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UNTERSUCHUNGEN ZUR CHARAKTER İSSER UNG DER
ZERKLEINERUNGSFAHIGKEIT VON MO:\AZIT MITTELS

RADONEMANA TIONSVERFAHREN

Eyüp SABAH'

ZVSAMMENFASSUNG: Das Ziel dirser Arbeil isi. zur Oberpriifung ıı, illels Rodoı, -
emaııalionsverfahren, imvievvil die Zerkleimrung van ^ Molla. :!! dttrch deli
Mahlkörperfvllımgsgrad. dem Kvgeldtirchmesser Süuie der Mahlglılfîillııııg bei koılslaMenı
EnergıeeifiSrag bee'mflujSt \vird.

im Rahmin dieser Arbeit venvcndelen MahlkijrperyöJSen ergaben die Kııgeln mit clrııı
Durchmesser van 4-6 mm die beşten Mahlergebnissc. Bei Benulzung dieser Mahikörper hal ılie
Erhöhımg der Mahlkorperfiillmıg emen lüıear verlatıfenden positiven EmJlvB.
Dır Erhehıng der Mahlgııımenge v'irkl sich his zıı einem Ifert van ca. 9 cm1 positiv mu, Hiiher
uis von d'ıesem verschlechîem sscb cHe Ergebmsse stark.
Dii- DrehzaH spiell insm-eil eine Rolle daJS unlerhalb van ISO U'mm aufgruıul voıı
Anbachmgsvorgüngm schlechle Mahlergebnisse erreichl »vrden. Oberhalb van 220 U/nım
»erden sehr gllle Ergehusse emeli, mit emem Optimum bei einer Drekahl zw,sdwn 220-323
U//}iw-

SCHtUSSELtVORTER: Femslmahlmg. Zertleuıerunsfahigkeil, Radoııemaııation.

MONAZITIN UFALANABİÜRLİĞİNİN RADON
EMANASYON YÖNTEMİYLE TANIMLANMASI

ÖZET: Bu çahfaıanın amacı, dsgirmemn subil eııerjids çallftınlması dtirumımcia. oaiitücıi
ortam miktarı hilyu çapı ve değirmem beslenen mcıhcme miklanıun tkalı orııııı) moıııcilm
ııfakmahinriigine ne ölçüde elkldigim araştsrnıaktjr.
Blı^ çerçevede yiirülülen çalışmalar soımcunda: 4-6 mm tıraşı öglilücu orluıll (hih'a,
kllliunılması dımıaııaıda ivi bir ögillıne ve bilya {arj miktarmm tirunliMisıyla da doğrusal scvir
isleynı p,KİIİf tir elki elde edi/miflir. Yine değirmene beslenen llmlzeme ımharındati tinisıı,
ogiılmc ismııde olumlu etki sergilediği, cvıcak degirmene hacimce 9 eni' -del, dahi, fazli,
moııazıl besleıuiKsi halmde bu etkimn hızla a.-a/dıgı tespit edilmişi, : 130 Devir/Dakihl'nm
altmdaU değlniKn hzlannda ise, değirmem,, cidarlurmda nKydana gelen "yapıfaıalar
nedmiyle. n'i *^ Sgiilme gerçekleşmemiş ve tunda değirmen hızı önemi: rol "oînamı-jUr.
Degirme,, hcı 220 Devir/Dutika'nın lizerine çıkmıldıgındıı çok iyi somıçlar elde~edılm, s'vr
optimum çalışma sanlanna 220-225 d'dak. arasuıdaki hızlarda ulaylımsılır.
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/. EINLEITUNG

Für die Verfahrenstechnik hat die Feinstmahlung von festen Stoffen eine bedeutenden

Stellenwert. in den letzten Jahıen hat die Venvendung feinster Mincralmehle in vielen

Industriezweigen einen ungew6hnlichen Zuwachs erfahren. So führt verschiedene

Mineralien an, dİe sich als Füllstoffc und Verstarker in Kunststoffen eignen. Noch

gröBere Mengen dieser Feİnstkömungen fınden wohl in der Gummi- und

Papierindustrie Absatz. Auch dİe Farbenindustrie verwendet sie in grofiem AusmaJİ als

Extender. SchlieBIich bedient sich ihrer Chemie für die Puderung

feuchtigkeitsempfindlicher stoffe (z. B. Düngemittel) sowie als Trager-Medium für

Schadlingsbekamfungsmittel. Daneben gibt es bestİmmt noch zahb-eiche andere

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

Partikel als Motorentreibstoff, bei der Keramilc und Katalysatorenherstcllung [l].

2,weck der Feinstmahlung ist, die spezifısche Oberftache zu vergröfiem und die

Reaktivitat zu steigem.

Das Problem bei dem ProzeB der Feinstmahlung ist, daB die Energie, die zur

Zerideinemng gebraucht und in den ProzeB gesteckt wird, in Wamıe umgewande!t und

somit sie verloren geht [2]. 5% der hcutzutage auf der Welt erzeugten elektrischen

Encrgie wird fur die Zerkleinerung von Erzen und Gesteinen in Mühlen aufgewendet [3].

Ein weiteres Problem stellen die Agglomerate dar, die beİ der Feinstmahlung entstehen.

Man versteht hienmter die Eigenschaft der Einzeltcilchen, sich infolge ihrer

OberflachenkrSfte zu gröBeren Verbanden zusammenzuschlieBen öder an einer anderen

Oberflache (z. B. Muhle öder Bunkenvandung) fest anzuhaften [l].

Jedes Erz besitzt spezifısche Eigenscha-ften, die seine Zerkleinenmgsfahigkeit

charakterisicren. Gerade deshalb sind mehrere Methoden ausgearbeitet vrorden, nach

denen die ZerkJeinerungsföhigkeit verschledener Erze bestimmt wird. Dabei vverden

entweder absolute Kennzıffem bestimmt, öder aber es werden die Merkmale im

Verhaltnîs zu einem bestimmten, als Eichmaii dİenenden Erz abgeleitet [4].

Beİ dieser Arbeit wurde insbesondere überprüft, İnwİeweit die Zerkleinerung von

thoriumhaltigen Monazit durch den Mahlkörperfüllungsgrad, dem Kugeldurchmcsser

sovne der Mahlgutfüllung bei konstantem Energiseintrag beeinflufit wird.
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//. BESCHREIBUNG DES PROBEMATERIALS

Der untersuchte Monazit kommt aus Maîeysİa her. Monazit ist ein Cer-Phosphat

(CeP04), welches aufgrund der Shnlichen Struktur eingebaute Thoritmoleküle enthalt.

Mit Thoriumgehahigen von bİs über 10% ist es das wichtigste Thoriumerz.

///. VERSUCHSDURCHFÜHRUNG

III. l. Mahlung

Die Mahlreihen erfolgten unter Variatİon bestimmter Mahlparameter in ciner

Planetenkugelmühle, die cin Stahlgefafi von 500 mi hat, vom Typ PM 4 der Firma

RETSCH- Variable GröBen waren Mahlkörpcrfüîlung, Mahlgutfiillung ımd Drehzahl bei

konstantem Energieeintrag. Als Mahlhilfsmittel wurde Steinsalz (NaCl) eingesetzt. in

der ersten Mahlreihe wurden folgende Parameter konstant gehalten:

Drehzahl des Planetengestells : 270 U/min

Mahldauer : 15 min

Mahlgutmenge ; 11. 13 g Moaazit + l . 94 g NaCl

Die variablen Gröfien der prozentuellen Mahlkörfüllung betrugen bei eİnem

Kugeldurchmesser vonjeweils 4-6 mm, 10 mm und 20 mm 25, 30, 35, 40 und 45 Vol-%.

în der zweiten Mahlreİhe wurden folgende Parameter konstant gehalten :

Drehzahl des Planetengestells : 270 U/min

Mahlkörperfdllung : 35 Vol-%

KugelgröBe : 4-6 mm

Die variablen GröBen waren dicsmal Mahlgutmenge und Mahldauer. Bei 4 Versuchen

eingestellte Wcrte smd İn Tabelle l zusammengefafit. Die Mahlgutmenge setzte sıch

zusammen aus 70% Monazit und 30% NaCl. in der dritten Mahlreihe vvurden foleende

Paramater konstant gehalten:

Mahlköıperfullung: 35 Vol-%

KugeIgröBe : 4-6 mm

Mahlgutmenge : 11. 13 gMonazit+ 1.94gNaCl

Hİerbeİ stelltcn Drehzahl und Mahldauer die variablen GröBen dar. Es wurden foigende

Werte eingestellt (Umdrehung pro Minute und Mahldauer):
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Tabelle l. Die in der zweiten Mahlreihe eingestellten Werte bei unterschiedlichen

Mahlgutsmengen und Mahldauem.

Mahldauer

Mahlgut

Mona2İt

NaCI

GESAMT

15 nün

Menge

11. 13

1.94

13. 07

T

2.1

0.9

3.0

22. 5 min

Menge

16.7

2.9

19.6

3. 15

1. 35

4.5

30min

Menge

22.26

3. 87

26. 13

cm

4.2

1.8

6.0

45 min

Menşe

33. 39

5. 80

39. 19

cm"

6.3

2.7

9.0

Drehzahl (U/mia) 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 Kugelmühle ffir die Berechnung zugrunde gelegt,

wobei der Energieeintrag konstant war. Nach der Mahlung wurde das Mahlhilfsmittel

mit dem Wasser aus dem Mahtgut entfemt. Nach Trocknung des Materials wurden von

jeder Probe 3 Tabletten hergestellt, deren Durchmesser 13 mm betmg. Bei eincr

Einwaage von 3 g erfolgte das Pressen auf einer hydraulischcn Presse bei einem Druck

von 74 MPa. Dazu wurde es cin Pre6werkzeug der Firma PERKFN-ELMER vcnvcndet.

IIL2. S.admemanation zıır Bestimmung des EmanationsvermÖgen

Die Bestimmung des Emanalionsvermogen mithilf'e der Kanunermessung vmıde wie

folgemîes durchgeführt: Die Probe befmdet sich in einem mİttels zweier Hahne dicht

verschlossenen Glasbehalter, worin man sie soîange mhen lafiî, bis sich das emanierende

Radon mit seinem Niederschlag im Gleichgewicht befmdet. Nach öffnen der Hahne

leitet man die Emanationen mittels eines geeigneten Tragergases in eme

Tonisationskammer, die an eine Vakuumpumpe angeschlossen ist. Dört vverden die durch

den Radonzerfall entstehenden a-Strahlen gemessen. Hierzu benutzt man ein

Eicktrometer in Verbindung mit einem Scaler-Timer. Zur Bestimmung des

Emanationsvermögens wird darauflun die Aktivitat des Praparates ermittelt. Dies kann

z.B. mit einem Germaniumdetektor geschehen. Das Emanationsvermögen (Gleichung l)
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ergibt sich nün als das Verhalmis der Radonaktivitat in der Jonisationskammer (A,, ,")

zurRadiumaktivitatdesPraparates(A^ p^).

A.
1=

A. (l)

/I1.2. I. Vorversuche
în. 2. 1. 1. Gerateverhalten

Die Abhangigkeit von "SampIe"-Spannung nnd Zahlausbeute: Mithilfe eines

Alpha-Standards wurde bei konstanter "Guard"-Spannung die "Sample"-Spamıung in
10 Volt-Intervallen von 870 bis 1150 Volt erhöht. Hier ergab sich das Plateau
annahemd konstmter Zahlausbeute im Bereich zıvischen 940 und 1030 Volt. Die

Betriebsspannung fıir die folgenden Versuche wurde demgemaB auf 975 Volt festgelegt.
So wurde gewahrleistet, aaB bei geringfügigen Spannungsschwankungen wahrend der
Versuche keine Zahîfehler auftraten.

Die Abhîngigkeit der Zahlausbeute vom Volumenstrom des Tragergases: Die
Abhangigkeit der ZBhlausbeute vom Volumenstrom des Tragergasas ist in Abbildung l
dargestellt. Hieraus ist ersichtlich, dafl bci von 40 auf 120 1/h steigendem
Volumenstrom die Zahlausbeute linear abnimmt. Aus diesem Grunde ist zur Messung
ein scnsibel arbeitender Durehfluflmcsser unerlafllich. Da dieser jedoch am Institut für

Aufbereitung, Kokerei und Brikettierung deı RWTH Aachen nicht zur Verfdgung stand,
wurde trotz Zahlausbeuteveriuste in den Vorversuchen bei einem Tragergasstrom von
120 1/h gearbeitet.

III. 2. 1. 2. Meflvit

Die MeBzeit betrug 120 Minuten. Anhand mehrerer MeBungen wurde nach 120
Minuten fur dieselbe Probe ein ZaUunterschied von nur 0.2-2% ennittelt.

HI. 2. L3. S-eprasentative Tablettentahl

Abbildung 2 zeigt die Abhangigkeit der Zilhlrate von Tablettenzahl und Mefldauer.

Jeder Kurvenpunkt entspricht der durchschnittlichcn Zerfallsrate zum angegebenen
MeBzeitpunkt. Kurve (l) wurde ermittelt mit 4 Tabletten und anschliefiender

Multiplikation der Zahlrate mit dem Faktör 2.
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Abbildung l. AbhSngigkeit der Zahlausbeute vom Volumenstrom des TrSgergases.

Kurve (2) wuıde ermittelt mit 6 Tabletten und anschIieBender Multiplikation der Zahlrate

mit dem Faktör 1. 33. Kınve (3) zeigt die Zahü-ate bei 8 Tablenen. Die

Durehschnittszahlraten der drei Kurven unterscheiden sich nach 120 Minuten MeBzeit

um 2%. Aile folgenden Versuche wurden mit 8 Tabletten durchgefiihrt.

300

290 J

l 280 J
-o

l 270 i
Q

'o 260

S 250-
.§
."
N 240 J

230

Kurve(I)

----- Kurve(2)

; - * - Kurve (3).

20 40 60 80

Zeit (min)

100 120

Abbildung 2. Abhangigkeit der Zahlrate von Tablettenzahl und MeBdauer.

m. 2. 1. 4. Prefdruck

Abbildung 3 laBt erkcnnen, dali Kurve (I) bei einem PreBdruck von 74 Mpa und Kurve

(2) bei einem Preiidruck von 370 MPa ermİttelî wurde.
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255 ı

250

o

Kurve (l): 74 MPa

Kurve (2) : 370 MPa

20 40 60 80 100 120

Zeit (min)

Abbildung 3. Zahlausbeute pro Zeİteinheit beı zwei unterschiedlichen PreJidrucken,

Es ist ersichtlich, daB der PreBdruck der Probentabletten in den gewahlten Grenzen

keinerlei Einflufi auf das Emanationsvemıögen hatte. Aus diesem Grunde steht zu

vermuten, dali das Komgeffige-und damit die emanierende Oberflacheinnerhalb des

gewahlten Druckinîervalles nicht verandert wurde.

111. 2. 1. 5. Ungenauigkeüen bel der Probeneinwaage

in Abbildung 4 weist Probe (l) eine um 4% geringere Radonemanaüon auf. Der Grund

hierfür liegt nicht in der um 11. 25% geringeren Probeneinwaage, sondem in der um 2%

gesunkenen Tablettenoberflache.

Die Differenz van 2% liegt noch innerhalb der in Abschmtt III.2. 1. 2 ermittelten

Fehlerrate. Demnach hat eİne mögliche Ungenauigkeit der Probeneinwaage einen nur

unerheblichen EinfîuB aufdas Mefîergebnis.

IV. DARSTELLUNGDERMEfiERGEBNISSE

Abbiidung 5 zeigt die Ergebnisse der Radonemanationsmessungen in Abhangigkeit vom

Mahlkörperfüllungsgrad.

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

Mahlkorperdurdunesser von 4-6 mm, 10 mm und 20 mm dar.



73

300

290 J

280 -l

E

S 270
s

l 260
!
N 250

240

Kurve(l): 0, 4 g
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Abbildung 4. ZShlausbeute pro Zeiteinheİt bei Probeneinwaagen von 0. 4 und 0. 45

Gramm.
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.u
N

90 -

80 -

20

Kurve (l) : 4-6 mm

- Kurve (2) : 10 mm

- Kurve (3) : 20 mm

25 30 35 40

MahlkörperfflUungsgrad (Vol-%)

45

Abbildung 5, Zahlraten der Radonemanationsmessungen in Abh&ngigkeit vom

Mahlkörper-füllungsgrad bei verschiedenen Kugeldurchmessem.

Allgemein gılt: Mit abnehmenden Mahlkörperdurchmesser mmmt, unabhangig vom

Mahlkörperfüllungsgrad, die Zahl der Zerfalle pro Minute zu.

Abhangig vom Mahlkiirperfullungsgrad ergibt sich fiu- die ımterschiedlichen

Mahlkörperdurehmesser Abbildung 5. Bei der Kurve l steigt die Zahl der Zerffile pro
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Minute mit zunehmenden prozentualen Mahlkörperfüllungsgrad an. im betrachteten
Bereich des Füllungsgrades kamı der Anstieg annahemd als Linear betrachtet »erden.

Bei der Kurye 2 sieht man, dafl bei Venvendung van Mahlkugeln mit einem
DurchmessCT von 10 mm die zeitbezogene Zerfallszahl mit stiegendem
Mahlkörperffillımgsgrad abnimmt. Der Veriauf erscheint nicht mehr linear. im Bereich
des hoheren Mahllcörperfüllungsgrades fallt die Kurve starker als im Bereich des
geringeren Mahlkörperfiillungsgrades. Für die Kurve 3 gilt dasselbe, wie unter Kurve 2.

Es kamı aber im gesamten Meflbereich einen noch steileren Abfall festgestel;t werden.
Abbildung 6 zeigt die Ergebnisse der Radonema;ıationsmessungen in Abhangigkcit von
der Mahlgutfüliung.
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220 -l
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g 2W\
<2 i
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f

I

200 -
o 10 122468

Mahîgutfüilung (cm3)

Abbildung 6. Zahlraten der Radonemanationsmessungen in Abhangigkeit von der
Mahlgut-füllung.

Ünler der Annahme, dafl es sich beim Messpunkt 4 nm einen MeBfehler bandelt.
durehlauft die Meflkurve, nach anfanglichem Anstieg cin Maximum anschIieBend steil
abzufallen. Der Betrag der positiven Steigung ist geringer als der des Abfalls. Die
optimale Füllmenge betragt hiemach 9cm .

Wie in Abbildung 7 zu seben ist, köımen die abweichenden ersten drei MeBpunkte nicht
in die Betrachtung einbezogen werden, aufgrund beobachteter Anbackungen vom
Mahlgut an die Innenwandung des MahlgefaBes.
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Die venveitbaren Meflpunkte ergeben einen Anstieg der Zerfalle im Bereich zwischen

150-225 U/min mit einem anschlieBenden Abfall im Bereich zwischen 225- 250 U/min.

Danach steigt die Zerfallszahl emeuert an.

240

140 180 220

Drehzahl (U7min)

260 300

Abbildung 7. Zahlraten der Radonemanationsmessungen in Abhangİgkeit van der

Mahldauer bei konstantem Energieeintrag.

K SCHLUfSFOLGERUNGEN

Je kleiner die Mahlkugeln, desto groBer İsı die Mahloberflache und somit die Zahl der

StöBe. Es folgt eine höhere Zahl von Zerfalien pro Minute. Das mit der abnehmenden

GröBe geringere Gewicht der Kugein emledrigt die pro Kugel übertragene Energie. Die

Wahrscheinlichkeit einer Brucheinleitung nimmt damit ab. Trotz geringerer

übertragbarer Energie und Bruchwahrscheinlichkeit ermöglicht die hohc Mahloberfîache

gute Zerfallsergebnisse.

Die Mahlkörperfiillungsgrad wirkt sich tendenziell gegenlaufig aus. Einerseits erhöht der

steigende FüIIungsgrad die Mahloberflache, andererseits wirkt sich die mit steigendem

Füllungsgrad abnehmende Beweglichkeit der Mahtkömer zueinander negativ aut die

zeitbezogene Zerfallszeit aus.

Mit steigender Fütlgutmenge erhöht sich die aktlve Berührungsflache zwischen

Mahlkörpem und Mahlgut,es folgt esne höhere Zerfaliszahl. Die höhere Füllmenge setzt
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die Beweglichkeit der Mahlkörper und des MaMgutes herab. AuBerdem kann ein mit

zunehmender Mahlgutmenge auftretender StoBdampfungseffekt angenommen werden.

Die bei letztem Versuch venvendeten Mahlkörper mit einem Durchmesser von 4-6 mm

liefem eine vergleichsweise geringe übertragbaıe StoBenergie. Da sie jedoch uber eine

hohe aktive Oberflache verfilgea und somit eine hohe Zahl van StöBen bewirken. liefen

diese Mahlkörperbestückung insgesamt gute Ergebnisse,

Die optimale Drehzahl zeigt diese Kurye (7 in der Abbildung gezeignete Kurve) im
Bereich um 222 U/min,
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