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" PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE POIVO DE CO
BRE EN PARTICULAS FINAS ".

olicilants: DULSBURGER KUPFERHUITE, entidad alemana, residente

en Duisburg, Alemania,

La invencién se refiere a un procedi-
miento de varias etapas pare la obtencién de pol-
vo de cobre en particulas finas, muy puro, pertien
do de soluciones cuprosas.

50 Ya se conocen numerosos procedimientos

Mod. 113
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que tienen por finalidad la obtencién aﬁ m@&gp

de cobre partiendo de compuestos cuprosos me-
diante reduccién empleando los més distintos -
nateriales de partida, medios de reduccibn y
condiciones de trabajo. Asi se conoce por ejem-
plo, el separar el polvo de cobre de goluciones
acuosas mediante reduccién catédica con eleva-
das intensidades de corriente. Se conocen tam-
bién procedimientos en los cuales el polvo de
cobre se separa de soluciones que contienen tam-
bién otros metales tales como por ejemplo cobal-
to o niquel, mediante medios de reduccién gaseo-
s0s bajo presién y a temperatura més elevada. Se-
gin otro procedimiento se obtiene polvo de cobre
por via seca medisnte reduccién de éxidos de co-
bre con medios de reduccién adecuvados sélidos -
y/0 gaseosos, orginicos o inérganicos. Ultimamen-
te se ha propuesto también para la obtencidén de
polvo de cobre por via himeda un procedimiento
puramente quimico, en el que una solucién de sul~
fato tetrami clprico amoniacal se reduce con dib-
xido sulf@rico y la doble sal de cobre —(I)-sulfi-
to-aménico formeda, y separada a continuacién,

se reacciona con 4cido sulflrico a polve de co-
bre metédlico y sulfato chprico. E1 procedimien=-
to evita desde luego los elevados costes de ca-
pital y de servicio ligados con la aplicacién
del procedimiento de electrolisis o de reduc-
cién a presibn, pero se limita desventajosamen-

te sin embargo a soluciones clpricas neutras o
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como méximo ligeramente 4cidas, ya que en las
goluciones fuertemente 4cidas no sblo se han

de aplicar la cantidad de amoniaco necesaria pg
ra la formacidén del complejo tetraminico de co-
bre, sino tambien la cantidad necesaria adicio-
nal para la newtralizacién del &cido. Ademés,
el procedimiento no se puede aplicar para solue
cioneg complejas, es decir, que ademds del co~
bre contengan otros metales pesados, tal y como
se presentan por ejemplo en la deslixiviacién de
piritas calcinadas cloruradas.

La presente invencidn se refiere a
un procedimiento de varias etgpas para la obten-
¢ién de polvo de cobre muy puro, de partfcula -
fina, que no estd sometido a las limitaciones -
mencionadas, y en la que especilmente la solu-
clén de partida cuprosa puede contener cantide-
des arbitrarias en 4cido libre y, ademds de co-
bre, cantidades arbitrarias de otros metales.

El procedimiento se caracteriza por la combina-
cibn adecuada de varias etapas del procedimien-
to, reduciéndose las soluciones que contienen -
iones de cobre y de cloro, en una primere etapa
del procedimiento, a cobre monovalente, se pre-—
cipita el cloruro de cobre —(I) y se separa,

en la segunda etapa se reacciona el cloruro de
cobre~(I) en suspensién acuosa con alcali a xi~
do de cobre~(I), en la tercera etapa del 6xido

de cobre-{I) separado se reacciona con 4cido sul-

ffrico bajo desproporcionalizacidén al polvo de
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etapa del procedimiento la solucibn de sulfato

de cobre separada del polvo clprico se trata ba-
Jjo adicién de medios cededores de iones de cloro,
ror ejemplo, sal comin, con didxido sulflrico, se
separs el cloruro de cobre~(I) que aquf se preci-
pita y se retorna s la segunda etapa del proce—
dimiento. E1l procedimiento se explica por el si-
guiente esquema de flujos,

La reduceién de la solucién de par-
tida que contiene iones de cobre y de cloro se

efectlia seglim la ecuacién

cut 4 ¢~ ——— cut  (1a)

La reduccibn se puede realizar en
principio con medios de reduccidn arbitrarios,
por ejemplo, hidracine, diézido sulftrico, etc.
Especialmente veninjoso y econdmico es emplear
pare ello una parte del polvo de cobre metdlico
obtenido en la tercera etapa del procedimiento
de la presente invencién. Este polvo de cobre ga-
rantiza, debido a su elevada finurse, una reac-
cién rdpida y, contrario a los otros medios de
reduccién, es amplismente independiente del pH
de la solucidn. Si la solucidén de partida cupro-
sa no contuviera ya desde su fabricacién una con-
centracién de iones de cloro suficiente o en ex~
ceso, en detalle a tomar como dada, tal y como

es el caso por ejemplo, en las lejias de las pi-
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ritas de tostacibén cloruradas, se deben agregar
lones de cloro para realizar el procedimiento

de la presente invencién., Esto se puede efec~
tuar por ejemplo, en forma de sal comin o, al
disponerse de soluciones libres de iones de sul-
fato, con cloruro de caleio., La concentracién
en iones de cloro se ajusta convenientemente de
manera que, en la reduccién con cobre metdlico,
en la solucién se encuventre el doble del equi-
velente estoquiométrico, referido al cobre, -

por el contrario el equivalente sencillo estoqui-

" ométrico cuando se emplea cualquier otro medio

de reduccidn. Si la cantidad de los iones de
cloro es inferior a lo que corresponde a lag
proporciones indicadas, entonces la precipita-
cién del cobre monovelente reducido coﬁo clorure
de cobre~(I) es incompleta. Si sobrepasa por el
contrario la cantidad de iones de cloro lag -
proporciones indicadas queda una parte del -
clorurc de cobre-(I) disuelto como complejo
biclérico (CuClz). ‘

Il cobre monovelente formado se-
gln la ecuacidn (1a) se precipita en solucién
que contiene iones de cloro debido a la solu-
bilidad mis reducida del cloruro del cobre-(I)

de la solucién

Cut 4017 -=d cucl (1)
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La precipitacién y la lejla madre
se separan entre si al igual como en las eta-
pas del procedimiento descritas a continuacién,
en forma conocida, por ejemplo, a través de es-
pesadores, filtros giratorios o de bandas, cen-
trifugas o similares. Ia lejis madre se puede
emplear, segin su composicidén, nuevamente pa-
ra lixiviar, para elaborar los restantes meta—
les contenidos en ella o bién desecharse. Con
contenidos de cloro muy elevados contiene la
lejia afn grandes cantidades de cobre que se
separan mediante una ulterior cementacidn con
chatarra de hierro o de zine y, por ejemplo,
se pueden empleavﬁgé primera etapa del proce~
dimiento de la presente invencién.

El cloruro de cobre-~(I) separado
se reacciona en la segunde etapa del procedi-
miento con materiales suministradores de iones
de hidroxilo, por ejemplo, hidréxidos o carbo-
natos alcalinos, hidréxidos o carbonatos al-
calino terfeos, preferentemente de caleio, se-

gin la ecuacién

(2) 2 CuCl & 20H ~---)Cu20 4 2017 + H,0

a 6éxido de cobre~{(I). Esta reaccién transcurre
con valores pH 6 - 8 précticamente en forma -
cuantitativa. Despuds de la separacién del ma-
terial sélido del liquido queda, al emplearse

calcio, una lejfa madre sin valor, que contiene
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cloruro de calcio, que se puede desechar
troducir como suministrador de iones de cloro,
en parte, en la primera y/o cuarta etapa del -
procedimiento.

En la tercera etapae del procedi-
miento de la presente invenciébn se descompone
el éxido de cobre~{I) separado con un oxideido
por ejemplo, &cido fosférico, Acido perclérico,
preferentemente dcido sulfirico, segin la ecua-

eidn

Cup0 4 2HF ——=y Cu 4 Cw?t 4 H,0  (3)

efectudndose bajo desproporcionalizacién del co-
bre monovalente la separacién del polvo de co-
bre deseado. Ia reaccién segln la ecuacibn (3)
se efectua con valores pH4<:3 muy répidemente y
précticamente en forma cuantitativa. Como a la
reaccidn de descomposicibn segin la ecuacién

(3) ya le han precedido dos operaclones de pre-
cipitacién del cobre en forma del compuesto de
cloruro de cobre-(I) y de 6xido de cobre-(I),

el polvo de cobre obtenido es de elevada pu~
reza y despuds de separar y lavar la lejfa me-
dre excelentemente adecuado para finalidades
metallrgicas de polvo, analiticas o de reducciébn.
Segln la finalidad de empleo se puede, mediante
la aplicacién de una temperatura mis elevada o
més baja, asi como una concentracibén mas eleva-

da o més baja de la suspensibn de o%ido de cobre-
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el tamafio del granulado del polvo del cobre desea-
do dentro de ciertos limites. La concentracién del
oxidcido empleado para la desproporcionalizacién
del 6xido de cobre- (1) se pusde seleccionar arbi-
trariamente. En el sentido del eirculto cerrado
técnico del procedimiento es por lo tanto espe-
cialmente ventajoso si en la cuarta etape del Pro=-
cedimiento, descrita a continuacién se emplean pa-
ra la descomposicidn del 6xido de cobre-(l) la -
lejfa medre que contiene &cido sulffrico, formada
por la reduccidn del cobre bivalente con bidxido
sulférico, que queda después de la separacibn del
cloruro de cobre-(l) precipitado. De ests manera
ge puede realizar el procedimiento sin la adi-
mentacién de dcido sulfurico. Ia lejia madre que
queda después de la separacibn del polvo de co-
bre contiene cobre bivalente y se reduce en lg -
cuarta etapa del procedimiento segln la presen-

te invencién con medios de reduccidén, por ejemplo
dibéxido sulfirico gaseoso. Con 50, como medio de
reduccibén transcurre la reaccibn segln la ecua-
cidén

20u?* 4 50, 4 2017 + 2H,0 ——=) 20uCl + 505~ + 4t (4)

El cloruro de cobre-(1l) formado se
precipita de la solucién debido a su dificil so-
Jubilidad, se separa y se retorna a la segunda -

etapa del procedimiento.
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Para la realizacibn de la réécci6n
segln la ecuacibén (4) es necesaria la presencia
de iones de cloro en la solucibn que, como ya se
ha indicado pare la primera etapa del procedi-
miento, se pueden agregar en forma de sal comin
s6lida o a la deslixiviacién de cloruro célecico
que se obtiene en la segunda etepa del procedimienw-
t0. EL yeso que se obtiene en el segundo de los
casos se separa y se desecha., La cantidad de los
iones de cloro a agregar depende de la concentra-
cién del cobre que se encuentra en la solucién y
debiera emplearse en proporcidn estoquioméitrica
de acuerdo con la ecuacidén (4) o en ligero exce-
80. Se debe evitar un exceso superior si la solu-
cidn sulfirica que queda después de la separa-
¢ién del cloruro de cobre-(1), como arriba que-
dé propuesto, se retorna para la descomposicién
de Wlterior éxido de cobre-(1) seglin la ecuacién
(3) en la tercera etapa del procedimiento. En es-
te caso retiraria la cantidad de iones de cloroen
exceso una cantidad equivalente de cobre monova-
lente a la desproporcionalizacién y reduciria el
rendimiento del polvo de cobre deseado.

51 los iones de cloro necesarios pa-
ra la reaccibén segtn la ecuacién (4) se introdu-
cen en la solucién en forma de sal comln y la so-
lucién sulflrica se retorna después de la reduc-
cibén como quedé descrito, de nuevo a la tercera
etapa del procedimiento, entonces se enriguece

egta solucibn de circuito en sulfato sédico. Es—



ta sal se puede separar en un lugar adecuado
del circuito fécilmente de la solucién me-
diante enfriamiento y representa un producto
secundario deseado del procedimiento.

De Naturalmente también es posible
alimentar la solucién que contiene &cido sul-
flrico y sulfatoc sbdico, a la lejfa residual
que queda despuds de la ejecucién de la prime-
ra etapa del procedimiento descrito y seguirla

1C. elaborando juntc con ésta. Asi mismo, puede ser,
en caso dado, conveniente emplear la solucién
para una finalidad que se encuentre fuera del -
procedimiento de la presente invencién, por ejem-
plo para la lixiviacidn de piritas calcinadas

15. cloruradas. En las ecuaciones dadas a continuva-
cién y en la eccuacién bruto del proceso total
derivadas de ellas se resume nuevamente en for-
me de férmulas el procedimiento de la presente-
invencibn., Las ecuaciones estén formuladas pa-

20. ral el caso no limitador del procedimiento, en
el que se emplea cobre metdlico como medio de
reduccibén, sal comin como fuentes de los iones
de cloro y cal como alecali, asl como la ulterior
condicibn previa del retorno descrito de la le-

25. jle final sulffrica de la cuarta etepa del pro-
cedimiento a la tercera :

I. OuCly + Cu ———-) 20uCl (5)
II. 40uCl + 2080 ----3 20u,0 + 20aCl, (6)
III. 20u,0 ¢ ZstO4 ———— 20u + 20u304 + 2H20 (7)

IV. 20uS0, & 50, 4 2NaCl + 2Hp0 —---) 20uCl + NepSO, + 2Hys0, (8)
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Sumanc. .28 ecuacrtones (5) - (8)

se obtiene como ecuacidn bruto del proceso to-
tal @
Cu.Cl2 + 20a0 + 80p + 2Nall ——m—-- Cu + 2CaCl, + Na2804a'l(9)
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Degerita suflicientemente la natu-

raleza del invento, asl{ como la manera de rea-
lizarlo en la préctica, debe hacerse constar que
las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren su principio fundamental. Tambien se~
hace constar que el invento se refiere e una So-
licitud de Patente, presentada en Alemania, con
el nfimero : D 45177 VIia/40a , de fecha 12 de -
agosto de 1.964, acogiéndose por lo tanto a los
beneficios gue conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento, ¥ por lo que se
solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Bspafia, sobre : " PROCEDINIENTO PARA LA OBTEN-
CION DE POLVO DE COBRE BN PARTICULAS FINAS ";
caracterizdndose por lo siguiente :

18,~ Procedimiento para la obten-
cidn de polvo de cobre en particulas finas, muy
puro, de solucliones que contienen iones de co-
bre y cloro mediante la combinacidn de varias
etapas de procedimiento, caracterizado, porgue
la solucidn, en una primera etapa, se reduce —
con lo que se precipita cloruro de cobre (I) ¥y
bste se separd, en la segunda etapa el cloruro
de cobre (I) reacciona en guspensidn acuosea

a 6xido de cobre (I), en la tercera etapa el

6xido de cobre (I) separado se descompone con
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dcido sulfhrico bajo desproporcic%ﬁ‘zgiign a
polvo de cobre y sulfato de cobre y en la cuarta
etapa la golucién de sulfato de cobre separada
del polvo de cobre se trata bajo adicién de medios
cededores de iones de cloro, por ejemplo, sal
comtin, con medios de reduccibn, por ejemplo, did-
xido sulflrico, ¥y el cloruro de cobre que aqui
se obbtiene se separa y se retorna a la segunda
etapa del procedimiento.

228 ,~ Procedimiento segln la reivin-
dicacién 12, caracterizado porque la reducccién
de la primera etapa se efectia con una parte
del cobre metdlico gue se obtiene en la tercera
etapa,

32,~ Frocedimiento segfn la reivin-
dicacidén 12, caracterizado porque, al emplearse
S0, en la cuarte etapa del procedimiento, la reac—
cilén del 6xido de cobre (I) a polvo de cobre y sul-
fato de cobre se efectla con la lejfa madre que
contiene dcido sulffrico, formada en esta etapa
por la reduccidn del sulfato de cobre con dib-
xido de sulfuro, y que queda después de la sepa—
racién del cloruro de cobre (I) precipitado.

48 - " Procedimiento para la obten-
cién de polvo de cobre en particulas finas" ;
tal y como queda sustancialmente descrito en la

presente Henoria.

Bsta Hemoria consta de quince hojas
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