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Verfahren zum Atzen von Oberflichen aus Kupfer oder Kupferlegierungen

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
zum Atzen von Oberflichen aus Kupfer oder
Kupferlegierungen mittels einer sauren, ein Oxi-
dationsmittel enthaltenden Atzidsung, die nach
Abtragen der Kupferoberfliche zur Regeneration
des Oxidationsmiitels ein Anode und Kathode
enthaltende Elektrolysezelle durchstréomt, wobei
das abgeétzte Kupfer an der Kathode abgeschie-
den wird.

Das Abtragen von aus Kupfer bestehenden
oder Kupfer enthaltenden Oberflachen mittels
einer Atzldsung ist fir die Herstellung gedruckter
Schaltungen bekannt, wobei von Kunststoff-
platten, die ein- oder doppeliseitig kupferka-
schiert sind, nach Abdecken der die Schaltung
bildenden Flachen mit einer Schutzschicht der
dbrige Teil der Kupferkaschierung abzuatzen ist.
Die Atzldsungen werden jedoch auch zur Aus-
bildung der Oberflache von Druckereiwalzen ein-
gesetzt. Um die Verfahren wirtschaftlich zu
gestalten, werden die verbrauchten Atzidsungen
regeneriert und wieder aufgearbeitet. Dabei wird
das in der Atzlésung enthaltene abgeétzie Kupfer
zuriickgewonnen.

Far eine kontinuierliche Wiederaufarbeitung
der Atzlésung sind elektrochemische Verfahren
geeignet, wobei die Atzidsung in eine Elektrolyse-
zelle eingefiihrt wird, arr deren Anode das zur
Atzung dienende Oxidationsmittel regeneriert
wird. Wird Eisen(lll)-Chlorid als Atzmittel ver-
wendet, so wird das beim Atzen gebildete Eisen(l-
I)-Chiorid zu Eisen(ll)}-Chlorid oxidiert. In gleicher
Weise lassen sich Atziésungen die Kupfer(ll)-
Chlorid als Oxidationsmittel enthalten, regenerie-
ren. Das nach Abtragen der Kupferoberfiache in
der Elektrolytiosung enthaltene Kupfer{l)-Chlorid
wird an der Anode der Elektrolysezelle wieder in
Kupfer(li}Chiorid Gberfiihrt. Nachteilig ist dabei
jedoch die Chiorentwicklung an der Anode, die zu
erheblicher Belastung der Umwelt und zum Ver-
brauch des Oxidationsmittels fiihrt. Zur Verhinde-
rung der Chlorentwicklung ist es aus DE-
A 2537 757 bekannt, eine Kupferchlorid als Oxi-
dationsmittel enthaitende Atzlosung durch Einlei-
ten in einen Kathodenraum einer Elektrolysezeile
unter Zugabe von Salzsdure und Wasserstoffpe-
roxid zu regenerieren, wobei der Anodenraum
der Elektrolysezelle durch ein Diaphragma vom
Kathodenraum getrennt ist. Der Anodenraum ent-
héalt eine Natriumhydroxidiésung. Das Natrium-
hydroxid dient zur Aufnahme des sich an der
Anode bei der Regeneration der Atzldsung ent-
wickelnden Chlors. Es reagiert mit dem Natrium-
hydroxid unter Bildung von Natriumhypochliorit.
Nachteilig ist bei diesem Verfahren der hohe
Verbrauch an Chemikatien. Neben Natriumhydro-
xid muB auch Salzsdure und Wasserstoffperoxid
zugesetzt werden, um die Atzbedingungen in der
Atzkammer konstant zu halten. Nachteilig ist
dariber hinaus die toxische Wirkung des im
Anodenraum gebildeten Natriumhypochilorits,

dessen Verarbeitung aufwendig ist.
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Ein weiterers Verfahren zur Regeneration einer
Kupter(ll)-Chlorid als Oxidationsmittel ent-
haltenden Atzidsung in einer Elektrolysezelle
wird in der DE-A 2650 912 beschrieben. Um die
Chlorgasbildung an der Anode zu vermeiden,
werden sowohl der Kupfergehalt der zu regene-
rierenden Atzldsung als auch das Verhdltnis von
Kupfer(l)- zu Kupfer(ll)-lonen auf enge Bereiche
begrenzt. Auch sind hohe Stromdichten in der
Elektrolysezelle erforderlich. Neben einer auf-
wendigen Regelung zur Einstellung der vorgege-
benen Konzentrationsgrenzen ist infolgedessen
auch das Abscheiden des abgeatzten Kupfers an
der Kathode der Elektrolysezelle erschwert. Es
bilden sich im wesentlichen schlammige Nieder-
schiage. Nachteilig ist bei Verwendung von Ei-
sen(ill)}-Chlorid oder Kupfer(ll)-Chlorid als Oxida-
tionsmittel enthaltenden Atzidsung dariiber hin-
aus der durch diese Oxidationsmittel erfoigende
Angriff der fiir den Bau der Atzanlagen verwende-
ten Werkstoffe, soweit diese nicht aus saure-
festen Materialien, wie beispielsweise Kunst-
stoffen bestehen, die jedoch nicht tempera-
turbesténdig sind.

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren
zum chemischen Atzen metallischer Oberflachen
anzugeben, bei dem eine Chlorentwicklung an
der Anode in einfacher Weise verhindert wird und
bei dem zugleich die Bauteile der Apparaturen
auch bei hdéheren Temperaturen chemisch nicht
mehr angegriffen werden. Auch soll das Kupfer
bei Regeneration der Aizldsung in fester Form
abscheidbar sein.

Diese Aufgabe wird bei einem Verfahren der
oben genannten Art gemaB der Erfindung durch
die im Patentanspruch 1 angegebenen MaB-
nahmen geidst. Durch Verwendung einer chlorio-
nenfreien, Eisen(lll)-Sulfat enthaltenden Atz!6-
sung entsteht auch nach volisténdiger Oxidation
des in der verbrauchten Atzlésung enthaltenden
Eisen(ll)-Sulfats kein Chlor an der Anode. Es wird
vielmehr Sauerstoff entwickelt, der in die Umge-
bung abgeblasen werden kann. Die erreichbare
Atzgeschwindigkeit ist abhéngig vom Eisengehalt
der Atzldsung. GemaB der Erfindung wird dieser
auf maximal 140 g Eisen pro Liter Atzlésung
beschrankt, da sich gezeigt hat, daB bei Uber-
schreiten dieser Konzentration die Atzge-
schwindigkeit wieder abnimmt. In der Elektroly-
sezelle wird eine Mindeststromdichte aufrech-
terhalten, damit ausreichende Werte bei der Aus-
beute des sich an der Kathode abscheidendem
Kupfers gewadhrleistet sind. Um die Kupferab-
scheidung zu fordern, wird eine untere Konzen-
trationsgrenze fir den Gehalt an Kupfer in der
Atzlésung aufrechterhalten.

‘In weiterer Ausgestaliung des erfindungsge-
maBen Verfahrens ist vorgesehen, der Atzidsung
Eisenverbindungen zuzugeben, die beim Durch-
strdmen der Atzldsung durch die Elektrolysezelle
an der Anode Eisen(lli)-Suifat bilden.

Geeignet sind Eisenoxid, Eisenkarbonat oder
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Eisenammoniumallaun. Bevorzugt wird der Atzl6-~

sung Eisen(ll)-Sulfat zugegeben.

MaBnahmen, um die Atzgeschwindigkeit zu
steigern, sind in Patentanspruch 4 angegeben.
Der Atzldsung werden elektrisch leitfahige Kohie-
partikel zugegeben. Besonders geeignet sind in
Patentansprichen 4 bis 7 gekennzeichnete
Kohleteilchen. Die Kohlepartikel werden in der
Atzidsung suspendiert. Bei Durchstrémen der
Elektrolysezelle laden sich die Kohlepartikel an
der Anode auf und dbertragen elekirische La-
dung auf die zu bearbeitende Kupferoberfiache.
Bei Beriihrung der Teilchen an der Kupferschicht
gehen Metallionen in Lésung, so daB die Ober-
flache zusétzlich zur chemischen Atzung mit
Eisen(lll)-Sulfat  elektrochemisch * abgetragen
wird. Die in Ldsung. gegangenen. Kupferionen
scheiden sich an.der Kathode der Elektrolysezelle
wieder ab.

Das erfindungsgeméaBe Verfahren: ermdglicht
daher eine Abtragung der Kupferschichten mit
einer im Kreislauf gefiihrten Atziésung unter un-
mittelbarer Wiedergewinnung des abgeschiede~
nen Kupfers an der Kathode ohne die Entwi-
cklung von Chlor*. Die Eisen(ill)-Sulfat enthai-
tende Atzldsung ermdglicht dariiberhinaus die
Verwendung ven Edelstahl fiir den Bau der Appa-
raie.

* an der:Anode der Elekirolysezelle.

Die Erfindung wird anhand einerin Figur 1 der
Zeichnung schematisch dargesteilten. Vorrich-
tung zur Durchfiihrung des Verfahrens naher
erldutert. Ausfihrungsbeispiele werden nach-
folgend beschrieben. Der Kupferabtrag in Ab-
hangigkeit vom Eisengehalt der Atzldsung ist in
Figur 2 wiedergegeben. Figur 3 zeigt die erreich-
te Stromausbeute in Abhéngigkeit von Kupfer-
und Eisengehait in der Losung, Figur 4 die La-~
dungsiibertragung .in.der Elektrolysezelle.

Wie aus der Zeichnung ersichtlich ist, weist die
Vorrichtung eine Atzkammer 1 und eine Elektro-
Iysezelle 2 auf, zwischen denen eine Atzlosung 3
im Kreislauf gefihrt wird. In der Atzkammer 1
wird die Atzlésung mittels einer Sprithdise 4 auf
die zu bearbeitende Oberfliche eines Werk-
stiicks 5 aufgebracht. Die verbrauchte Atzidsung
flieBt zum Boden der Atzkammer 1 ab. Von- dort
wird sie (ber eine Saugleitung. 6 von einer L6~
sungsmittelpumpe 7 abgesaugt und in die Elek-~
trolysezelle 2 gepumpt. In der Elektrolysezelle ist
zwischen Anode 8 und Kathode 9 ein Dia-
phragma oder eine lonenaustauschermembran
10 eingesetzt, die den Kathodenraum 11 der
Elektrolysezelle vom Anodenraum 12 trennt. Am
Kathodenraum 11 ist fir die im Kathodenraum
enthaitene Lésung ein Uberlauf 13 vorgesehen,
der in die Atzkammer 1 mindet. Im Ausfiihrungs-
beispiel besteht die Anode 8 aus Graphit und ist
als Rohr ausgebildet, durch das die Atzlésung
hindurchfliet. Die Wandung des; Graphitrohrs
weist Durchbriiche 14 auf, um die Atzldsung an
das Diaphragma oder die lonenaustauschermem-
bran heranzufithren und den lonenaustausch zwi-
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schen Anodenraum 12 und Kathodenraum 11 zu
ermoglichen. An der Kathode 9 scheidet sich
Kupfer ab, an der Anode wird das Oxidationsmit-
tel der Atzldsung regeneriert. Die wiederaufberei-
tete Atzidsung stromt aus dem_ Anodenraum 12
Uber eine Druckleitung 15 zur Atzkammer 1 zu-
riick.

Als Atzldsung wird eine wassrige, schwefelsau-
re, Eisen(lll)-Sulfatidsung verwendet. In die im
Kreislauf gefiihrte Atzlésung lassen sich elek-
trisch leitfahige Kohlepartikel in einer Konzentra-
tion im Bereich zwischen 50 und 250 g/l Atzlé-
sung suspendieren. Fir die Kohlepartikel ist das
in- der Elekirolysezelle eingesetzte Diaphragma
oder die- lonenaustauschermembran 10 undurch-
léssig. Die Kohlepartikel werden an der Anode 8
der Elektrolysezelle positiv aufgeladen und
transportieren elektrische Ladung auf die zu be-

" arbeitende Kupferoberflache des Werkstiicks 5.

Neben der chemischen Atzung wird dann Kupfer
auch elektrochemisch abgetragen, wobei die
Kohlepartikel ihre mitgefihrte Ladung abgeben.

Ausfiihrungsbeispiel 1

in die beschriebene Vorrichtung wurden je-
weils 1,4- 1 einer 1 molaren schwefelsauren, Ei-
sen(ll)-Sulfat enthaltenden AtziGsung eingege-
ben. Dabei wurde der Eisengehalt der Lésung von
5 bis auf 150 g Eisen pro Liter Atziésung gestei-
gert. Geatzt wurden aus Kupfer bestehende Werk-
stiicke, auf die die Atzidsung mit einer Tempera-
tur von 45 °C bei einem Druck von 1,5 bar mittels
der Spriihdise 4 aufgespriiht wurde. Der Durch-

- satz betrug 1,9 1/min. In der Elektrolysezelle war

eine gleichbieibende Potentialdifferenz von
circa-+ 340 mV gegeniber einer Referenzelekiro-
de aus. Quecksilber/Quecksilbersulfat. eingestelit.
Es wurde die Geschwindigkeit, mit der das Kupfer
von der Werkstlickoberfliche abgetragen wird,

~ gemessen. Die ermitteiten Werte in mg Kupfer pro

Minute (mg Cu/min) sind in Figur 2. lber dem
Eisengehalt pro Liter Lésung (g Fe/l) aufgetragen,
Kurve |.

Aus Kurve | ist ersichtlich, daB mit steigendem
Eisengehalt die abgetragene Kupfermenge zu-
nimmt, daf jedoch bei etwa 80 g Eisen pro Liter

- Atzldsung ein Maximum erreicht wird. Die Abtra-

gungsgeschwindigkeit nimmt dann mit zu-
nehmendem Eisengehalt wieder ab. Optimale
Werte flir das Abtragen der Kupferschichten
lassen sich also bei Eisengehalten zwischen 30
bis 140 g Eisen pro Liter Atzlésung erzielen.

Ausflihrungsbeispiel 2

Der schwefelsauren, Eisen(lll)-Sulfat ent-
haitenden  Atzidsung werden 15 Gew.-%
Aktivkohlepulverteilchen zugesetzt. Alle (brigen
Parameter werden wie im Ausfihrungsbeispiel 1
eingestellt. Die erzielten Atzgeschwindigkeiten
sind in Figur 2, Kurve Il aufgetragen.

Wie aus Kurve Il ersichtlich ist, wird die Atzge-
schwindigkeit durch Zugabe von Aktivkohle-
pulverteilchen erheblich erhoht. Dabei nimmt die
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Atzgeschwindigkeit in gleicher Weise, wie im
ersten Ausflihrungsbeispiel mit wachsendem Ei-
sengehait in der Losung zu. Das Optimum wird
bei einem Gehalt von 120 g Eisen pro Liter

Atzlésung erreicht.
Ausfiihrungsbeispiet 3

In einer schwefelsauren, Eisen(ill)-Sulfat ent-
haltenden Atzidsung wurden bei verschiedenen
Eisengehalten in der Atzlosung unterschiedliche
Kupferkonzentrationen eingestellt. Es wurde die
Stromausbeute bezogen auf die Abscheidung
von Kupfer an der Kathode bei verschiedenen
Stromdichten in der Elektrolysezelle gemessen.

Wie aus Figur 3 ersichtlich ist, nimmt die Stro-
mausbeute mit steigendem Eisengehalt in der
Atzidsung, gemessen in g Fe/l, ab. Dem wirken
der Kupfergehalt in der Atzlésung, gemessen in g
Cu/l, und die in der Elekirolysezelle aufrech-
terhaltene Stromdichte, gemessen in A/dm?, ent-
gegen. Je hoher der Kupfergehait und je héher
die Stromdichte eingestelit sind, um so hoéhere
Stromausbeuten werden erzielt. Die in Figur 3
eingezeichneten Funktionen, die die Ab-
héngigkeit der Stromausbeute von Eisengehalit in
der Atzldsung zeigen, geiten jeweils fiir konstante
Werte Kupfergehait und Stromdichte. Erreicht die
Stromausbeute den Wert O, findet an der Katho-
de keine Kupferabscheidung mehr statt.

Ausfiithrungsbeispiel 4

In einer schwefelsauren, Eisen(ll)-Sulfat ent-
haltenden Atzidsung mit einer Konzentration ent-
gprechend 10g Fe/l wurden 15 Gew.-%
Aktivkohiepulver suspendiert. An der Anode der
Elektrolysezelle wurde eine Potentialdifferenz
vorr + 0,8 V gegeniiber einer Referenzelekirode
aus Quecksilber/Quecksilbersuifat eingestellt. Es
wurde die Ladungsibertragung zwischen Anode
der Elektrolysezelle und Atzidsung in Ab-
héngigkeit vom gesondert gemessenen Potential
der Atzidsung ermitteit. Das Ergebnis ist aus
Figur 4 ersichtlich. Zum Vergleich sind im Dia-
gramm auch die erreichbare Ladungsibertra-
gung fiir Atzldsungen eingetragen, die entweder
nur Eisen(lll}-Sulfat als Oxidationsmittel oder nur
Aktivkohlepuiverteilchen enthalten. im Diagramm
ist die Ladungsibertragung i in Ampere (A) auf
der Ordinate, das Potential der Atzidsung Es in
Volt (V) auf der Abszisse aufgetragen.

Kurve | im Diagramm zeigt die Ladungsiibertra-
gung flr eine schwefelsaure, jedoch eisenfreie
AtziGsung, die in suspendierter Form 15 Gew.-%
Aktivkohlepulver enthait. Kurve ll zeigt die La-
dungsiibertragung fiir eine schwefelsaure Atzlo-
sung mit Eisen(lll)}-Sulfat in einer Konzentration
entsprechend 10 g Fe/l AtziGsung. Die Ladungs-
ibertragung fiir die Atzidsung mit 15 Gew.-%
suspendiertemn Aktivkohlepulver und Eisen(lll)-
Sulfat in einer Konzentration entsprechend
10 g Fefl zeigt schlieBlich Kurve lil. Aus dem
Diagramm ist ersichtlich, daB mit einer schwe-
felsauren, Eisen(lil)-Sulfat enthaltenden Atzl6-
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sung, in der Aktivkohlepulverteilchen suspendiert
sind, Gberraschend hohe Werte fiir die Ladungs-
Gbertragung in der Elektrolysezelle erreicht
werden.

Angpriiche -

1. Verfahren zum Atzen von Oberflichen aus
Kupfer oder. Kupferlegierungen mittels einer sau-
ren, ein Oxidationsmittel enthaltenden Atzisung,
die nach Abtragen der Kupferoberflache zur Re-
generation des Oxidationsmittels eine Anode und
Kathode enthaltende Elektrolysezelle durch-
stromt, wobei das abgeétzte Kupfer an der Katho-
de abgeschieden wird, dadurch gekennzeichnet,
dafl die Atzlosung Chlorionen frei gehalten ist
und als Oxidationsmittel Eisen(lll)-Sulfat bis zu
einer Konzentration von maximal 140 g Fe/l Atzl5-
sung enthéit, wobei in der Atzlésung ein
Kupfergehalt von zumindest 10 g Kupfer pro Liter
Atzldsung eingestellt und in der Elekirolysezelle
eine Stromdichte von wenigstens 2 A/dm? auf-
rechterhalten wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch ge-
kennzeichnet, daB der Atzidsung vor Eintritt in
den Anodenraum eine soiche Menge einer an der
Anode Eisen(lll)-Sulfat bildenden Ei-
senverbindung zugegeben wird, daB die Atzlé-
sung nach Durchstrdmen der Elektrolysezelle
zwischen 10 und 140 g Eisen pro Liter als Ei-
sen(lll)-Sulfat enthalt.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daB der Atzlésung Eisen(ll)-Suifat
zugegeben wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, da-
durch gekennzeichnet, da8 in der Atzldsung zur
Ubertragung elekirischer Ladung auf die zu
dtzende Kupferoberflache dienende, elektrisch
leitfahige Kohlepartikel suspendiert sind, die
Zeitweilig an der Anode der Elektrolysezelle auf-
geladen werden.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch ge-
kennzeichnet, daB in der Atzlésung Grafit- oder
Aktivkohlepulver suspendiert wird,

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch ge-
kennzeichnet, daB je Liter Atziésung zwischen 50
und 250g Grafit- oder Aktivkohiepulver
suspendiert werden.

7. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch
gekennzeichnet, daB Aktivkohlepuliver
suspendiert wird, das zuvor in Vakuum, inerter
oder reduzierende Atmosphéare bei einer Tempe-
ratur zwischen 900 und 1200°C {ber eine
Stunde lang geglitht wurde.

Claims

1. Process for etching copper or copper alloy
surfaces by means of an acid etching solution
which contains an oxidising agent and which,
after removal from the copper surface, flows
through an electroiytic cell, containing an anode
and a cathode, in order to regenerate the oxidis-
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ing agent, the copper which has been etched off
being deposited on the cathode, characterised in
that the etching solution is kept free from

chlorine ions and, as the oxidising agent, con- _

tains iron-lll sulphate in a concentrationof up to a
maximum of 140 g of Fe/l of etching solution, the
copper content in the etching solution being
adjusted to at least 10 g of copper per litre of
etching solution and a current density of at least 2
A/dm? being maintained in the electrolytic ceil.

2. Process according to Claim 1, characterised
in that an iron compound which forms iron-lil
sulphate on the anode is added to the etching
solution, before the latter enters the anode space,
in such a quantity that, after flowing through the
electrolytic cell, the etching solution contains
between 10 and 140 g of iron per litre, as iron-ill
sulphate.

3. Process according to Claim 2, characterised
in that iron-lt sulphate is added to the etching
solution,

4. Process according to Claim1, 2 or G,
characterised in-that electrically conductive car-
bon particles which serve to transfer an electric
charge to the copper surface to be etched and
which are temporarily charged on the anode. of
the electrolytic cell, are suspended in the etching
solution.

5. Process according to Claim 4, characterised
in that graphite powder or activated carbon pow-
der is suspended in the etching solution.

6. Process according to Claim 5, characterised
in that between.50 and 250 g of graphite powder
or activated carbon powder are suspended per
litre or etching-solution.

7. Process according. to Claim 5 or 6, charac-
terised in that an activated carbon powder is
suspended which was previously heated in vacuo,
an inert atmosphere or a reducing atmosphere at
a temperature of between 200 and 1200°C for a
period of one hour.

Revendications

1. Procédé de décapage de surfaces en cuivre
ou en alliages de cuivre a I'aide d’une solution de
décapage acide contenant un agent oxydant qui,
aprés enlévement de la surface de cuivre, passe,
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en vue de régénérer 'agent oxydant, dans une
cellule d’électrolyse contenant une anode et une
cathode, le cuivre-enlevé par décapage se dépo-
sant & la cathode, caractérisé en ce que la
solution de décapage est maintenue exempte
d’'ions chlore et contient, comme agent d’oxyda-
tion, du sulfate de fer(lll) jusqu’a une concentra-
tion d’au pius 140 g de Fe/litre de solution de
décapage, la teneur en cuivre de la solution de
décapage étant régiée a au moins 10 g de cuivre
par litre de solution de décapage et 1a densité de
courant dans la cellule d’électrolyse étant mainte-
nue & au moins 2 ampéres/dm?

2. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce qu’il consiste & ajouter a la solution de
décapage, avant qu'elle n’entre dans le comparti-
ment anodique, une quantité d’'un composé de fer
formant du sulfate de fer(lll) & ’'anode telle que la
solution de décapage contienne, aprés avoir
passé dans la cellule d'électrolyse, entre 10 et
140 g de fer par litre sous forme de sulfate de
fer(ifl).

3. Procédé suivant la revendication 2, caracté-
risé en ce qu’il consiste a ajouter a la solution de
décapage du sulfate de fer(i).

4, Procédé suivant la revendication 1, 2 ou 3,
caractérisé en ce qu'il consiste a mettre en
suspension dans la solution de décapage, en vue
du transfert de la charge électrique sur les surfa-
ces de cuivre a décaper, des particules de char-
bon conductrices de I'électricité qui sont char-
gées provusourement a I'anode de la cellule d’élec-
trolyse.

5. Procédé suivant la revendication 4, caracté-
risé en ce qu’il consiste a mettre en suspension

. dans la solution de décapage de la poudre de

graphite ou de charbom actif. )

6. Procédé suivant la revendication 5, caracté- .
risé en ce qu’il consiste & mettre entre 50 et 250 g
de poudre de graphite ou de charbon actif par
litre de solution de décapage.

7. Procédé suivant la revendication 5 ou 6,
caractérisé en ce qu’il consiste a mettre en
suspension de la poudre de charbon actif, qui a
été d’'abord passée au four sous vide, en atmo-
sphére inerte ou réductrice, a8 une température
comprise entre 800 et 1200°C, pendant une
heure,
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