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Zusammenfassung

Die Kenntnis pH-abhdngiger Zeta-Potentiale und die Durchfiihrung mehrerer Flota-
tionsversuche ermdglichten die Entwicklung eines rationellen Verfahrens zur
Gewinnung von Apatit und Zirkon im geowissenschaftlichen Labor. Das beschrie-
bene Flotationsverfahren eignet sich fir die Feinsandfraktionen frisch gebrochener
Silikatgesteine wie z.B. Granit oder Gneis. Gegenlber der herkémmlichen Dichte-
sortierung mit giftigen Schwereflissigkeiten ist die wesentlich bessere Umweltver-
traglichkeit der Flotation hervorzuheben. Die Entsorgungsproblematik entféllt dabei
volistdndig. AuBerdem ist diese Technik relativ preisgiinstig und zeitsparend.

Abstract

A laboratory flotation procedure for the separation of apatite and zircon has been
developed by the investigation of pH dependent zeta potentials and by several
flotation experiments. This method is particulary suitable for the fine-grained sand
fractions of freshly broken silicate rocks like granite or gneiss. The environmental
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influence of the very small quantities of flotation chemicals seems to be negligible
compared to the pollution by mineral separation with toxic heavy liquids. The
described flotation technique is also rather cheap and time-saving.

Einleitung

Fir geochronologische Zwecke (z.B. Spaltspurdatierungen oder U-Pb-Datierungen)
werden Apatitund Zirkon Gblicherweise mittels Magnetscheidung und Dichtesortie-
rung aus geeigneten Siebfraktionen (meistens < 300 ym) abgetrennt. Viele
SchwereflUssigkeiten wie z.B. Bromoform oder Tetrabromethan sind teuer und sehr
giftig. Die bei ihrer Hantierung notwendigen Sicherheitsvorkehrungen sind mit
zusatzlichen Kosten und Mihen verbunden.

Wassrige Losungen von Natriumpolywolframat sind zwar ungiftig, haben aber bei
Dichten Gber 2,5 g/cm3 eine hohe Viskositdt (PLEWINSKY & KAMPS, 1984). Auch
bei Verwendung einer Zentrifuge ist der durch das Filtrieren, Auswaschen und
Wiedereindicken verursachte Arbeitsaufwand betrachtlich.

Als Alternative bietet sich die Flotation an. Sie wird bei der industriellen Gewin-
nung vieler Mineralarten seit langem angewendet. Das dementsprechende Schrift-
tum ist sehr umfangreich (siehe z.B. bei NEY, 1973). Wahrend bei industriellen
Flotationsprozessen gro3e Rohstoffmengen mit gleicher oder ahnlicher Zusammen-
setzung aufbereitet werden, schwanken die Mineralgehalte von Gesteinsproben,
die im Labor separiert werden, oft sehr stark. Es war das Ziel unserer Unter-
suchung, ein Flotationsverfahren fur Apatit und Zirkon méglichst gut an die Erfor-
dernisse der Laborpraxis anzupassen.

Zeta-Potentiale von Apatit und Zirkon

Die in der Flotation eingesetzten Sammlerreagentien sind meistens schwache
Sduren oder Basen oder deren Salze. Nach der Ladung der hydrophobierenden
lonen unterscheidet man anion- und kationaktive Sammler. Oft ist fir die Adsorp-
tion der Sammlerionen die elektrische Ladung einer Mineraloberflache ausschlag-
gebend. Das Zeta-Potential, das fir die elektrokinetischen Eigenschaften einer
Suspension verantwortlich ist, entspricht jener elektrischen Spannung, die sich an
der Phasengrenze zwischen den Mineralteilchen und der umgebenden Flissigkeit
aufbaut. Diese Spannung kann mit dem Zeta-Meter nach RIDDICK (1960) bestimmt
werden. Das Zeta-Potential einer Mineralart in wassriger Suspension hangt von der
Konzentration der gelésten lonensorten ab. Eine wichtige EinfluBgréRe ist der
pH-Wert. Die Abhdngigkeit des Zeta-Potentials von der Konzentration zugesetzter
Sauren oder Basen kann als pH-ZP-Kurve dargestellt werden. Derartige Kurven fir
iber 80 Mineralarten kénnen dem Handbuch von NEY (1973) entnommen werden.

Zirkon hat in einem weiten pH-Bereich ein positives Zeta-Potential und solite daher
mit anionaktiven Sammlern flotierbar sein. Unterhalb von pH 3 zeigen auch alle
Apatite ein positives Zeta-Potential. Bei mittleren pH-Werten (zwischen 3 und 9)
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liegen die Zeta-Potentiale der Apatite in der Nahe des Nullpunkts (-10 bis + 10
mV). Die geringfigigen Unterschiede der Kurvenverldufe sind wahrscheinlich auf
Abweichungen im Chemismus der Apatite zurlickzufiihren.
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Abb. 1: Ausbringen von Apatit und Zirkon mit dem Sammler ® HOE F 2874 in Ab-
héngigkeit vom pH-Wert.

Flotationsversuche

Schittelversuche mit_Feinsandfraktionen von Apatit und Zirkon zeigten, daB der
anionaktive Sammler HOE F 2874 (Natriumsalz einer Sulfonatgruppen enthalten-
den Karbonsdure) eine gute Hydrophobierung bewirkt. ~Flotanol D14 férdert die
Schaumbildung.

Mit jeweils 5 g Apatit bzw. Zirkon (100 - 200 ym) wurden quantitative Flotations-
versuche bei verschiedenen pH-Werten durchgefihrt (Abb. 1 )@ Der pH-Wert wurde
immer vor der Zugabe des Mineralsandes und des Sammlers ( HOE F 2874) einge-
stellt. Bei pH 3 bis 5 kénnen ungefahr 80 % des Apatits und Uber 40 % des
Zirkons ausgebracht werden. Flotationsversuche mit Gemengen von Apatit und
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Quarz sowie mit Siebfraktionen von Weinsberger Granit zeigten, da® Quarz und
Feldspat nahezu vollstandig in der Tribe bleiben. Das Aufschwimmen von Biotit
kann durch die Zugabe von Tiron (Brenzcatechin-3,5-disulfonsdure Dinatrium-
salz-Monohydrat; Summenformel = C¢H,Na,04S,.H,0) verhindert werden.

Empfohlene praktische Vorgangswaise

Die Flotationszelle unserer Laborflotmaschine hat 2 Liter Inhalt. Bei Flotations-
zellen mit abweichendem Volumen missen die unten angefihrten Mengenangaben
entsprechend korrigiert werden. Wir empfehlen folgenden Arbeitsgang:

1.
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Brechen und Sieben der Probe im trockenen Zustand. Jeder Kontakt des
Probengutes mit Leitungswasser ist zu vermeiden, um die chemischen
Eigenschaften der frischen Mineraloberfldchen nicht zu verédndern.

Fuirdie weitere Bearbeitung empfiehlt sich eine KorngréRenfraktion zwischen
63 und 250 ym. Sie wird mehrmals mit aqua dest. ausgewaschen und
dekantiert, um Staubanteile zu entfernen. Wegen seinergeringen naturlichen
Hydrophobie sammelt sich Apatit oft gemeinsam mit feinem Gesteinsstaub
(hdufig Glimmer) an der Wasseroberflaiche und kénnte beim AbgieRen ver-
loren gehen. Daher solite die Suspension der Feinstanteile durch ein Sieb (63
pm) gegossen werden. Der ausgewaschene Rickstand auf dem Sieb kommt
wieder zurlck zur geschlammten Probe.

Einen groBen MeRbecher fillt man mit 2 Liter aqua dest. und gibt mit einer
Pipette 5 ml einer 10-prozentigen H,SO,-Lésung dazu. Der pH-Wert solite
dann mit einem Indikatorstreifen Uberprift werden und bei ca. 4 liegen.

Nun gibt man ungeféhr 100 bis 200 g des gewaschenen Probengutes in die
Flotationszelle und fillt diese bis 5 mm unter den Uberlauf mit der schwach
sauren H,SO,-L6sung auf. Wenn Biotit oder andere Minerale mit zwei-
wertigem Eisen vorhanden sind, wird noch 1 ml einer wéassrigen Tironl6sung
(1%) dazugegeben.

Bei eingeschaltetem Rihrwerk wird die Suspension 7 Minuten lang konditio-
niert.

Mit einer gipette werden dann 2 ml einer wassrigen Losung (1 %) des
Sammlers HOEF 2874 zugegeben. Das Ruhrwerk bleibt weitere 5 Minuten
eingeschaltet.

Zur Férderung der Schaumbildung gibt man nach Ablaufder 5 Minuten einen
kleinen Tropfen Flotanol D 14 in die Suspension und beliftet sofort.
Sobald starke Schaumbildung einsetzt, was nach ungefahr einer Minute der
Fall sein sollte, beginnt man mit dem Abstreifen des Schaumes. Dieser wird
dabei vorsichtig mit einem Plastikspatel (iber den Uberlauf gefihrt und in




einer Schissel gesammelt. Wenn die Schaumbildung nachlaRt oder zuviel
Begleitminerale aufschwimmen, wird der Flotationsvorgang beendet - im all-
gemeinen nach 3 bis 5 Minuten.

8. DerSchaum wird in einen groBen Filter gespilt und das gewonnene Mineral-
konzentrat gut ausgewaschen. Es wird anschlieBend getrocknet.

9. Reinigen der Flotationszelle und des RUhrers mit viel Wasser. Zuletzt sollte
beides mit aqua dest. ausgesplilt werden.

10. Falls es ndtig sein sollte, kann das nunmehr sehr kleine Mineralkonzentrat
mit dem Magnetscheider oder mit kleinen Mengen von Schwerfliissigkeiten
nachsepariert werden.

Die Grundlagen der Flotation und allgemeine Arbeitsregeln im Labor vermittelt das
Lehrbuch von NEY (1986).
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