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Verfahren zur Herstellung von Kupferoxydul durch Ein-
wirken einer walrigen mineralsauren Ldsung und von
sauerstoffhaltigem Gas auf kleinstiickiges metallisches
Kupfer unter standigem RiUhren, uacdurch yekennzeichnet,
gafl zur Gewinnung von feinteiligem gelben Kupieroxydul
(CU20) eine Temperatur von 10 ois 40, vorzugsweise

15 bis 35 °C 2ingestellt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, cacurch gekennzeichnet, dal
als #ineralsdure Chlorwasserstoff- uder sromwasserstoffl-

sdure eingesetzt wird.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 2, cacurch gekenn-
zeichnet, daf zusdtzlich eine ourganische Saure aus der
Gruppe Ameisensdure, Essigsaure, Ascorbinsdure, varzugs-
welse Ascorbinsaure, verwencet wird.

Verwencuny von gelbem dupferoxydul, cdadurch gekenn-

=

0.
O

zeichnetl, uwalb s in einer Kornizginneit von 0,05 bis
3,4 pm unc elner Schwebelfahigkelt von mincestens 56
(nach CIPAC) als aktiver wWirkstcff in Pilanzenschutz-

mitteln eingesetzt wira,

~LFER1290 652351



NG
0
‘

Verfahren zur Herstellung von Kupferoxydul

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von
gelbem, sehr feinkornigem Kupferoxydul gemdB Gberbegriff

von Patentanspruch 1.

Charakteristik des bekanntien Standes der Technik

Aus US-PS 1 963 105 ist ein Verfahren zur Herstellung von
Kupferoxydul bekannt, wobei in Wasser suspendiertes
metallisches Kupfer der Einwirkung von sauerstoffhaltigem
Gas unter Rihren und bei Temperaturen zwischen 50 und

100 °c unterzogen wird. Die Reaktion wird durch Zusatz von
Alkali- oder t£rdalkalihalogeniden begiinstigt. Das Produkt

wird fiur Schiffsfarbanstriche verwendet.

Gemdl dem aus GB-PS 772 846 vekannten Verfahren zur Her-
stellung von Kupferoxydul wirkt ein sauerstoffhaltiges

Gas unter stetem Rihren auf das in minevalsaurem Wasser
suspendierte‘kleinstUCkige metallische Kupfer tGel Tempe-

0

raturen nicht unter 90 “C-ein, wobei ein Druck von U ois
b

6 atui aufrechternalten wirua.

Uie wvorbekannten Verfahren ridhren praktisch immer zu rotem
Kupfercoxydul, wenngleich sich ducrch Zusatz von Hilisstoifen
und Anderuny von Druck und Temperatuc in gewissen Grenzen
Ancerungen in Farbe und Teilchengrdde von 1 bis 3 um

erzivlen lassen sollen.
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfincgung ist die Bereiilstelluny eines besonders
feinhaitigen Kupferoxydul, das von heller, yelber Farbe

ist unc das als Pflanzenschutzmittel eingesetzt werden kann.

Darleguny des Wesens der Erfincung

Der Erfindung liegt die Aufgyabe zugrunde, geeignete Verfah-
renstbecingungen aufzufinden, bei denen ein feinteiliges

Kupferoxydul von heller Farbe hergestellt werden kann.

Die Erfindung 16st die Auigabe ausgehend von einem Ver-
fahren zur Herstellung von Kupferoxyoul durch Einwirken
einer wdflrigen mineralsauren LOsung unc von sauerstoff-
haitigem Gas auf kleinstilckiges metailisches Kupfer unter
stdndigem Rihren. €in Verfahren der genannten Art wird
gemal der frfindunyg in der Welse ausgestaltiet, dal zur
Gewinnung von feinteiligem gelbem Kupferoxydul (Cuzﬂ)
eine Temperatur von 10 bis 40, vorzuyswelse 15 bis 35 Op

gingestellt wird.

Mit dem Vertfanren der EZrfincduny wird ein extrem feines

Kupteruxydul einer Teilchenygribe von 0,05 Gis 0,4 um

erzielt. Das Produkt ist von hellgelober rarbe und besitzt
0

cine hohe Schwebefdhigkeii von mindestens 98 % (Schuebe-

finigkeit yemdl CIPAC-dandbuch, 4T 15. 1.).

Zur uvurcnitnrung ves Vertfahrens cer frfiincung elner Gruck-
losen Rdhrlaugung wirg in einem cifenen, kihlbaren
Riihrreaktor, ausgestattet mit Jouenrdumer unc Jegasungs-
rihrer, Yasser voryelegt. Unter Rihren wird stlickiues

metallisches Kupfer in Form Drantabschnitten oder Huggets



(Schittdichte 2 bis 6 kg/l Cu) bis zu einem Durchmesser von
5 mm in einer Menge von 200 bis 500 g/l Suspension in den
Rihrbeh@lter eingegeben und ca. 0,50 y Mineralsiure pro

1 Suspension zugesetzt. Die Reihenfolge ist jecoch nicht
zwingend. Unter Ribhren, zweckmd@fig mit einem gut suspendie-
renden Riilhrer oder Begasungsrihrer, wird bei einer
Umfangsgeschwindigkeit von 5 bis 15 m/sec. ein sauerstoff-
haltiges Gas oder Sauerstoff in die Suspension einygeblasen.
Die Temperatur wird vorzugsweise im Bereich von 15 bis 30 °C

gehalten.

Als Mineralsaduren werden zweckmdBig Chlorwasserstoff- oder
dromwasserstoffsdure eingesetzt. Es kann neben den Halogen-
wasserstoffsduren auch Schwefelsdure verwendet werden. Um
eine mitféllung von basischem Xupfersulfat jedoch auszu-
schlielen ist es zweckmd@ig, eine organische S&ure aus

der Gruppe Ascorbinsdure, Ameisensdure und Essigsdure mit-

zuverwenden. Vorzugsweise wird Ascorbinsidure mitverwendet.

Die Kornfeinheit desAgelben Rupferoxyduls des erfindungsye-
mdBen Verfanrens kann zusdtzlich noch durch eine Erhdhung
der RiUhrgeschwindigkeit oder einen Zusatz kolluicer Stotfe
in Richtung der Ausbildung sehr feiner Teilchen beeinfluft
werden. Im allgemeinen betrdgt uie Laugunysgeschwindigkeit
ca. 5 bis 10 y/1 x h. Das Verfanhren der Erfindunyg kann an-
satzweise, wie auch kontinuierlich durchgefihrt werden.

cel der ansatzweisen Ausflhrungsform des Verfahrens der
Erfinduny ist darauf zu acihten, dal nach beenceter Laugung
Gas yebildete geloe Kupferoxydul sofort abfiltriert wird,
Ga ein ldnygeres Stenen der Cuzﬁ—Suspension zur Veryrierung
ges Kornspektrums um 0,5 bis 1 pm und damii zu eincr Faro-

dnoeruny bzw. Farbvertiefung des CUZU finrt.



Aufgrund der Feinheii und hohen Schwebefdhigkeit des erfin-
dungsgemdB heryestellten gelben Kupferoxyduls eignet

sich cileses in ganz besonderer Yeise als Wirkstoff in
Pflanzenschutzmitteln. Beispielsweise haben cerartige
Mittel unter Verwenduny des gelben Kupferoxyduls eine
Zusammensetzung von ca. 56 Gew.-% CUZD, 42 Gew.-% Kreilde,

2 Gew.-% Zellpech. DemgemdB betrifft die Erfindung ces
weiteren die Verwendung von gelbem Kupferoxydul einer Korn-
feinheit von 0,05 bis 0,4 pm und einer Schwebefdhigkeit

von mindestens 96 % (nach CIPAC) als aktiver Wirkstoff in

Pflanzenschutzmitteln.

Die Erfinduny weist Vorteile auf. Mit dem Verfahren der
Erfiﬁdung yelingt es in ebenso einfacher wie wirtschaft-
licner Weise in einer Rihrlaugung beil Raumtemperatur aus-
gehend von metallischen Kupferstlcken oder Kupferdrant-
sticken, geloes Kupferoxydul mit einer Kornfeinheit unter
0,5 um herzustellen. Das erfindungsgemdl hergestellte

gelbe Kupferoxydul hat aufyrund seiner Feinheit eine hohe
Schwepefdhigkeit von mehr als 96 %. Das gelibe Kupleroxydul
eignet sich insbesondere als aktiver Wirkstoff in Pilanzen-

schutzmitteln.

Ausfuhrungsbeispieal

Die Eclinouny wird anihand der nachstehenoen deispiele ndher

unu beispielnaft erldutert.

Belspiel 1
T einew offenen Rihrceaktor von 15 i Inhatt, ausgestattet
it Ducenriumer, Kihlelnrtichitung und Begasunystidhrer, wuccen
10 W’ dasser einyefdllt und nierin 2,77 1 Kuplferorantad-

‘

schnitte (Schittyewicht & ky/1, Lurchmesser 2 uls o mm,

Linge 2 bis 10 mm) unter Rihren suspenciert. Jer Suspension



wurden sodann Salzsiure und Schwefelsdure zugesetzt, so dal
die Suspension 0,25 g/1 HC1 ung 0,5 g/1 HQSU4 enthielt.
Unter intensivem Rihren (72 Upm) wurde in die Suspension
Sguerstoff eingeleitet (2 bis 51 02/h x 1 Suspension).
Wihrend der Laugung wurde eine Temperatur von 30 O¢ aui-
recht erhalten. Nach 6 Stunden war die Laugungsreaktion
beendet. Die LBsungsgeschwindigkeit betrug 7,1 ¢ CUZO/l x h.
Wit einem Tauchrohr, das am unteren Ende durch ein fein-
maschiges Sieb verschlossen ist, wurde die Kupferoxydul-
suspension abgesaugt und auf einer Kammfilterpresse abfil-
triert. Das Reaktionprodukt bestand aus gelbem Kupferoxydul
mit mehr als 95 % Cu20 einer Kornfeinheit von 0,1 bis

0,3 um und einer Schwebefdhigkeit von 99 % (nach CIPA-Hand-

buch, MT 15. 1).

Beispiel 2

In einem offenen Rilhrkessel (15 m3), ausgestattet wmit Boden-
rdumer, Kiinlung sowie Begasungsvorrichiung, wurden 10 m3
Wasser eingebracht und hierin 2,6 t Kupferdrahtabschnitte
(wie in Beispiel 1) suspendiert. £s wurden 16,3 1 30 %ige
Salzsiure sowie 55 kg Ascorbinsdure zugesetzti. Unter
kriftigem Rihren (ca. 80 Upm) wurde die Suspensicn mit
Sauerstoff begast (3,4 Oz/h x 1 Suspension). Die Laugung

~

wurde bei 30 °C durchyefihrt, die Laugungsgeschwindigkeit
betruy & Stunden 5,1 g CUZD/l x h, wobei ein sehr feines,
gelbes Kupferoxydul mit einer Kornverteilunyg von 0,05 Dis
0,1 pum erhalten wurde. Die Abtrennung des Kupferoxyduls
von der restilichen Suspension erfolgte wie in Beispiel 1.
Das Produkt hatte eine Schnwebefdhigkeit von besser als

59 % (nach CIPAC).
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