrepresion en el lado del liquido portador. La
interseccion entre la fase acuosa y organica puede inmovilizarse asi en la boca del poro. La fuerza propulsora para
el intercambio de materia es también en este caso el gradiente de concentracién. Los liquidos se conducen pasando
por los dos lados de la membrana. La velocidad de flujo de las dos fases puede variarse a este respecto a través de
un amplio intervalo. Ventajosamente, con la extraccion de liquido/liquido con membrana soportada con fibras huecas
pueden tratarse también sistemas con tendencia a la formacién de emulsiones. Ademas, un correspondiente
dispositivo para la extraccion de liquido/liquido soportada con médulo de fibras huecas requiere claramente menos
piezas moviles en comparacion con la extraccion segun el principio de mixer-settler.

Los procedimientos de extraccién de liquido/liquido tienen en comun que estan limitados a correspondientes
sistemas de liquido de extraccion/liquido portador no miscibles y con ayuda de la extraccion de liquido/liquido no
pueden separarse por regla general sustancias perturbadoras inorganicas tal como por ejemplo iones extrafios de
las soluciones de proceso.

Otro procedimiento conocido por el estado de la técnica para la purificacion de soluciones de proceso son los
procedimientos de didlisis tal como didlisis de difusion o electrodidlisis. En la dialisis selectiva de iones se usa tal
como en la extraccion un gradiente de concentracién para el transporte de materia entre las fases, sin embargo
usando membranas de intercambio de iones hidraulicamente herméticas.

El nacleo de una instalacion de este tipo esta constituido por las membranas que se cohesionan segun el tipo de
prensa de filtro. Por las membranas selectivas de aniones se retienen teéricamente todos los cationes, excepto los
iones hidrogeno, que debido a su pequefio tamafio y alta movilidad sin embargo atraviesan la membrana. Al mismo
tiempo difunden los aniones y los iones hidronio. Sélo los acidos de fuerte disociaciéon ofrecen por tanto buenas
condiciones previas para una aplicacion.

La solucién de proceso que va a purificarse y la solucion de dialisis que va a usarse, por ejemplo agua, fluyen a
través del apilamiento de membrana por regla general en el principio de contracorriente. Los dos liquidos estan
separados entre si por membranas y bastidores que permiten la distribucion en forma alterna.

Ademas de las membranas selectivas de aniones pueden usarse también membranas selectivas de cationes o
combinaciones de membranas selectivas de aniones y cationes.

Una forma de configuracién de la didlisis es la electrodialisis que representa un proceso electroquimico, en el que
con membranas de intercambio de iones y la fuerza propulsora de un campo eléctrico se separan o bien se
intercambian y eventualmente se concentran partes constituyentes i6nicas de una solucion.

Segun esto, el campo eléctrico aplicado puede reforzar o también invertir el transporte de materia hacia el gradiente
de concentracién.

Los dispositivos de electrodialisis son adecuados para separar de manera selectiva también iones disueltos en las
soluciones de proceso. Desventajosamente son sensibles las membranas usadas y, en particular en el caso de la
electrodialisis, el procedimiento esta unido a un alto gasto de energia.
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Ademas de los procedimientos ya descritos se conoce por el documento DE 43 28 876 A1 asi como el documento
DE 43 18 793 A1 usar un polimero adsorbedor para la eliminacion de sustancias perturbadoras organicas. Segun
esto se adsorben las sustancias perturbadoras organicas al menos parcialmente en la superficie de polimeros
adsorbedores y asi se retiran de la soluciéon de proceso. Ventajosamente puede realizarse un procedimiento de este
tipo de manera continua y el polimero adsorbedor usado puede regenerarse con soluciones adecuadas, por ejemplo
con una solucién de oxidacién que contiene peréxido de hidrégeno.

El documento DE 43 28 876 A1 divulga un procedimiento para la prolongacion del tiempo de uso de soluciones de
electrolito mediante eliminacion de sustancias perturbadoras organicas con ayuda de polimeros adsorbedores que
pueden regenerarse. A este respecto se tratan soluciones de electrolito que se usan por ejemplo en la deposicion
galvanica de revestimientos y capas de metal y en las que como consecuencia de reacciones se han convertido las
partes constituyentes organicas en sustancias secundarias indeseadas. El objetivo de la invencién es la eliminacion
economica de las sustancias perturbadoras organicas con ayuda de agentes adsorbentes que pueden regenerarse,
especialmente con polimeros adsorbedores, no produciéndose o produciéndose pérdidas de electrolito sélo minimas
y realizdndose la regeneracion de los agentes adsorbentes con acidos o bases inorganicos. A este respecto se
consigue la completa desorciéon de las mezclas adsortivas mediante un tratamiento previo oxidativo de los agentes
adsorbentes cargados y las posteriores etapas de regeneracion.

Otros procedimientos y dispositivos para la purificacion de liquidos de procedimiento se describen en los
documentos US 5 885 462 A, US 3 663 403 A, DE 40 31 526 A1 o JP 59197555 A.

El documento US 2002/153254 divulga un sistema y un procedimiento para la separacion selectiva de una o varias
impurezas organicas e inorganicas y también preferentemente una o varias impurezas inorganicas de bafios de
revestimiento. En particular, este documento se refiere al uso de una fuente de energia en combinacion con agentes
de oxidacion quimicos, solos o en unién con un catalizador para oxidar impurezas organicas en el bafio de
plaqueado hasta un nivel, de modo que el bafio de electroplaqueado pueda recuperarse y usarse de nuevo ajuste
quimico adecuado. El procedimiento de tratamiento oxidativo puede ser un proceso continuo o un proceso
discontinuo que se realiza en un Unico paso. Las sustancias organicas restantes, en caso deseado, y los iones
cloruro en el bafio se separan mediante un tratamiento de quimiosorcién o fisisorcién de la solucién. Las impurezas
inorganicas se separan del bafio de electroplagueado mediante resinas de intercambio de iones selectivas o
electrodialisis, mientras que las particulas coloidales suspendidas y en forma particulada se separan mediante
filtracion antes de que se recicle el bafio de plaqueado tratado.

Andreas Mobius et al. divulgan en “Mbglichkeiten der Prozessbadregenerierung vertieft am Beispiel von
Nickelelektrolyten” en GALVANOTECHNIK, tomo 9, septiembre 2005, paginas 2054-2062, que los bafios de proceso
en la técnica de superficie estan sujetos a una modificacion mediante el intercambio de materias pretendido, la
introduccion de agua e impurezas, el arrastre de electrolito y otras influencias tal como evaporacién, estan sujetos a
reacciones secundarias anédicas o catddicas, absorcion de componentes del aire (por ejemplo absorcion de didxido
de carbono en electrolitos alcalinos, polvo, microorganismos, hasta obtener una dosificacion errénea. Es decir debe
realizarse de manera continua o en intervalos determinados una regeneracion de los electrolitos, cuando no se
quiera trabajar con nueva preparacion y eliminacion. Para evitar esto se ofrecen muchos procedimientos distintos,
que deben mejorar la capacidad de limpieza del electrolito. En esta contribucion se describen los sistemas.

Un inconveniente de este procedimiento es sin embargo que el polimero adsorbedor deba adaptarse a la sustancia
perturbadora organica que va separarse en cada caso y separe sb6lo ésta de manera muy selectiva. Ademas, con
ayuda de esta técnica no pueden separarse sustancias perturbadoras inorganicas, tal como por ejemplo iones
extrafios.

Por tanto, el objetivo de la presente invencion es mostrar un procedimiento asi como un dispositivo que sean
adecuados para separar una pluralidad de sustancias perturbadoras de la solucién de proceso que va a purificarse
con la superacion de los inconvenientes conocidos por el estado de la técnica de manea sencilla y economica.

Este objetivo se consigue con respecto al procedimiento mediante un procedimiento para la purificacién de una
solucién de proceso que puede usarse en la técnica de superficie, en particular de un electrolito para la deposicién
galvanica o autocatalitica de una capa de metal sobre un sustrato, por medio de una resina polimérica que es
adecuada para absorber impurezas de la soluciéon de proceso y a este respecto separar las impurezas al menos
parcialmente de la solucion de proceso, que esta caracterizado por que la solucién de proceso se lleva a contacto
sucesivamente con al menos dos resinas poliméricas o flujos parciales de la solucion de proceso se llevan a
contacto de manera paralela con al menos dos resinas poliméricas, en el que las resinas poliméricas se diferencian
en cuanto a sus propiedades fisico-quimicas. A este respecto, el uso de los polimeros absorbedores no esta limitado
a un bafio. Estos pueden incorporarse también al material de enjuagado o bien al material enjuagado mas
concentrado de una cascada de lavado y puede reconducirse el agua de lavado purificada eventualmente con
concentracion. El término solucién de proceso comprende por consiguiente un bafio o material de enjuagado.

Las resinas poliméricas en el sentido de la invencion son segun esto resinas adsorbedoras y/o resinas de
intercambio de iones, que son adecuadas para separar al menos parcialmente impurezas organicas y/o inorganicas
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de la solucién de proceso. Esto comprende resinas adsorbedoras organicas con y sin grupos funcionales y/o
polimeros adsorbedores inorganicos tal como silicatos, aluminosilicatos, nitruros de boro y también zeolitas. Los
polimeros adsorbedores organicos pueden ser poliacrilatos reticulados, poliestireno, poliacrilamida y copolimeros de
divinilbenceno/estireno.

Por propiedades fisico-quimicas de las resinas poliméricas en el sentido de la invencion ha de entenderse en
particular su capacidad de adsorcion, la capacidad de intercambio de iones, el tamafio de grano o tamafo de poro.

La solucion de proceso se lleva a contacto de acuerdo con la invencion con las resinas poliméricas en dispositivos
de alojamiento individuales, separados uno de otro para las resinas poliméricas con la solucion de proceso.
Ventajosamente, los dispositivos de alojamiento individuales para las resinas poliméricas estan conectados entre si
de manera técnica de flujo de modo que la solucion de proceso que va a purificarse puede conducirse
sucesivamente por los dispositivos de alojamiento o en cada caso flujos parciales de la solucién de proceso pueden
conducirse de manera paralela por los dispositivos de alojamiento.

Las resinas poliméricas pueden regenerarse de acuerdo con la invencion por medio de soluciones de regeneracion
adecuadas. Para ello se regeneran las resinas poliméricas en los dispositivos de alojamiento mediante contacto de
las resinas poliméricas con la solucion de regeneracion. Ventajosamente pueden regenerarse las resinas
poliméricas independientemente entre si con distintas soluciones de regeneracién. En una forma de configuracion
del procedimiento de acuerdo con la invencién se regeneran las resinas poliméricas al menos parcialmente con la
misma solucién de regeneracion.

En otra configuracién del procedimiento de acuerdo con la invencién se transporta la solucion de proceso al menos
parcialmente desde un bafio de proceso hacia un dispositivo adsorbedor, presentando el dispositivo adsorbedor al
menos tres dispositivos de alojamiento para el alojamiento de al menos dos resinas poliméricas distintas, de manera
que la solucién de proceso se lleva a contacto sucesivamente con las resinas poliméricas que se encuentran en las
unidades de alojamiento, alojando los dos primeros dispositivos de alojamiento resinas poliméricas que son
adecuadas para adsorber impurezas organicas de la solucién de proceso al menos parcialmente y alojando el ultimo
dispositivo de alojamiento una resina de intercambio de iones que es adecuada para separar impurezas inorganicas
al menos parcialmente de la solucién de proceso.

En una configuracién de este tipo del procedimiento de acuerdo con la invencién puede cargarse al menos la resina
de intercambio de iones ventajosamente antes del contacto con la solucién de proceso con una sustancia contenida
en las solucién de proceso, que se descompone o bien se consume en el transcurso del proceso de tratamiento
técnico de superficie y por tanto debe complementarse en la soluciéon de proceso, de modo que durante el contacto
de la solucién de proceso con la resina de intercambio de iones cargada se emita la sustancia a la solucién de
proceso, con la condicion de que la cantidad de sustancia descompuesta o bien consumida en el proceso de
tratamiento técnico de superficie se complemente al menos parcialmente en la solucién de proceso.

En particular es adecuado el procedimiento de acuerdo con la invencién para la purificacion de electrolitos para el
revestimiento galvanico o autocatalitico de una superficie con una capa de metal.

La resina polimérica que puede usarse en el procedimiento de acuerdo con la invencién es ventajosamente al
menos una resina del grupo que esta constituido por copolimero de divinilbenceno/estireno.

La resina polimérica usada en el procedimiento de acuerdo con la invencidon puede regenerarse con una o varias
soluciones de regeneracion del grupo que esta constituido por agua, una solucién acuosa alcalina, una solucién
acuosa alcohdlica, una solucién alcohdlica alcalina, una solucién acida o una solucién alcohdlica acida.

Ademas, la solucidén de regeneracion puede presentar un agente de oxidacion o un agente de reduccion para la
regeneracion de la resina polimérica.

Ventajosamente, al menos una solucién de regeneracién presenta peréxido de hidrégeno como agente de oxidacion.

La solucion de regeneracién puede presentar el agente de oxidacion o de reduccién en una concentracién entre
aprox. el 0,1 % y aprox. el 10 % en peso, preferentemente entre el 1 % y el 5 % en peso, ain mas preferentemente
entre el 1,5 % y el 3 % en peso.

Mediante el tratamiento de las resinas poliméricas cargadas con sustancias perturbadoras organicas con una
solucién de regeneracion que contiene un agente de oxidacion se oxidan las sustancias perturbadoras organicas. Ha
resultado que las sustancias perturbadoras organicas oxidadas no se adsorben de nuevo por las resinas poliméricas
usadas. Mediante esto puede usarse la soluciéon que contiene agente de oxidacién ventajosamente varias veces
para la regeneracién de las resinas poliméricas, lo que representa otra ventaja economica y ecolégica del
procedimiento de acuerdo con la invencién.
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La resina de intercambio de iones que puede usarse en el procedimiento de acuerdo con la invencion puede llevarse
a contacto tras la regeneracion y antes del contacto con la solucién de proceso con una solucién que contiene
sacarina, cargandose la resina de intercambio de iones con sacarina. Ademéas pueden cargarse también las resinas
adsorbedoras con sustancias adecuadas activas para el revestimiento.

Por medio del procedimiento de acuerdo con la invencion pueden purificarse continuamente soluciones de proceso.
Ademas puede combinarse el procedimiento de acuerdo con la invencion con otros procedimientos conocidos por el
estado de la técnica para la purificacion de soluciones de proceso tal como filtracién, dialisis, electrodialisis, UV-
H202, oxidacion con UV. H202, extraccion, cristalizacién, precipitacion.

Con respecto al dispositivo se logra el objetivo mediante un dispositivo para la purificacion de una soluciéon de
proceso en la técnica de superficie, en particular de un electrolito para la deposicion galvanica o autocatalitica de
una capa de metal sobre un sustrato, que presenta al menos dos dispositivos para el alojamiento de una resina
polimérica, que esta caracterizado por que los dispositivos para el alojamiento de una resina polimérica estan
conectados de manera técnica de flujo de modo que la solucién de proceso fluya a través de los dispositivos para el
alojamiento de una resina polimérica sucesivamente o en cada caso flujos parciales de la solucién de proceso fluyan
a través de los dispositivos de manera paralela, alojando los dispositivos resinas poliméricas distintas en cuanto a
sus propiedades fisico-quimicas.

En una configuraciéon del dispositivo de acuerdo con la invencién, un dispositivo para el alojamiento de una resina
polimérica aloja una resina de intercambio de iones.

Ademas, los dispositivos para el alojamiento de una resina adsorbedora y/o de una resina de intercambio de iones
pueden estar conectados con al menos una reserva de una solucion de regeneracion de manera técnica de flujo de
modo que para la regeneracion de las resinas fluyan a través de los dispositivos sucesivamente la solucion de
regeneracion o en cada caso fluya un flujo parcial de la solucion de regeneracion de manera paralela.

Los dispositivos para el alojamiento de una resina adsorbedora alojan de acuerdo con la invenciéon al menos una
resina adsorbedora del grupo que esta constituido por poliacrilatos, poliestireno, poliacrilamida y copolimeros de
divinilbenceno/estireno.

El dispositivo para el alojamiento de una resina de intercambio de iones aloja de acuerdo con la invencion al menos
una resina de intercambio de iones del grupo que esta constituido por resinas de intercambio de iones fuertemente
acidas, fuertemente basicas, moderadamente acidas, moderadamente basicas, débilmente acidas o débilmente
basicas.

La figura 1 muestra una configuracién de un dispositivo de acuerdo con la invencién.

En la figura 1 se muestra una configuraciéon de un dispositivo de acuerdo con la invencién. Una solucién de proceso
que va a purificarse se extrae de un bafio de proceso y se alimenta a través de una entrada 4 al dispositivo 14 para
el tratamiento de la solucién de proceso. El dispositivo 14 presenta dos dispositivos 1 y 2 para el alojamiento de una
resina adsorbedora y un dispositivo 3 para el alojamiento de una resina de intercambio de iones. La entrada 4 esta
conectada con los dispositivos 1, 2 y 3 de manera técnica de flujo de modo que las soluciones de proceso extraidas
del bafio de proceso pueden fluir a través de los dispositivos 1, 2 y 3 al menos parcialmente de manera paralela y/o
sucesivamente y se alimentan a continuacion a través de un retorno 5 de nuevo al bafio de proceso. Los dispositivos
1, 2 y 3 presentan una entrada 10 para una solucion de regeneracién acida, asi como entradas 11, 12y 13 para una
solucion que contiene agente de oxidacién, una soluciéon de regeneracion alcalina y agua de lavado. Ademas, los
dispositivos 1, 2 y 3 presentan retornos 10a, 11a y 12a para las correspondientes soluciones de regeneracion.
Mediante esto pueden llevarse a contacto la resina adsorbedora y la resina de intercambio de iones que se
encuentran en los dispositivos 1, 2 y 3 para la regeneraciéon independientemente entre si con las soluciones de
regeneracion y/o la soluciéon de agente de oxidacién y pueden recogerse las soluciones tras el contacto con la resina
adsorbedora y/o la resina de intercambio de iones de manera separada. Las soluciones de regeneracion pueden
usarse por consiguiente multiples veces para la regeneracién de la resina adsorbedora y/o resina de intercambio de
iones.

Ejemplo:

Un electrolito para la deposicion sin corriente de capas de niquel sobre superficies de sustrato se extrae del barfo de
revestimiento y se alimenta a un dispositivo de acuerdo con la invencion. El dispositivo de acuerdo con la invencion
presenta una columna rellena con una resina adsorbedora de copolimero de divinilbenceno/estireno asi como una
columna rellena con una resina de intercambio de iones acida. El electrolito de niquel extraido del bafio de proceso
se lleva a contacto por medio de una bomba sucesivamente con la resina adsorbedora y la resina de intercambio de
iones, adsorbiendo la resina adsorbedora los productos de degradacién organicos que se encuentran en el
electrolito de niquel y alojando la resina de intercambio de iones los iones perturbadores que se encuentran en el
electrolito, tal como por ejemplo iones aluminio, e intercambiandolos por iones hidrogeno.
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Por medio de conexion técnica de flujo adecuada puede fluir inicialmente a través de la columna adsorbedora y la
columna de intercambio de iones también de manera paralela en cada caso un flujo parcial de la solucion de
proceso. Esto permite también un bypass de la columna adsorbedora para poder regenerar la resina adsorbedora
eventualmente de manera separada de la resina de intercambio de iones.

Para la regeneracién estan conectadas la columna adsorbedora y la columna de intercambio de iones en el modo
descrito anteriormente con correspondientes reservas de distintas soluciones de regeneracién. El polimero
adsorbedor puede regenerarse por medio del siguiente procedimiento de regeneracion:

1. lavar con agua
2. regenerar con una solucién al 2,5 % de H202/al 2,5 % de HCI durante aprox. 2 horas
3. regenerar con una solucién al 6 % de NaOH.

En una Ultima etapa puede acidificarse la resina adsorbedora regenerada de manera alcalina con una solucion de
acido sulfurico débil para impedir una precipitacion de sales de niquel. Tras las etapas 2° y/o 3° pueden seguir
etapas de lavado opcionales.

Otros ejemplos de procedimientos de revestimiento técnicos de superficie en los que pueden usarse el
procedimiento de acuerdo con la invencion y el dispositivo de acuerdo con la invencion son por ejemplo la
deposicion de una capa de niquel brillante o de una capa de niquel semibrillante sobre sustratos tal como se
conocen por el Taschenbuch fiir Galvanotechnik, 132 edicién 1988 o puls reverse plating de bafios de cobre, tal
como se conocen por el documento EP 05009183.

La invencién puede aplicarse también en un bafio acido de estafio/plata para la deposicion electrolitica de capas de
aleacion de plata libres de plomo, que se hace funcionar con un anodo insoluble. Segun esto se producen productos
de degradacion que deben separarse. Un intercambiador de cationes usado en combinacién con polimeros
adsorbedores puede cargarse previamente y posteriormente de manera periodica con estafio. El bafio de estafio
acido eluye estafo del intercambiador de cationes que por el contrario deberia dosificarse posteriormente. Mediante
la elucién del intercambiador de cationes no se introducen aniones adicionales perturbadores, es decir ya no se
eleva la carga de aniones. La resina adsorbedora puede regenerarse tal como en los otros ejemplos con H202 y
NaOH.

El procedimiento de acuerdo con la invencién asi como el dispositivo de acuerdo con la invencion pueden usarse
también con los electrolitos conocidos por el documento EP 1 408 141 A1 para la deposicion de bronce.

Mediante la configuracién del procedimiento de acuerdo con la invencién asi como del dispositivo de acuerdo con la
invencién como sistema de multiples columnas se garantiza que el polimero adsorbedor individual y el polimero de
intercambio de iones pueden regenerarse de manera separada entre si y asi pueden adaptarse en cuanto a sus
propiedades adsorcién o bien de intercambio de iones al electrolito por intervalos amplios. Ademas, mediante el uso
del procedimiento de acuerdo con la invencion y del dispositivo de acuerdo con la invencion se requieren volimenes
de solucién de regeneracion y volumenes de lavado mas bajos.

Lista de numeros de referencia

1 columna adsorbedora

2 columna adsorbedora

3 columna de intercambio de iones

4 entrada de bafio de proceso

5 retorno al bafio de proceso

6 bypass

7 conduccion

8 conduccion

9 conduccion

10 entrada de solucién de regeneracion acida

10a retorno de solucién de regeneracion acida

11 entrada de solucién que contiene agente de oxidacion
11a retorno de solucién que contiene agente de oxidacion
12 entrada de solucion de regeneracion alcalina

12a retorno de solucion de regeneracion alcalina

13 entrada de agua

14 dispositivo para la purificacion de una solucién de proceso
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la purificacién de una solucién de proceso que puede usarse en la técnica de superficie, en el
que la solucién de proceso es un electrolito para la deposicién galvanica o autocatalitica de una capa de metal sobre
un sustrato, por medio de una resina polimérica que es adecuada para adsorber impurezas de la solucién de
proceso y separar con ello las impurezas al menos parcialmente de la solucién de proceso, caracterizado por que
la solucion de proceso se pone en contacto sucesivamente con al menos una primera y una segunda resinas
poliméricas o en cada caso flujos parciales de la solucion de proceso se ponen en contacto de manera paralela con
al menos una primera y una segunda resinas poliméricas, estando la primera y la segunda resinas poliméricas
dispuestas en dispositivos de alojamiento separados uno de otro, y por que con la primera resina polimérica se
separan al menos parcialmente impurezas organicas del bafio de proceso, seleccionandose la primera resina
polimérica del grupo que estd constituido por poliacrilato, poliestireno, poliacrilamida y copolimeros de
divinilbbencenol/estireno, y por que con la segunda resina polimérica se separan al menos parcialmente impurezas
inorganicas de la solucién de proceso, siendo la segunda resina polimérica una resina de intercambio de iones.

2. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que las resinas
poliméricas se regeneran por medio al menos de una solucion de regeneracién adecuada.

3. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que al menos la resina
de intercambio de iones antes del contacto con la solucién de proceso se carga con una sustancia contenida en la
solucién de proceso, que durante el contacto de la solucién de proceso con la resina de intercambio de iones se
emite al menos parcialmente a la solucién de proceso.

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 2 y 3, caracterizado por que la solucion de
regeneracién presenta un agente de oxidacion o un agente de reduccion.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que la solucion de
proceso se purifica continuamente por medio del procedimiento.

6. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que el procedimiento se
combina con al menos otro procedimiento para la purificacién de soluciones de proceso.

7. Dispositivo para la purificacion de un electrolito para la deposicidén galvanica o autocatalitica de una capa de metal
sobre un sustrato, que presenta al menos un primer y un segundo dispositivos para el alojamiento de resinas
poliméricas distintas en cuanto a sus propiedades fisico-quimicas, caracterizado por que en el primer dispositivo
esta alojada una primera resina polimérica para la separaciéon al menos parcial de impurezas organicas del bafio de
proceso, seleccionandose la primera resina polimérica del grupo que esta constituido por poliacrilatos, poliestireno,
poliacrilamida y copolimeros de divinilbenceno/estireno, y por que en el segundo dispositivo esta alojada una
segunda resina polimérica para la separacion al menos parcial de impurezas inorganicas de la soluciéon de proceso,
siendo la segunda resina polimérica una resina de intercambio de iones, y por que los al menos dos dispositivos
para el alojamiento de una resina polimérica estan conectados de manera técnica de flujo de modo que las
soluciones de proceso fluyen sucesivamente a través de los dispositivos para el alojamiento de una resina
polimérica o en cada caso flujos parciales de la solucion de proceso fluyen de manera paralela a través de los
dispositivos.

8. Dispositivo de acuerdo con la reivindicacion 7, caracterizado por que los dispositivos para el alojamiento de una
resina polimérica estan conectados de manera técnica de flujo con al menos una reserva de una soluciéon de
regeneracién de modo que a través de los dispositivos para el alojamiento de una resina polimérica para la
regeneracién de las resinas puede fluir sucesivamente la solucién de regeneracién o en cada caso pueden fluir de
manera paralela flujos parciales de la soluciéon de regeneracién a través de los dispositivos.

9. Dispositivo de acuerdo con una de las reivindicaciones 7 a 8, en donde el dispositivo para el alojamiento de la
segunda resina polimérica aloja al menos una resina de intercambio de iones del grupo que esta constituido por una
resina de intercambio de iones fuertemente acida, fuertemente basica, moderadamente acida, moderadamente
basica, débilmente acida o débilmente basica.
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