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64 Verfahrenzum Bestimmen der Konzentration von komplexierten Metall-lonen in einer Losung.

@ Das Verfahren besteht darin, die Konzentration (C)

von stark komplexierten Metall-onen in einer Losung E_.
(LA) zu bestimmen. Dazu wird die Losung (LA) in eine o :
Chromatographiesaule (CS) gegeben, die einen Filllstoff ™ g
(FS) enthalt, der eine kieinere Komplexkonstante als die 1
stark komplexierten und eine grossere Komplexkonstante 5 ¥
als die schwach komplexierten Metall-lonen in der Lésung ‘

(LA) aufweist. Damit enthélt die aus der Chromatographie-
saule (CS) gewonnene Lésung (LC) nur noch Metallkom-

plexe, die eine grossere Komplexkonstante aufweisen als
die dos Fullstoffes (FS) in der Chromatographieséule (CS). AN\
Die Konzentration (C) der Metallkomplexe in der Lsung o 8

(LC) wird anschliessend mit Hilfe einer Messvorrichtung

(M3) bestimmt. Soll die Konzentration der schwach gebun- [
denen Metall-lonen in der Lésung (LA) bestimmt werden,

so wird diese in einem Filter (F) gefiltert und erst dann der
Chromatographiesaule (CS) ibergeben. Die durch die Fil- .
trierung entstehende Losung (LB), deren Metall-lonen-Kon-

zentration (B) mit Hilfe einer Messvorrichtung (AA2) be-

stimmt wird, kann die Konzentration der schwach komple-

xierten Metall-lonen durch Differenzbildung der Konzentra-

tionen (B) und (C) berechnet werden.
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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren
nach dem Oberbegriff des Patentanspruchs 1 sowie
eine Anwendung des Verfahrens.

In der industriellen Fertigung laufen haufig chemi-
sche Prozesse ab — wie beispielsweise beim Atzen
von Leiterplatten —, bei denen die verwendeten
Ausgangssubstanzen wohldosiert beigegeben wer-
den miissen, damit die im Prozess entstehenden
Losungssubstanzen entweder méglichst einfach und
schnell regeneriert oder aber umweltschonend ent-
sorgt werden kdnnen. Um die Dosierung der Aus-
gangssubstanzen genau abstimmen zu konnen,
missen die Konzentrationen der verschiedenen
Substanzen in der entstehenden Ldsung genau be-
stimmt werden. Insbesondere stellt die bei dem er-
wihnten Beispiel der Leiterplattendtzung entstehen-
de Ldsung, die sowohl schwach als auch stark
komplexierte Metall-lonen enthalt, fiir die Umwelt
eine hohe Belastung dar. Besonders die Konzentra-
tionen der stark komplexierten Meiall-lonen, die
eine hohe Stabilitdt aufweisen und demzufolge nur
mit zusétzlichen Verfahren eliminiert werden kon-
nen, miissen genau {berwacht und mdglichst vom
Prozessbeginn an klein gehalten werden. Wird die
Konzentration der komplexierten Metall-lonen in der
zu entsorgenden Ldsung bestimmt, so kénnen die
Ausgangssubstanzen des chemischen Prozesses in
der Weise gewshlt werden, dass die L&sung keine
oder nur wenige, komplexierte Metall-lonen enthélt.

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufga-
be zugrunde, ein Verfahren zum Bestimmen der
Konzentrationen von verschiedenartig vorkommen-
den, sowoh! komplexierten als auch nichtkomple-
xierten Metall-lonen in einer L6sung anzugeben.

Diese Aufgabe wird durch die im kennzeichnen-
den Teill des Patentanspruchs 1 angegebenen
Massnahmen geldst. Vorteilhafte Ausgestaltungen
der Erfindung sowie eine Anwendung sind in weite-
ren Anspriichen angegeben.

Das erfinderische Verfahren weist folgende Vor-
teile auf: Durch die im Verfahren erhaltenen Werte
flir verschiedene Konzentrationen von komplexier-
ten und nicht-komplexierten Metall-lonen in der
durch einen chemischen Prozess entstandenen L&-
sung konnen die im chemischen Prozess verwen-
deten Ausgangssubstanzen derart dosiert werden,
dass moglichst kleine Mengen der komplexierten —
insbesondere die Umwelt belastenden stark kom-
plexierten ~ Metall-lonen entsorgt werden miissen.
Auch die Entsorgung gestaltet sich mit Hilfe der
durch das Verfahren gewonnenen Information {iber
die Konzentration der in der Lésung vorhandenen
umweltschadlichen Substanzen entsprechend effi-
zient, denn auch hier kénnen zur Bindung oder zur
Zerstorung der schadlichen Substanzen benétigte
Mittel wohidosiert eingesetzt werden.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand einer
Zeichnung beispielsweise néher erldutert. Sie zeigt
ein Verfahren zum Bestimmen von Konzentrationen
verschiedenartig komplexierter Kupfer-lonen in einer
Losung.

Im einzelnen sind zwei wesentliche Verfahrens-
schritte 1 und Il eines Verfahrens zur Bestimmung
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von Kupfer-Konzentrationen A, B und C von in Be-
haltern BA, BB und BC enthaltenen Lésungen LA,
LB und LC dargestellt. Wahrend im ersten Verfah-
rensschritt | ein Filter F bendtigt wird, kommt im
zweiten Verfahrensschritt Il eine Chromatographie-
séule CS, die mit einem Fullstoff FS gefillt ist, zum
Einsatz. Zwischen den Verfahrensschritten | und I
und vor dem ersten bzw. nach dem zweiten Verfah-
rensschritt | bzw. Il sind Messvorrichtungen AA1 bis
AA3 vorgesehen, mit denen die Konzentrationen A,
B bzw. C der Lésungen LA, LB bzw. LC bestimmt
werden. Die Messvorrichtungen AA1 bis AA3 sind
beispielsweise nach dem bekannten und haufig ein-
gesetzten  Atomabsorptionsverfahren  arbeitende
Messanordnungen zum Bestimmen von Stoffkon-
zentrationen in Stoffgemischen oder Ldsungen.

Die im Behélter BA enthaltene Ldsung LA wird
als Probe einem zu untersuchenden Abwasser ent-
nommen, das beispielsweise als unerwiinschtes
Endprodukt aus einem zum Atzen von Leiterplatten
verwendeten Prozess hervorgeht. Da beim Atzen
von Leiterplatten vorwiegend Kupfer von Leiterplat-
ten entfernt werden muss, ist es naheliegend, dass
auch im Abwasser des Atzprozesses Kupfer enthal-
ten ist. In welcher Form und Menge dieses jedoch
vorhanden ist, kann nicht ohne weiteres angegeben
werden und muss deshalb analytisch bestimmt wer-
den. Anhand der durch die Messungen erhaltenen
Werte kann in einem gewissen Mass wiederum der
Prozessablauf beeinflusst werden, d.h. das Atzver-
fahren kann mit Hilfe der fir das Abwasser bzw. fiir
die Losung LA ermittelten Kupfer-Konzentrationen
A, B und C optimiert werden. Dies muss insbeson-
dere dann vorgenommen werden, wenn umweltge-
fahrdende Substanzen - wie stark komplexierte
Kupfer-lonen — in der L&sung LA vorhanden sind.
Aber auch bereits schwach komplexierte Kupfer-lo-
nen oder an Schwebestoffe gebundenes Kupfer soll
gemessen werden, damit auch diese schwermetall-
haltigen Substanzen unter Kontrolle gehalten und
gezielt aus dem Abwasser entfernt werden kdnnen.

Wird nun vor dem ersten Verfahrensschritt | die
Kupferkonzentration A mit Hilfe des Atomabsorp-
tionsverfahrens in der Messvorrichtung AA1 be-
stimmt, so erhalt man die Menge des in der Ldsung
LA gesamthaft vorhandenen Kupfers. Im Verfah-
rensschritt | wird nun das an Schwebestoffe gebun-
dene Kupfer durch Filtrieren der Losung LA im Fil-
ter F eliminiert. Dies flihrt zu der im Behélter BB
enthaltenen Losung LB. In diesem Stadium des
Verfahrens wird auch hier mit Hilfe des Atomab-
sorptionsverfahrens die Kupferkonzentration be-
stimmt. Die erhaltene Konzentration B entspricht
der Kupferkonzentration in der Lésung LA ohne das
an Schwebestoffe gebundene Kupfer.

Im zweiten Verfahrensschritt I wird die im Behél-
ter BB enthaltene Losung LB in die mit dem Fiill-
stoff FS gefiillte Chromatographiesdule CS gege-
ben, um sowohl die schwach komplexierten als
auch die in der Losung LB einzeln vorkommenden
Kupfer-lonen zu eliminieren. Dies wird durch die
Wah! der Komplexkonstanten des in der Chromato-
graphieséule CS enthaltenen Fiillstoffes FS erreicht:
Ist die Komplexkonstante des Fllstoffes FS kleiner
als die der stark komplexierten und grosser als die
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der schwach komplexierten Kupfer-lonen, so wer-
den alle schwach komplexierten Kupfer-lonen in der
Chromatographiesdule CS zuriickgehalten und alle
stark komplexierten Kupfer-lonen passieren die
Chromatographieséule CS. Als Komplexbildner wird
— nicht nur in Leiterplatiendtzverfahren — héufig
Ethylendiamintetraacetat (EDTA) eingesetzt, das ei-
ner der starksten bekannten Komplexbildner ist.
EDTA bildet mit Metall-lonen Chelatkomplexe, die
aufgrund ihrer oktaedrischen Struktur besonders
stabil und deshalb auch schwer biologisch abbau-
bar sind. Mit Kupfer bildet das EDTA einen Komp-
lex mit einer Komplexkonstanten 18, was bedeutet,
dass die Komplexkonstante des Fiillstoffs FS klei-
ner als 18 sein muss, damit in der Losung LC nur
noch Cu-EDTA-Komplexe oder andere Komplexe,
die eine Komplexkonstante von 18 oder héher auf-
weisen, vorkommen. Ein solcher Fillstoff FS ist bei-
spielsweise Iminodiessigséure, die fir Kupfer eine
Komplexkonstante von 16 aufweist.

Die im Behilter BC aufgefangene Losung LC
wird der Messvorrichtung M3 zugefiihrt, mit der die
Konzentration C, d.h. die Konzentration des stark
komplexierten Kupfers in der Lésung LC, bestimmt
wird.

Die drei ermittelten Konzentrationen A, B und C
bilden die Grundlage, um weitere wesentliche Kon-
zentrationen D und E berechnen zu kdnnen. So er-
gibt sich erstens die Kupferkonzentration D, die das
an die Schwebestoffe gebundene Kupfer représen-
tiert, aus der Differenz zwischen den Konzentratio-
nen A und B. Zweitens erhalt man die Konzentrati-
on E, welche die schwach komplexierten Kupfer-lo-
nen reprasentiert, aus der Differenz zwischen den
Konzentrationen B und C.

Zur Unterscheidung von mehreren unterschied-
lich stark komplexierten Metall-onen in der Losung
LA werden mehrere Chromatographieséulen CS mit
Fillstoffen FS, die unterschiedliche Komplexkon-
stanten aufweisen, verwendet. Werden beispiels-
weise drei Chromatographieséulen CS, die Fiillstof-
fe FS mit Komplexkonstanten 8, 14 und 16 aufwei-
sen, verwendet, so kdnnen die Konzentrationen der
verschieden stark komplexierten Metall-lonen be-
stimmt werden. Es wird also nicht nur zwischen
stark und schwach komplexierten Metali-lonen un-
terschieden, sondern auch zwischen schwach, mit-
tel und stark komplexierten Metall-lonen.

Sollen nur die stark komplexierten Metall-lonen in
der Lésung LA bestimmt werden, so kann auf den
ersten Verfahrensschritt | verzichtet werden und die
Lésung LA direkt der Chromatographieséule GS zu-
gefiihrt werden. Da nur stark komplexierte Metall-lo-
nen die Chromatographieséule GS passieren, kann
auch hier die Konzentration C mit der nach dem
Atomabsorptionsverfahren arbeitenden Messvorrich-
tung AA3 bestimmt werden.

Das erfindungsgemésse Verfahren ist nicht nur
zum Bestimmen der Konzentration von durch komp-
lexierte Kupfer-lonen gebildeten Komplexen an-
wendbar. Vielmehr kann das Verfahren ganz allge-
mein zur Konzentrationsbestimmung von komple-
xierten MetallHonen in Losungen eingesetzt werden.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zum Bestimmen der Konzentration
(C) von komplexierten MetallHonen in einer Lésung
(LA) mit Hilfe einer Messvorrichtung (AA3), dadurch
gekennzeichnet, dass die Lsung (LA) in minde-
stens eine Chromatographiesédule (CS) mit einem
Fiillstoff (FS) gegeben wird, der eine Komplexkon-
stante aufweist, deren Wert zwischen der Komplex-
konstanten der stark komplexierten und der
schwach komplexierten Metall-lonen der Losung
(LA) liegt und dass die Konzentration (C) von die
Chromatographieséule (CS) passierenden, stark
komplexierten Metalllonen in einer durch das Chro-
matographieverfahren erhaltenen Losung (LC) an-
schliessend mit der Messvorrichtung (AA3) be-
stimmt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass mit Hilfe mehrerer Chromatographie-
siulen (CS) mit Fllstoffen (FS) unterschiedlicher
Komplexkonstanten die Konzentrationen (C) von
mehreren unterschiedlich stark komplexierten Me-
talldonen in der Ausgangslésung (LA) bestimmt
werden.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass zum Bestimmen der Konzentration
von schwach komplexierten Metall-lonen in der Lo-
sung (LA) vor der zum Bestimmen der Konzentrati-
on (C) vorgenommene Isolierung der in der L6sung
(LA) vorkommenden stark komplexierten Metali-lo-
nen mit der Chromatographieséule (CS) die Lésung
(LA) in einem Filter (F) gefiltert wird und in der den
Filter (F) passierenden Losung (LB) die Metall-lo-
nen-Konzentration (B) mit einer Messvorrichtung
(AA2) bestimmt wird und dass die Konzentration
der schwach komplexierten Metall-lonen in der L6-
sung (LA) aus der Differenz zwischen den Konzen-
trationen (B) und (C) berechnet wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass zum Bestimmen der Konzentration
von an Schwebestoffe gebundenen Metall-lonen in
der Losung (LA) vor der zum Bestimmen der Kon-
zentration (B) vorgenommenen Filtrierung der L6-
sung (LA) eine Konzentration (A) von in der L6sung
(LA) vorhandenen Metall-lonen mit einer Messvor-
richtung (AA1) bestimmt wird und dass die Konzen-
tration von an Schwebestoffe gebundenen Metall-lo-
nen in der Lésung {LA) aus der Differenz zwischen
den Konzentrationen (B) und (A) berechnet wird.

5. Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass Iminodies-
sigsaure als Fullstoff (FS) verwendet wird.

6. Anwendung des Verfahrens nach einem der
Anspriiche 1 bis 5 zum Bestimmen der Konzentrati-
on oder der Konzentrationen von einem Metall-lon
oder mehreren Metall-lonen in Abwéssern.
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