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UNTERSUCHUNGEN ZUR CHARAKTEFE s IERUNG DER
ZERKLEINERUNGSFAHIGKEIT VON MONAZIT MITTELS
RADONEMANATIONSVERFAHREN

Eyiip SABAH'

ZUSAMMENFASSUNG: Dus Ziel dieser Arbeit ist. zur Uberpriifung mittels Rodon -
emanationsverfahren,  inwieweit  die  Zerkleinerung  von  Mowazit  durch  den
Mahlkorperfidlungsgrad, dem Kugeldurchmesser sowie der Mahlgwifiillung bei konstantem
Energieeintrag beeinflufft wird.

Im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Mahlkorpergrofen ergaben die Kugeln mit dem
Durchmesser von 4-6 mm die besten Muhlergebnisse. Bei Benutzung dieser Mahlkérper hat die
Erhohung der Mahlkorperfiillung einen linear verlaufenden positiven EinfiuB.

Die Erhihung der Mahigutmenge wirks sich bis zu einem Wert von ca. 9 eni’® positiv aus. Hoher
als von diesem verschlechtern sich die Ergebnisse stark.

Die Drehzahl spielt insoweit eine Rolle, daff unterhalb von 150 Ulmin aufgrund von
Anbackungsvorgdngen schiechte Mahlergebnisse erreicht werden. Oberhalb von 220 Ulmin
werden sehr gute Ergebnisse erzielt, mit einem Opiimum bei einer Drehzahl zwischen 220-225
U/min.

SCHLUSSELWORTER: F einstmahlung, Zerkleinerunsfihigkeir, Radonemanation,

MONAZITIN UFALANABILIRLIGININ RADON
EMANASYON YONTEMIYLE TANIMLANMAS]I

OZET: Bu calismamn amac, degirmenin sabit enerjide calistirilmasi durumunda, OgitIcT
ortam miktart bilya capr ve degirmene beslenen malzeme mikiarinm (kati oranl) monuzitin
ufalanabilirligine ne dlgiide etkidigini arastrmakr.,

Bu gercevede yiiriitilen ¢alismalar sonucunda: 4-6 mm aras: agiitticti - ortam  (bilveay
kullamilmas durvmunde ivi bir 6giitme ve bilya sarj miktarimn arivridmasiyla da dogrusal seyir
izleven pozitif bir etki elde edilmistir. Yine degirnene beslenen malzeme miktarmdaki arugm
agiitme dizerinde olumlu etki sergiledigi, ancak degirmene hacimee 9 cor' ‘den daha Sazla
monazit beslenmesi halinde bu etkinin hizla azaldigi tespit edilmistir. 130 Devir/Dakika nin
alundaki degirmen hizlarmda ise, degirmenin cidarlarimda meydana  gelen  yapismalar
nedeniyle, ivi bir dgiitme gerceklesmemis ve bunda degirmen hizi nemli rol oynamusur.
Degirmen hizi 220 Devir/Dakika nin tizerine gikarticigimda ¢ok ivi sonuclar elde edilmis ve
optimum calisma sartlarma 220-223 didak. arasindaki bizlarda ulagilnustir,

ANAHTAR KELjMELER ! Ince giitme, ufalunabilivlik.radon eMUnUSyon.

s Eyiip SABAH, Kocatepe Universitesi, Afyon Meslek Yiiksekokulu, 03200 AFYON
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I FINLEITUNG

Fiir die Verfahrenstechnik hat die Feinstmahlung von festen Stoffen cine bedeutenden

Stellenwert. In den letzten Jahren hat die Verwendung feinster Mineralmehle in vielen

Industriezweigen einen ungewthnlichen Zuwachs erfahren. So fithrt verschiedene

Mineralien an, die sich als Fiillstoffe und Verstirker in Kunststoffen eignen. Noch

grolere Mengen dieser Feinstkérmungen finden wohl in der Gummi- und

Papierindustrie Absatz. Auch die Farbenindustrie verwendet sie in groBem Ausmal} als

Extender.  SchlieBlich  bedient sich ihrer Chemie fiir die Puderung

feuchtigkeitsempfindlicher stoffe (z.B. Diingemittel) sowie als Triger-Medium fiir

Schadlingsbekdmfungsmittel. Daneben gibt es bestimmt noch zahlreiche andere

Einsatzméglichkeiten, wie z.B. gemahlene Steinkohle und andere feinstgemahlene

Partikel als Motorentreibstoff, bei der Keramik und Katalysatorenherstellung [1].-

Zweck der Feinstmahlung ist, die spezifische Oberfliche zu vergrofern und die
Reaktivitit zu steigem.

Das Problem bei dem ProzeB der Feinstmahlung ist, daB die Energie, die zur
Zerkleinerung gebraucht und in den Prozef gesteckt wird, in Wirme umgewandelt und
somit sie verloren geht [2]. 5% der heutzutage auf der Welt erzeugten elektrischen
Energie wird fiir die Zerkleinerung von Erzen und Gesteinen in Miihlen aufgewendet [3].
Ein weiteres Problem stellen die Agglomerate dar, die bei der Feinstmahlung entstehen.
Man versteht hierunter die Eigenschaft der Einzelteilchen, sich infolge ihrer
Oberflachenkrifte zu groferen Verbidnden zusammenzuschlieBen oder an einer anderen
Oberfliche (z.B. Miihle oder Bunkerwandung) fest anzuhaften [1].

Jedes Erz besitzt spezifische Eigenschaften, die seine Zerkleinerungsfihigkeit
charakterisieren. Gerade deshalb sind mehrere Methoden ausgearbeitet worden, nach
denen die Zerkleinerungsfahigkeit verschiedener Erze bestimmt wird. Dabei werden
entweder absolute Kennziffern bestimmt, oder aber es werden die Merkmale im
Verhiltnis zu einem bestimmten, als EichmaB dienenden Erz abgeleitet [4].

Bei dieser Arbeit wurde insbesondere iiberpriift, inwieweit die Zerkleinerung von
thoriumhaltigen Monazit durch den Mahlkérperfiillungsgrad, dem Kugeldurchmesser
sowie der Mahlgutfiillung bei konstantem Energiseintrag beeinfluBt wird.
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I1I. BESCHREIBUNG DES PROBEMATERIALS
Der untersuchte Monazit' kommt aus Maleysia her. Monazit ist ein Cer-Phosphat
(CeP0y), welches aufgrund der dhnlichen Struktur eingebaute Thoritmolekiile enthilt.

Mit Thoriumgehaltigen von bis iiber 10% ist es das wichtigste Thoriumerz.

III. VERSUCHSDURCHFUHRUNG
IIL1. Mahlung
Die Mahlreihen erfolgten unter Variation bestimmter Mahlparameter in eciner
Planetenkugelmiihle, die cin Stahlgefdl von 500 ml hat, vom Typ PM 4 der Firma
RETSCH. Variable Griflen waren Mahlkorperfiillung, Mahlgutfiillung und Drehzah! bei
konstantem Energieeintrag. Als Mahlhilfsmittel wurde Steinsalz (NaCl) eingesetzt. In
der ersten Mahlreibe wurden folgende Parameter konstant gehalten :

Drehzahl des Planetengestells : 270 U/min

Mahldauer : 15 min

Mahlgutmenge :11.13 g Monazit + 1.94 g NaCl
Die wvariablen Grofen der prozentuellen Mahlkorfiillung betrugen bei einem
Kugeldurchmesser von jeweils 4-6 mm, 10 mm und 20 mm 25, 30, 35, 40 und 45 Vol-%.
In der zweiten Mahlreihe wurden folgende Parameter konstant gehalten :

Drehzahl des Planetengestells : 270 U/min

Mahlkdrperfiillung i 35 Vol-%

Kugelgrofe : 4-6mm
Die variablen Grofien waren diesmal Mahlgutmenge und Mahldauer. Bei 4 Versuchen
eingestellte Werte sind in Tabelle 1 zusammengefafit. Die Mahlgutmenge setzte sich

zusammen aus 70% Monazit und 30% NaCl. In der dritten Mahlreihe wurden folgende

Paramater konstant gehalten :
Mahlkérperfiillung: 35 Vol-%
KugelgroBe : 4-6 mm

Mahlgutmenge  : 11.13 g Monazit + 1.94 g NaCl
Hierbei stellten Drehzahl und Mahldauer die variablen GréBen dar. Es wurden folgende
Werte eingestellt (Umdrehung pro Minute und Mahldauer) :
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Tabelle 1. Die in der zweiten Mahlreihe eingestellten Werte bei unterschiedlichen

Mahlgutsmengen und Mahldauern.

Mahldauer 15 min 22.5 min 30 min 45 min
Mabhlgut Menge Menge Menge Menge

g cm’ g cm’ g cm’ g cm’
Monazit 1113 2.1 16.7 | 3.15| 2226 42 | 33.39| 63
NaCl 1.94| 09 2.9 135 3487 L8 580 27
GESAMT 13.07 ;1 3.0 19.6 45 12613| 6.0 |3919) 9.0

Drehzahl (U/min) 270 250 222 200 166 143 125 100
Mahldauer (min) 18.5 20.0 22.5 25.0 30.0 35.0 40.0 50.0

Es wurden 5000 Umdrehungen der Kugelmiihle fiir die Berechnung zugrunde gelegt,
wobei der Energieeintrag konstant war. Nach der Mahlung wurde das Mahlhilfsmittel
mit dem Wasser aus dem Mahlgut entfernt. Nach Trocknung des Materials wurden von
jeder Probe 3 Tabletten hergestellt, deren Durchmesser 13 mm betrug. Bei einer
Einwaage von 3 g erfolgte das Pressen auf einer hydraulischen Presse bei einem Druck
von 74 MPa. Dazu wurde es ein PreBwerkzeug der Firma PERKIN-ELMER verwendet.
111.2. Radonemanation zur Bestimmung des Emanationsvermdigen

Die Bestimmung des Emanationsvermégen mithilfe der Kammermessung wurde wie
folgendes durchgefiihrt: Die Probe befindet sich in einem mittels zweier Héhne dicht
verschlossenen Glasbehilter, worin man sie solange ruhen 14Bt, bis sich das emanierende
Radon mit seinem Niederschlag im Gleichgewicht befindet. Nach 6ffnen der Hahne
leitet man die Emanationen mittels eines geeigneten Trdgergases in eine
Tonisationskammer, die an eine Vakuumpumpe angeschlossen ist. Dort werden die durch
den Radonzerfall entstehenden o-Strahlen gemessen. Hierzu benutzt man ein
Elektrometer in Verbindung mit einem Scaler-Timer. Zur Bestimmung des
Emanationsvermégens wird daraufhin die Aktivitdt des Préparates ermittelt. Dies kann

z.B. mit einem Germaniumdetektor geschehen. Das Emanationsvermagen (Gleichung 1)
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ergibt sich nun als das Verhiltnis der Radonaktivitit in der Ionisationskammer (Arnsy)

zur Radiumaktivitit des Priparates (A, ).

St )

ITL2.1. Vorversuche
HI.2.1.1. Gerdteverhalten

Die Abhiingigkeit von “Sample”-Spannung und Zihlausbeute: Mithilfe eines
Alpha-Standards wurde bei konstanter “Guard”-Spannung die “Sample™-Spannung in
10 Volt-Intervallen von 870 bis 1150 Volt erhsht. Hier ergab sich das Plateau
anndhernd konstanter Zihlausbeute im Bereich zwischen 940 und 1030 Volt. Die
Betriebsspannung fiir die folgenden Versuche wurde demgemaf auf 975 Volt festgelegt.
So wurde gewahrleistet, dall bei geringfiigigen Spannungsschwankungen wihrend der
Versuche keine Zahlfehler auftraten.

Die Abhingigkeit der Zihlausbeute vom Volumenstrom des Trigergases: Die
Abhingigkeit der Zihlausbeute vom Volumenstrom des Triigergasas ist in Abbildung 1
dargestellt. Hieraus ist ersichtlich, daB bei von 40 auf 120 Ih steigendem
Volumenstrom die Zihlausbeute linear abnimmt. Aus diesem Grunde ist zur Messung
ein sensibel arbeitender Durchflufmesser unerliBlich. Da dieser jedoch am Institut fiir
Aufbereitung, Kokerei und Brikettierung der RWTH Aachen nicht zur Verfiigung stand,
wurde trotz Zihlausbeuteverluste in den Vorversuchen bei einem Trigergasstrom von
120 1/h gearbeitet.

111.2.1.2. Mepzeit

Die MeBzeit betrug 120 Minuten. Anhand mehrerer MeBungen wurde nach 120
Minuten fiir dieselbe Probe ein Zahlunterschied von nur 0.2-2% ermittelt.

II1.2.1.3. Reprasentative Tablettenzahl

Abbildung 2 zeigt die Abhdngigkeit der Zihlrate von Tablettenzahl und MeBdauer.
Jeder Kurvenpunkt entspricht der durchschnittlichen Zerfallsrate zum aﬁgegebenen
Mefzeitpunkt. Kurve (1) wurde ermittelt mit 4 Tabletten und anschlieBender
Multiplikation der Zghlrate mit dem Faktor 2.
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Zerfille pro Minute (dpm)

0 30 60 90 120 150
Durchflufimenge (I/s)

Abbildung 1. Abhéingigkeit der Zahlausbeute vom Volumenstrom des Trigergases.

Kurve (2) wurde ermittelt mit 6 Tabletten und anschlieBender Multiplikation der Zahlrate
mit dem Faktor 1.33. Kurve (3) =zeigt die Zihlrate bei 8 Tabletten. Die
Durchschnittszéhlraten der drei Kurven unterscheiden sich nach 120 Minuten MeBzeit

um 2%. Alle folgenden Versuche wurden mit 8 Tabletten durchgefiihrt.
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Abbildung 2. Abhingigkeit der Zahlrate von Tablettenzahl und MeBdauer.
I1.2.1.4. Prefidruck

Abbildung 3 148t erkennen, dal Kurve (1) bei einem PreBdruck von 74 Mpa und Kurve
(2) bei einem Prefdruck von 370 MPa ermittelt wurde.
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Abbildung 3. Z#hlausbeute pro Zeiteinheit bei zwel unterschiedlichen PreBdrucken.

Es ist ersichtlich, daB der Prefdruck der Probentabletten in den gewahlten Grenzen
keinerlei Einfluf auf das Emanationsvermégen hatte. Aus diesem Grunde steht zu
vermuten, dafl das Korngeflige-und damit die emanierende Oberflicheinnerhalb des
gewdhlten Druckintervalles nicht verindert wurde.

IHI.2.1.5. Ungenauigkeiten bei der Probeneinwaage

In Abbildung 4 weist Probe (1) eine um 4% geringere Radonemanation auf. Der Grund
hierfiir liegt nicht in der um 11.25% geringeren Probeneinwaage, sondern in der um 2%
gesunkenen Tablettenoberfliche.

Die Differenz von 2% liegt noch innerhalb der in Abschnitt 111.2.1.2 ermittelten
Fehlerrate. Demnach hat eine mégliche Ungenauigkeit der Prbbeneinwaage einen nur

unerheblichen EinfluB auf das Mefergebnis.

1V. DARSTELLUNG DER MESERGEBNISSE
Abbildung 5 zeigt die Ergebnisse der Radonemanationsmessungen in Abhingigkeit vom

Mahlkérperfiillungsgrad.
Kurve (1-3) stellen die Radonemanation des Monazits bei einem

Mahlk&rperdurchmesser von 4-6 mm, 10 mm und 20 mm dar.
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Abbildung 4. Zidhlausbeute pro Zeiteinheit bei Probeneinwaagen von 0.4 und 0.45
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Abbildung 5. Zahiraten der Radonemanationsmessungen in Abhéngigkeit vom

Mahlkérper-fiillungsgrad bei verschiedenen Kugeldurchmessern.

Allgemein gilt: Mit abnehmenden Mahlkérperdurchmesser nimmt, unabhdngig vom
Mabhlkérperfiillungsgrad, die Zahl der Zerfille pro Minute zu.

Abhingig vom Mahlkorperfiillungsgrad ergibt sich fiir die unterschiedlichen
Mahikérperdurchmesser Abbildung 5. Bei der Kurve 1 steigt die Zahl der Zerfille pro
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Minute mit zunehmenden prozentualen Mahlkérperfiillungsgrad an. Im betrachteten
Bereich des Fiillungsgrades kann der Anstieg annahernd als Linear betrachtet werden.
Bei der Kurve 2 sieht man, daB bei Verwendung von Mahlkugeln mit einem
Durchmesser von 10 mm die zeitbezogene Zerfallszahl mit stiegendem
Mahlkdrperfiillungsgrad abnimmt. Der Verlauf erscheint nicht mehr linear. Im Bereich
des hoheren Mahlkdrperfullungsgrades fillt die Kurve stirker als im Bereich des
geringeren Mahlkérperfiillungsgrades. Fiir die Kurve 3 gilt dasselbe, wie unter Kurve 2.
Es kann aber im gesamten Mefbereich einen noch steileren Abfall festgestelit werden.

Abbildung 6 zeigt die Frgebnisse der Radonemenationsmessungen in Abhingigkeit von

der Mahlgutfiillung,
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Abbildung 6. Zihlraten der Radonemanationsmessungen in Abhingigkeit von der
Mahlgut-fiillung.

Unter der Annahme, daB es sich beim Messpunkt 4 mm einen MeBfehler bandelt,
durchléuft die MeBkurve, nach anfinglichem Anstieg ein Maximum anschlieBend steil
abzufallen. Der Betrag der positiven Steigung ist geringer als der des Abfalls. Die
optimale Fiillmenge betrigt hiernach 9em?.

Wie in Abbildung 7 zu sehen ist, kénnen die abweichenden ersten drei MeBpunkte nicht
in die Betrachtung einbezogen werden, aufgrund beobachteter Anbackungen vom

Mahlgut an die Innenwandung des Mahlgefifies.



Die verweitbaren Mefpunkte ergeben einen Anstieg der Zerfille im Bereich zwischen
150-225 U/min mit einem anschliefenden Abfall im Bereich zwischen 225- 250 U/min.

Danach steigt die Zerfallszahl erneuert an.
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Abbildung 7. Zahlraten der Radonemanationsmessungen in Abhiéingigkeit von der

Mahldauer bei konstantem Energieeintrag,

V. SCHLUBFOLGERUNGEN
Je kleiner die Mahlkugeln, desto gréfer ist die Mahloberfliche und somit die Zahl der

Stélie. Es folgt eine hohere Zah! von Zerfillen pro Minute. Das mit der abnehmenden
Grofle geringere Gewicht der Kugeln emniedrigt die pro Kugel iibertragene Energie. Die
Wahrscheinlichkeit einer Brucheinleitung nimmt damit ab. Trotz geringerer
iibertragbarer Energie und Bruchwahrscheinlichkeit erméglicht die hohe Mahloberfliche
gute Zerfallsergebnisse.

Die Mahikérperfiillungsgrad wirkt sich tendenziell gegenldufig aus. Einerseits erhaht der
steigende Fiillungsgrad die Mahloberfliche, andererseits wirkt sich die mit steigendem
Fillungsgrad abnehmende Beweglichkeit der Mahlkfrner zueinander negativ auf die
zeitbezogene Zerfallszeit aus,

Mit steigender Fillgutmenge erhoht sich die aktive Bertihrungsfldche zwischen
Mahlkdrpern und Mahlgut.es folgt eine hdhere Zerfallszahl. Die hohere Fiillmenge setzt
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die Beweglichkeit der Mahlkorper und des Mahlgutes herab. AuBerdem kann ein mit
zunehmender Mahlgutmenge aufiretender Stofdimpfungseffekt angenommen werden.
Die bei letztem Versuch verwendeten Mahlkérper mit einem Durchmesser von 4-6 mm
liefern eine vergleichsweise geringe ibertragbare StoBenergie. Da sie jedoch iiber eine
hohe aktive Oberfliche verfiigen und somit eine hohe Zahl von St6Ben bewirken, liefert
diese Mahlkérperbestiickung insgesamt gute Ergebnisse.

Die optimale Drehzahl zeigt diese Kurve (7 in der Abbildung gezeignete Kurve) im

Bereich um 222 U/min,
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