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Inventia se referd la un procedeu de obtinere a
cuprului fin dispersat si poate fi utilizatd in
productiile, in care se obtin deseuri din solutiile
uzate de la corodarea cuprului, in special la produ-
cerea placutelor imprimate.

Esenta inventiei conform procedeului propus
constd in aceea cd se efectueazi electroliza solutiei
de lucru si separarea cuprului in forma de suspensie,
iar in calitate de solutie de lucru se utilizeaza solutia
uzatd de la corodarea cuprului de pe placutele
imprimate cu concentratia ionilor de cupru de
30...120 g/L. Procesul decurge la temperatura de
20...25°C, densitatea curentului la catod fiind de
10..20 A/dm’, dar cuprul fin dispersat este
indepartat de pe suprafata catodului, care preventiv
este umezitd cu solutia de acid oleic in toluen de
0,5...1%.

Instalatia pentru realizarea acestui procedeu
contine un corp cu un catod cilindric instalat in el si
anozi amplasati concentric, stuturi de introducere §i
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de eliminare a solutiei de lucru, catodul fiind
executat sub forma de tambur gol din otel inoxidabil
si situat in partea superioard a corpului cu
posibilitate de rotatie astfel incat partea superioard a
catodului sa fie amplasatd in afara volumului de
lucru al corpului i inzestratd cu un dispozitiv pentru
indepartarea cuprului dispersat de pe suprafata
catodului. Anozii sunt situati inclinat sub catod in
camerele cu membrane schimbétoare de ioni,
totodatd partile superioare ale camerelor sunt scoase
in afara peretilor laterali ai corpului, partea
inferioard este executatd conicd pentru eliminarea
sedimentului si include un sistem de recirculare, iar
in partea supericard a corpului este situat un
indicator de nivel al solutiilor de lucru si de toluen.

Revendicari: 4

Figuri: 1
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Descriere:

Inventia se refera la procedeele de obtinere a prafurilor metalice inalt disperse, de exemplu, pentru utilizarea
lor in calitate de pigmenti in industria de producere a lacurilor si vopselelor, precum si in alte compozitii —
contacte de cupru-grafit, articole de antifrictiune si mai poate fi utilizata in industrie, unde se obtin deseuri din
solutii prelucrate de la corodarea cuprului, in special la producerea placutelor imprimate in industria de
constructie a aparatelor.

Este cunoscut procedeul de obtinere a prafurilor metalice de cupru pe calea electrolizei solutiilor apoase
uzate si separarea lor in formd de suspensie [1]. Acest procedeu se realizeazd din electrolitul acidului sulfuric,
ce contine sulfat de cupru, la temperatura de 60...65°C si densitatea curentului la catod de 1,2...1,5 A/dm®. Tnsa
prafurile obtinute pe aceasta cale au dimensiuni mari ale granulelor, se oxideaza repede la aer §i au spectrul de
utilizare mai ingust.

Cea mai apropiatd solutie de cea propusd dupd esenta tehnicd si rezultatul obtinut este procedeul
electrochimic de obtinere a prafului de cupru, ce include electroliza solutiei de lucru §i separarea cuprului in
forma de suspensie [2]. Conform acestui procedeu sedimentarea se efectueazi din electrolitul ce contine sulfat
de cupru si acid sulfuric, la densitatea curentului de 1...2 A/dm’ §i temperatura de 50...55°C, pe suprafata
catodului acoperit cu o peliculd oxidativd cu formarea unei acoperiri spongioase de cupru, care periodic este
scos, spdlat si stabilizat pentru prevenirea oxidarii in solutie de 0,02...0,05% de sapun la 60...70°C si apoi
uscat. Insi acest procedeu este neproductiv si nu permite obtinerea prafului de cupru fin dispersat, iar
transferarea in timpul operatiei din vasul de lucru in solutia de sdpun duce la oxidarea partiald a prafului de
cupru, viteza de oxidare crescand odatd cu mdrirea dispersiei lui.

Pentru realizarea acestui procedeu mai aproape de esenta tehnicd si rezultatul obtinut este instalatia ce
contine un corp si un catod cilindric instalat in el si anozi situati concentric [2]. Catodul cilindric este amplasat
vertical in corp, iar anozii nu sunt separati de electrolitul de lucru, ceea ce nu permite utilizarea in calitate de
solutie de lucru a altor solutii prelucrate ce contin cupru in urma poludrii cu produsele dezagregirii materialului
insolubil al anodului. fn afari de aceasta, instalatia nu permite realizarea procesului de electrolizi in regim
continuu §i nu asigurd posibilitatea de a regla marimea dispersiei prafului si protejarea lui de la oxidare.

Problema pe care o rezolva inventia constd in ridicarea productivititii procesului de electroliza utilizind
solutii tehnologice prelucrate cu continut de cupru si asigurarea posibilititii de obtinere a prafului de cupru in
forma neoxidata pentru utilizarea lui in calitate de pigment in producerea lacurilor i vopselelor.

Problema se solutioneaza prin aceea cd se propune un procedeu electrochimic de obtinere a cuprului inalt
dispers care include electroliza solutiei de lucru si separarea cuprului in forma de suspensie, unde in calitate de
solutie de lucru se utilizeazi solutia uzata de la corodarea cuprului de pe placutele imprimate, suprasaturat cu
ioni de cupru pand la concentratia 30...120 g/L si procesul de electrolizd decurge la temperatura de 20...25°C,
densitatea curentului la catod fiind de 10...20 A/dm’ iar praful de cupru este indepdrtat de pe suprafata
catodului, care preventiv este umeziti cu solutia fazei organice. in calitate de solutie de lucru se utilizeazi
solutia amoniacald acida, folosita la corodarea cuprului, ce contine in g/L:

clorura de cupru 70...120
clorurd de amoniu 20...25
acid clorhidric 150...200.

In calitate de solutie de lucru poate fi utilizati solutia amoniacald bazici, folositi la corodarea cuprului, ce
contine in g/L:

clorurd de cupru 70...120
clorura de amoniu 30...40
solutie apoasd de amoniac introdus in solutie pand la pH=9,5...11,0.

fn calitate de solutie a fazei organice se foloseste solutie de 0,5...1% de acid oleic in toluen cu grosimea
stratului de 0,5...1 cm.

Procedeul propus se realizeaza in instalatia pentru obtinerea cuprului inalt dispers compusd dintr-un corp cu
un catod cilindric instalat in el i anozi amplasati concentric, suplimentar instalatia mai contine stuturi de
introducere §i de eliminare a solutiei de lucru, catodul fiind executat sub formd de tambur gol din otel
inoxidabil si situat in partea superioard a corpului cu posibilitate de rotatie astfel incat partea superioard a
catodului sa fie amplasatd in afara volumului de lucru al corpului si inzestratd cu un dispozitiv pentru
indepartarea cuprului dispersat de pe suprafata catodului, anozii sunt situati inclinat sub catod in camerele cu
membrane schimbdtoare de ioni, astfel incat partile superioare ale camerelor sunt scoase in afara peretilor
laterali ai corpului, partea inferioard a corpului este executatd conicd pentru eliminarea sedimentului si este
inzestratd cu un sistem de recirculare, iar in partea superioard a corpului este situat un indicator de nivel al
solutiilor de lucru si de toluen.
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Rezultatul constd in aceea cd madrirea productivititii procesului de electroliza este asiguratd pe baza
decurgerii procesului la curentul limitd de difuzie la o densitate inaltd a lui, iar eficacitatea procesului se
determind prin posibilitatea obtinerii cuprului metalic dispers in formd neoxidatd pentru utilizarea lui in calitate
de pigment in producerea lacurilor si in alte domenii ale tehnicii. Pentru aceasta se utilizeazd solutiile
tehnologice uzate, ce contin cupru, de la intreprinderile de producere a plicutelor imprimate si a aparatelor
tehnice.

Realizarea procedeului permite inldturarea continud de pe suprafata electrodului rotitor a cuprului metalic
redus electrolitic. Datoritd prezentei fazei organice din acid oleic in toluen, ce poseda proprietati de activitate
superficiald in toluen, are loc formarea particulelor metalice neadezive de cupru fin dispersat, astfel
dimensiunile particulelor de cupru prezintd 500...100 A. O atare dispersie a particulelor de cupru, ce posedd o
structurd cristalind ramificata sub forma de dendrite, conditioneaza activitatea lor chimica, manifestandu-se prin
posibilitatea oxidarii rapide la aer. Totusi, datoritd elimindrii lor in formd de suspensie in componenta fazei
organice, se asigurd rezistenta lor la oxidare §i pastrarea culorii metalice de rosu-cafeniu caracteristica pentru
cupru.

Componentele alese ale solutiilor tehnologice uzate la corodarea cuprului sunt rdspandite mai mult in
producerea placutelor imprimate, ce duce la micgorarea cheltuielilor pe contul reutilizarii lor. Cu toate acestea,
procedeul poate fi realizat cu utilizarea altor electroliti cunoscuti ce contin cupru.

Formarea structurii disperse a cuprului decurge la efectuarea procesului de electroprecipitare la curentul
limita de difuzie la valoarea potentialului de 0,6...0,9 V. Variatia potentialului in regiunea electrica pozitiva in
functie de limita indicatd duce la micsorarea dispersiei particulelor sedimentului si initierea formarii continue a
precipitatelor de cupru in forma de acoperire.

Realizarea procesului de electroliza cu separarea spatiului anodic cu ajutorul membranelor schimbatoare de
ioni preintdmpind descompunerea chimicd a anozilor de cupru, utilizati de obicei in acest scop, si inlocuirea lor
cu electrozi insolubili inerti, de exemplu din grafit. Totodatd aceasta preintdmpind impurificarea solutiei de
lucru cu produsele dizolvarii anodice.

Circuitul solutiei asigurd posibilitatea mentinerii unei concentratii inalte la electroliza a cuprului in solutia
de lucru.

Cuprul obtinut poseda proprietiti inalte de reducitor datoritd particulelor fin dispersate. Astfel, activitatea
chimicd a cuprului este atat de mare, incét in procesul de uscare sub actiunea oxigenului din aer poate rapid sa
se oxideze formand oxidul de cupru de culoare neagrd. De aceea, pentru preintdmpinarea oxidarii, dupa
obtinere cuprul se pastreazd pand la utilizare in formd de suspensie foarte concentrati sub un strat subtire de
lichid organic, de exemplu toluen. Aceasta asigurd stabilitate culorii metalice a cuprului si o pistrare mai
indelungati. In caz de utilizare a cuprului fin dispersat, obtinut prin procedeul dat, in calitate de pigment in
industria lacurilor, el nu necesitd a fi spilat de solutia fazei organice, deoarece componentii ei intrd in
compozitia lacurilor.

Dispersia find a prafului de cupru, obtinut prin procedeul dat, asigurd o omogenitate inaltd in componenta
lacurilor si de asemenea o stabilitate inaltd datoritd starii coloidale a pigmentului metalic introdus. Lacurile
obtinute cu addugarea in calitate de pigment a cuprului fin dispersat obtinut astfel au culoarea cafenie i permit
dupd depunerea unui strat subtire pe confectii, uscare si dupd o frecare mecanica usoard si posede un model
decorativ frumos, imitdnd confectiile de cupru.

fn figuri este reprezentats instalatia propusi pentru obtinerea cuprului fin dispersat.

Instalatia contine corpul 1 cu fund conic, stutul 2 pentru introducerea sau eliminarea solutiei tehnologice de
electrolit cu continut de cupru, in care este situat stutul 3, pompa pentru circuit 4 cu sistemul de conducte,
indicatorul de nivel 5, in corpul 1 sunt amplasate camerele anodice inclinate 6, in care sunt instalati anozii de
grafit 7, partea superioard a cdrora este in afara limitelor corpului 1 cu baza sub forma de palnie 8, iar pe partea
interioard a partilor lor este fixatd membrana schimbitoare de ioni pentru separare 9, intre camerele anodice
inclinate 6 este instalat un tambur 10, cufundat in electrolitul 11, iar din partea exterioard este situat un
electromotor 12 pentru rotirea tamburului 10 si a instalatiei cu perii 13 cu sistemul de indepartare 14 si
recoltarea in buncdrul 15 a cuprului dispersat si de asemenea contactul lunecos 16, deasupra nivelului de
electrolit 11 i mai sus de camerele anodice 6 este turnatd solutia 17 a fazei a doua, ce constd din substante
organice care sunt imiscibile in solutiile apoase.

Instalatia functioneaza in felul urmator.

Solutia tehnologica folositd la corodare cu continut de cupru, adicd electrolitul 11, trece prin stuturile 2 si 3
si cu pompa 4 se introduce in corpul 1 al instalatiei, dupa care se adaugi solutia fazei a doua 17. In camerele
anodice 6 se introduc anozi de grafit 7 si prin palnia 8, situatd din partea exterioard a corpului 1, se toarnd
anolitul ce reprezintd o solutie a sarurilor inerte (sulfat de amoniu si/sau de natriu). Deoarece solutia fazei a
doua se giiseste deasupra nivelului solutiei apoase si partii interioare a camerelor anodice, nu are loc contactul
membranelor schimbitoare de ioni 9 §i anozilor 7 cu substantele organice si astfel sunt asigurate conditiile
pentru functionarea lor.

Amplasarea inclinata a camerelor anodice 6 in corpul 1 asigura separarea optima a liniilor de putere in baie
la procesul de electrolizd. Prezenta fundului conic in corpul 1 asigurd colectarea si separarea periodicd prin
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stutul 2 a sedimentului, care poate sd se adune la exploatarea instalatiei. Conectarea sursei de curent continuu la
tamburul 10 cu ajutorul contactului lunecos 16, conectat la faza negativa si la anozii de grafit, conectati la faza
pozitiva, poate fi deblocatd pornind electromotorul 12 si poate fi efectuatd concomitent. Astfel incep s decurgd
procesele electrolitice cu formarea sedimentului de cupru cristalin, cu formd de dendrite, fin dispersat, pe
suprafata tamburului rotitor 10.

Electrolitul 11 poate fi recirculat in baie cu ajutorul sistemului de conducte al pompei 4. Instalatia poate, de
asemenea, sd fie conectatd la liniile tehnologice de corodare a placutelor imprimate pentru regenerarea continud
a solutiilor de corodare pe calea extragerii din ele a surplusului de cupru si reducerea proprietitilor de corodare.

Anolitul in solutie este separat de solutia de lucru cu ajutorul membranei schimbatoare de ioni 9, ce mareste
rezistenta anozilor 7 si preintimpina impurificarea electrolitului 11 cu produsele dizolvirii anozilor de grafit. in
calitate de membrane schimbatoare de ioni pot fi utilizare membranele de marca MA-41L pe bazd de lavsan.

Tamburul este confectionat din otel inoxidabil, in legaturd cu aceasta precipitatul este putin adeziv de
suprafata de baza a catodului. Pe contul umezirii acestei suprafete cu solutia fazei a doua la rotirea tamburului
are loc cresterea cristalelor de cupru in forma de dendrite, iar adeziunea se micsoreaza si mai mult, ceea ce
permite indepartarea simpla a cuprului fin dispersat cu ajutorul instalatiei cu perii 13 si sistemul de inldturare 14
se adund in buncarul 15.

Gradul de dispersie a particulelor se regleaza usor atat cu ajutorul densitdtii curentului dat la electrozi, cat si
stabilind viteza optimd de rotire a tamburului pentru inldturarea cuprului redus electrochimic. Procesul de
electrolizd se realizeazi la curentul de limitd dupd reducerea metalului, ceea ce asigurd o vitezd inaltd de
formare si crestere a cristalelor de cupru, avand structura caracteristica dendritelor. Aceasta permite de a obtine
particule de carbon cu dispersia de 0,05...0,50 pum. Particulele de cupru se acoperd cu un strat subtire de
substante organice care inhibeazd procesul de oxidare inainte de utilizare, in particular, in calitate de pigmenti
la producerea lacurilor, iar dispersia find a particulelor de cupru asigurd obtinerea unei suspensii rezistente.

Exemplu de realizare a inventiei. Pentru obtinerea cuprului fin dispersat se supune electrolizei solutia
folositd la corodarea placutelor imprimate, cu continut, in g/L:

Solutie acida Solutie bazica
clorura de cupru 70...120 70...120
clorurd de amoniu 30...40 20...25
amoniac de 15% introdus in solutie pand la pH=9,5...11
acid clorhidric 120...150 -

Electroliza are loc cu utilizarea electrozilor de grafit insolubili, separati de solutia de lucru cu ajutorul
membranelor schimbitoare de ioni de tipul MV-41L (pe bazi de lavsan). in calitate de catod se utilizeazd
tamburul rotitor, 3/4 ale cdruia sunt introduse in solutia apoasd de electrolit si in solutia fazei a doua deasupra
solutiei apoase de electrolit, cu grosimea de 1...2 cm. Procesul decurge la densitatea catodicd a curentului
10...20 A/dm’ §i temperatura de 20...25°C.

Cuprul, sedimentat pe tamburul rotitor in electrolizor in formd de praf metalic fin dispersat, se separd cu
mecanismul de inlaturare din partea de sus a tamburului Tn buncarul special.

Productivitatea procedeului se aprecia dupd cantitatea de cupru obtinut, iar eficacitatea procedeului — dupd
gradul de dispersare a lui. Stabilitatea prafului de cupru sedimentat la oxidare se aprecia cu ajutorul
microscopului la valorile 25% dupd gradul de variatie a culorii de la rosu-cafeniu, caracteristic pentru cuprul
metalic, la negru, caracteristic pentru oxidul de cupru.

Rezultatele cercetarilor sunt introduce in tabel.

Dupd cum reiese din datele obtinute, procedeul propus pentru obtinerea cuprului metalic fin dispersat
asigurd mdrirea productivititii procesului de electrolizd de 7...9 ori si posibilitatea obtinerii prafului metalic cu
1...2 grade mai sus de dispersia in forma neoxidatd pentru utilizarea in calitate de pigmenti in industria de
producere a lacurilor si in alte domenii ale tehnicii. Pentru aceasta se utilizeaza solutiile tehnologice folosite cu
continut de cupru din industria de constructie a aparatelor si a placutelor imprimate.
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Componenta electrolitului, g/L Densitatea Rezultatele experimentelor
Dupi conditiile propuse | Dupa cea catodizc?i, Productivi- | Gradul de | Stabilita-
Componentii Acida Bazica mai apro- A/dm’ tatea,2 dispersie tf:avox1da-
piatd solu- gedmh tiva, %
tie
Solutie apoasa:
clorurd de cupru 70...120 70...120
clorura de amoniu 30...40 20...25 10...20 10...12 0,05...0,5 90...95
amoniac de 25% - pand la pH
=9,5...11
acid clorhidric 150...120 -
Solutie organicd
acid oleic 95 95
toluen 5 5
Electrolitul de lucru
sulfat de cupru 16...32 1...2 1,5...1,7 5...50 10...15
acid sulfuric 10
Solutie pentru stabilitate
sapun, in % 0,05

(57) Revendicéri:

1. Procedeu electrochimic de obtinere a cuprului fin dispersat, care include electroliza solutiei de lucru si

10 separarea cuprului in formi de suspensie, caracterizat prin aceea ci in calitate de solutie de lucru se utilizeaza
solutia uzatd de la corodarea cuprului de pe plicutele imprimate cu concentratia ionilor de cupru de 30...120 g/L,

la temperatura de 20...25°C, densitatea curentului la catod fiind de 10...20 A/dm? iar cuprul fin dispersat este
indepartat de pe suprafata catodului, care se roteste si este imersat partial in solutia de lucru acoperitad cu un strat

de solutie de 0,5...1% acid oleic in toluen.

15 2. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea cé in calitate de solutie de lucru se utilizeaza
solutia amoniacald acida de la corodarea cuprului, ce contine, in g/L:

clorurd de cupru

clorurd de amoniu

acid clorhidric

70...120
20...25

150...200.
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3. Procedeu conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ci in calitate de solutie de lucru utilizeaza

solutia amoniacald bazicd, folositd la corodarea cuprului, ce contine, in g/L:
clorurd de cupru 70...120
clorurd de amoniu 30...40
solutie apoasd de amoniac pand la pH=9,5...11,0.

4. Instalatie pentru realizarea procedeului definit in revendicarea 1, care contine un corp cu un catod
cilindric instalat in el i anozi amplasati concentric, stuturi de introducere si de eliminare a solutiei de lucru,
catodul este executat sub forma de tambur gol din otel inoxidabil §i situat in partea supetrioard a corpului cu
posibilitate de rotatie astfel incat partea superioard a catodului sd fie amplasatd in afara volumului de lucru al
corpului si inzestratd cu un dispozitiv pentru indepartarea cuprului dispersat de pe suprafata catodului, anozii sunt
situati inclinat sub catod in camerele cu membrane schimbétoare de ioni, totodata partile superioare ale camerelor
sunt scoase in afara peretilor laterali ai corpului; partea infericard este executatd conicd pentru eliminarea
sedimentului si este unitd la un sistem de recirculare, iar in partea superioard a corpului este situat un indicator de
nivel al solutiilor de lucru si de acid oleic in toluen.
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