Seltene Erden

Virtuelle Fraktionierung bei der Mineral Liberation
Analysis (MLA) von Yttriumerzen

R. Gerhard Merker, Geminden®

Yttrium (Y) gehorte wahrend der letzten Jahre zu den sogenannten
JKritischen Seltenen Erden” (CREE). Erze der Seltenen Erden (REE), die
reich sind an CREE, bleiben wahrscheinlich auch nach dem Abflauen
des REE-hypes im Fokus des Interesses.

Bei Aufbereitungsuntersuchungen an Flotationsbergen mit relativ kom-
plizierter Mineralogie, die Y-Minerale in geringer Konzentration enthal-
ten, wurde die Mineral Liberation Analysis (MLA) genutzt, um auf der
Basis von KorngréBenfraktionen mineralogische Charakteristika fur eine
Aufbereitung des Y-Minerals Xenotym herauszuarbeiten.

Dabei wurden KorngréBenfraktionen so-
wohl durch herkémmliche mechanischen
Siebung (,reale Siebung" oder ,real scree-
ning") als auch durch virtuelle Siebung der
ungesiebten Aufgabeproben mittels ent-
sprechender MLA-Softwarefilter (,virtual
screening”) hergestellt und vergleichend
untersucht.

Das Herangehen mittels ,virtueller Frak-
tionierung” (,virtual-sizing-approach”) ist
dabei gepragt durch eine einfachere Pro-
benvorbereitung und betrachtlich geringe-
re Untersuchungskosten, wenn eine korn-
groBenabhangige  Untersuchung  ge-
wiinscht ist. Dies gilt besonders flir sehr
fein verwachsene Erze im Koérnungsbe-
reich unter 25 .

Allerdings ist die praktische Nutzung
dieser vereinfachten Arbeitsweise in der
Literatur teils umstritten hinsichtlich der
Vertrauenswiirdigkeit der Ergebnisse.

Im Ergebnis der Untersuchungen zeigte
sich, dass der Reprédsentativitdt der Pro-
ben, der Genauigkeit der Probenvorberei-
tung und einer statistisch ausreichenden
Anzahl an ausgezahlten Partikeln ent-
scheidende Bedeutung zukommt. Wenn
alle notwendigen Voraussetzungen gege-
ben sind, kann man auch von virtuell er-
zeugten Fraktionen zuverldssige Trends fiir
Modale Mineralogie, Aufschluss und Korn-
gréBenverteilung (PSD) ablesen.
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Einleitung

Der Begriff Seltene Erden (REE) um-
fasst die chemischen Elemente der Grup-
pe der Lanthanide unter Einbeziehung von
Yttrium und meist auch Scandium. Der
Markt der REE und ihrer Verbindungen
wird seit Jahren beherrscht durch den
Marktfiihrer China, das mit ca. 90 % der
Weltproduktion den Preistrend diktiert.

Der letzte REE-Hype der Jahre 2011/12
ist vortiber und viele Erkundungsprojekte
aus dieser Zeit sind auf Eis gelegt bzw. ge-
stoppt. Nur eine kleine Gruppe von knap-
pen REE, die einige Zeit als ,Kritische
Seltene Erden” (CREE) bezeichnet wur-
den, konnte ein erhéhtes Preisniveau hal-
ten. Im Jahr 2014 umfassten die CREE die
Metalle Nd, Eu, Th, Dy und Y (Bogner
2014). Die Bewegung des REE-Marktes
kann diese Definition jedoch laufend ver-
andern.

Neuerdings werden z. B. die am meisten
gesuchten REE zur Gruppe der MF-REE
(Magnet feed REE = Nd+Pr+Dy+Tb) zu-
sammengefasst (Smith 2017).

REE-Erze welche erhohte Gehalte an
CREE enthalten sollten jedoch auch wei-
terhin von Interesse fiir die Rohstoffindust-
rie bleiben, insbesondere dann, wenn die

REE-Mineralien als Nebenprodukt einer
ohnehin laufenden Anlage anfallen.

Die Entwicklung der sogenannte ,auto-
mated mineralogy” startete in den 1970er
Jahren (Petruk, 2000). Seit dieser Zeit wur-
den leistungsstarke Analysenmaschinen
entwickelt, die in der Lage sind, bis zu einige
100.000 Mineralpartikel pro Dinnschliff aus-
zuzéhlen und zu bewerten. Diese Analysato-
ren bestehen im Prinzip aus einem Elektro-
nenmikroskop (SEM) mit ,angeflanschter”,
energiedispersiver  Rontgen-Fluoreszenz-
Analytik (EDS) und/oder einer Mikrosonde.

Bekannte Handelsmarken solcher Ana-
lysatoren mitsamt Auswertesoftware sind
QuemScan und MLA (von FEIl), RogSCAN
(Zeiss), INCAMineral (Oxford Instr), IMA
(Tescan) etc.

Die automatisierte Mineralogie ist
heute weltweit ein méchtiges Instrument in
der Hand der Geologen, Mineralogen, Auf-
bereiter und Metallurgen sowie aller ande-
ren Bearbeiter, die an aufbereitungstechni-
schen Problemstellungen in der Mineralin-
dustrie arbeiten. Dem Autor sind Anwen-
dungsfalle bekannt fiir Erze der Buntmetal-
le (Pb, Zn, Cu, etc.), Edelmetalle (PGM, Au,
Ag) und Seltenen Metalle (REE+Y, Nb/Ta,
Sn/W, Li etc.), aber auch fiir Industriemine-
ralien (Fluorit, Baryt, Feldspat, Apatit, etc.),
Kohle, Aufbereitungsriickstande und sogar
Recyclingprodukte.

Eine ,umfassende mineralogische Cha-
rakterisierung 16st die meisten Aufberei-
tungsprobleme” (Petruk, 2000) aufbauend
auf Daten, welche jenseits der herkémmli-
chen chemischen Analytik liegen und man-
nigfaltige Informationen tber Mineralge-
halt, Verwachsung, geochemische Ele-
mentverteilung, Schadstoffverteilung, freie
und verunreinigte Oberflichen etc. liefern.
Diese Art von Information schlieBt oft eine
korngroBenabhéngige Trend-Analyse von
Prozessen und Produkten ein, welche auf
der Basis von fraktionierten Rohstoffpro-
ben erfolgt.

Dazu notwendige Untersuchungen auf
Basis von Partikelfraktionen kénnen in der
heutigen Zeit bequem und zuverlassig mit-
tels automatisierter Mineralogie, z. B unter
Anwendung der MLA (Mineral Liberation
Analysis) durchgefiihrt werden. Insbeson-
dere bei Aufbereitungsuntersuchungen an
fein verwachsenen und armen Erzen ist die
notwendige Herstellung der entsprechen-
den Kornfraktionen durch mechanische
Siebung im Bereich von 5 bis 20 p aller-
dings keine einfache Routinearbeit.
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Bild 1: Yttrium- u. Zirkongehait der Probe ,-500 feed”, Ausgangsprobe und reale Fraktionen

Man stoBt dabei z.B. auf Probleme wie
leicht reiBende Siebdrahte und muss einen
hohen Zeitaufwand in Kauf nehmen, um
genugend Material flr polierte Dlnnschlif-
fe jeder einzelnen Fraktion herzustellen.
Aufbereitungsingenieure und Mineralogen
haben daher nach einem vereinfachten
Verfahren gesucht, welches die erhebli-
chen Kosten einspart, die bei Herstellung
und Untersuchung einer Vielzahl von Frak-
tionen pro Probe entstehen. Dabei werden
durch Anwendung von Softwarefiltern auf
ungesiebte Ausgangsproben Daten fir
Lvirtuelle Siebfraktionen” erzeugt und
ausgewertet.

Dieses vereinfachte, ,virtuelle® Heran-
gehen ist allerdings nicht unumstritten. Pe-
truk (2000) schlussfolgerte, dass eine Un-
tersuchung virtueller Siebfraktionen unge-
siebter Proben ,nicht so genau wére wie
eine solche auf Basis von tatsachlich me-
chanisch erzeugten Siebfraktionen, aber
wohl ausreichend gut sei fur Routineanaly-
sen von Aufbereitungsproblemen®. (Greet,
2013), der an einem Golderz arbeitete,
empfahl dagegen, keine virtuelle Fraktio-
nierung anzuwenden, da dieser Weg ver-
falschte Aufschlussdaten liefern koénnte,
die zur Auslegung Uberdimensionierter
Mahlstufen fllhren wirden. Eine zeitnahe
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Bild 2: FlieBbild der Probenvorbereitung und Untersuchung, Arbeitsstufen | und Il
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Studie von Lastra und Petruk (2014) zeigte
wiederum, dass ungesiebte Ausgangspro-
ben durchaus fiir vergleichende Analysen
an Aufbereitungsknotenpunkten genutzt
werden konnen.

In diesem Artikel beabsichtigt der Au-
tor, durch Gegeniiberstellung von Ergeb-
nissen vergleichender Untersuchungen,
die zu erwartenden Differenzen zwischen.
mineralogischen Ergebnissen nach ,realer
Siebung” durch mechanische Siebfraktio-
nierung (real screening) und , virtueller Sie-
bung® durch MLA-Softwarefilter (virtual
screening) fir den speziellen Fall eines ar-
men Yttrium-Erzes herauszuarbeiten.

Aus den dargelegten Ergebnissen sollen
eigene Schlussfolgerungen gezogen wer-
den hinsichtlich Zuverldssigkeit und An-
wendbarkeit der ,virtuellen Siebung® fiir
ungesiebtes Probenmaterial als ein einfa-
cherer Weg der mineralogischen Untersu-
chung an Partikelfraktionen.

Ausgewahlite Probleme dieses kosten-
sparenden Herangehens, die mdglicher-
weise auftauchen, werden herausgestellt
und praktische Empfehlungen fir Erken-
nen, Bewerten, Beheben und Vermeiden
von widerspriichlichen Ergebnissen wer-
den vorgeschlagen.

Methodik

Fir die notwendigen Tests wurden ge-
ringhaltige Aufbereitungsabgange mit ei-
nem absoluten Gehalt von 0,2 bis 0,3 %
Y203 genutzt, die einen betrachtlichen
Anteil an Yttrium (Y) von etwa einem Drittel
an den gesamten Seltene Erden Elemente
(TREE) enthalten (Bild 1). Die Mineralogie
des Erzes wird charakterisiert durch Xe-
notym (Xtm) und Y-Fluorit als Wertminerali-
en, die vor allem von verschiedenen Silika-
ten wie Quarz und Zirkon als Gangart be-
gleitet werden.

Eine Vorstellung des Untersuchungsab-
laufes zeigt das FlieBbild in Bild 2. Zu-
nachst wurden zwei ungesiebte Aus-
gangsproben durch Probeteilung herge-
stellt. Die erste war das Originalmaterial
der fir Aufbereitungstests verwendeten
Flotationsabgénge (genannt ,-500 feed”).
Die zweite war eine Grobfraktion + 125 p
des Originalmaterials, welche durch tro-
ckene Mahlung in einer Siebkugelmihle
weiter zerkleinert worden war und als
.+125 regrind” bezeichnet wird. Eine wei-
tere reprasentative Teilprobe beider Aus-
gangsproben wurde nachfolgend mecha-
nisch auf Sieben klassiert.

Von beiden Ausgangsproben wurden je-
weils sowoh! die mechanisch hergestellten
Siebfraktionen (,reale Fraktionen) als
auch das ungesiebte Ausgangsmaterial fir
die Herstellung von polierten Diinnschlif-
fen aus Kornerpraparaten fir eine nachfol-
gende MLA-Untersuchung eingesetzt.




Zuné&chst wurde eine vergleichende Be-
wertung der MLA-Daten der mechanisch
gesiebten realen Fraktionen (real fractions)
mit den virtuellen Fraktionen (virtual frac-
tions) der ungesiebten Ausgangsproben
mit Fokus auf dem Y-Mineral Xenotym
durchgefiihrt.

Nach der ersten Arbeitsstufe wurden bei
dieser Bewertung teils folgende Schwie-
rigkeiten festgestellt:
® GStatistisch unsichere Auswertung durch

zu wenige Xenotym-Partikel in den vir-

tuellen KorngréBenfraktionen der unge-
siebten Ausgangsproben einerseits und
® Offensichtliche Abweichungen  zwi-
schen den Resultaten der realen und
virtuellen Fraktionen andererseits.
Es wurde daher eine zweite Arbeitsstufe
entworfen und durchgefiihrt, um die Ursa-
chen der scheinbar verfalschten bzw. unsi-
cheren Resultate heraus zu finden. Diese
Arbeiten umfassten folgende MaBnahmen:
® Dichtesortierung mit Schwerflissigkeit
an der Probe ,-500 feed” und getrennte

MLA-Messung sowohl der Leicht- als

auch der Schwerfraktion, um eine ver-

besserte Statistik flir Xenotym durch ei-
nen vergroBerten Partikelpool zu errei-
chen. )

® Ein zweiter, tiefergehender Anschliff

(,second cut”) auf dem ersten Dinn-

schliff (,first cut”) der Ausgangsprobe

4+125 regrind”, um zu Uberpriifen, ob
die festgestellten Abweichungen durch
eine Entmischung der Mineralien gemaB
ihrer Dichte bzw. KorngréBe im Harzbett
wahrend der Probenpraparation flr die

MLA verursacht wurden und,
® Eine Wiederholung der Praparation und

MLA-Messung an beiden Ausgangspro-

ben, um zu priifen, ob irgendwelche Ab-

weichungen durch Probeteilungsfehler

hervorgerufen wurden (insbesondere

bei der Probe ,+125 regrind”).
Die Schwerflissigkeits-Separation wurde
am Institut fir Mechanische Verfahrens-
technik der TU Bergakademie Freiberg mit
Na-Polywolframat bei einer Dichte von
2.95 g/cm® durchgefiihrt. Alle mechani-
schen Siebarbeiten erfolgten bei UVR-FIA
GmbH Freiberg auf einer Retsch AS-200
Rotap-Siebmaschine mit DIN-Sieben der
Maschenweiten 32; 63; 90; 125 und 160 p.

Alle hergestellten polierten Epoxidharz-
blocke mit den Kérnern der Siebfraktionen
bzw. der ungesiebten Ausgangsproben
waren Gegenstand einer MLA-Messung im
Geometallurgie-Labor des Institutes fur
Mineralogie der TU Bergakademie Frei-
berg (TU BAF). Als Software wurde die
MLA-Suite 2.907 von FEI mit einem Stan-
dard-Datensatz fiir die EDX-Spektren ge-
nutzt. Die Zuordnung der EDX-Spektren zu
Mineralien erfolgte mit Hilfe den Daten-
banklisten von Minldent, Webmineral und
IMA sowie eigener EDX Analysen.

An Ausgangsproben und realen Sieb-
fraktionen wurden chemische Analysen
mittels XRF und ICP-MS durchgeflihrt, um
den Gehalt an Seltenen Erden (REE) und
Yttrium (Y) etc. zu bestimmen.

Ergebnisse und Diskussion

Nachfolgend werden ausgewéhlte Zwi-
schenresultate der ersten Arbeitsstufe zu-
sammen mit den Ergebnissen der zweiten
Stufe dargestellt, welche die Untersuchun-
gen mittels Schwerfliissigkeits-Vorsortie-
rung der Ausgangsprobe ,-500 feed®, ei-
nen zweiten Anschliff des ersten Diinn-
schliffes von ,+125 regrind” und eine Wie-
derholung der kompletten Probenvorberei-
tung und MLA-Messung an neuen Teilpro-
ben beider ungesiebten Ausgangsproben
enthalt (vergleiche dazu Kapitel Methodik).

Dabei werden widerspriichliche und
voneinander abweichende Ergebnisse, so-
weit sie auftraten, auf Kosten von sonsti-
gen, konfliktfreien Daten in den Vorder-
grund gestellt. Untersuchungen, die durch-
geflihrt wurden, um Bewertungsprobleme
zu erkennen und zu lésen werden eben-
falls bevorzugt ausgewertet.

Unzureichende Xenotym-Partikel-
Pools bei Probe ,,-500 feed”

Aus den Ergebnissen der Arbeitsstufe |
an der ersten Ausgangsprobe ,-500 feed”
konnte eine ziemlich gute Ubereinstim-
mung hinsichtlich der Werte flir Mineralo-
gie und KorngréBenverteilung (PSD) nach
realer und virtueller Siebung fesigestellt
werden (Bild 3). Eine geringe Differenz
wurde beim Vergleich der virtuellen (,virtu-
al*) PSD-Kurve mit derjenigen der realen
Siebfraktionen von tatsdchlich gesiebten
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Proben (real screening) gefunden. Die PSD
der realen Fraktionen und die mittels Re-
kombination aus den Dichtesortierproduk-
ten errechnete zeigten sogar eine sehr gu-
te Ubereinstimmung.

Geringe Verschiebungen dieser GréBen-
ordnung mit anscheinend mehr Feinkorn
bei der PSD der virtuellen Siebung sind
vermutlich auf die so genannte PSD-Un-
terschatzung (PSD-underestimation ge-
man Mermillod-Blondin, 2016) bei Verwen-
dung virtueller Fraktionen zurlickzufihren.
Die Llcke zwischen den Kurven konnte
wahrscheinlich durch eine stereologische
Transformation geschlossen werden.

Bei der Auswertung der Aufschlusscha-
rakteristik traten dagegen statistische Pro-
bleme bei den virtuellen Fraktionen auf, die
im Fall von Xenotym, welches mit einem
Gehalt von maximal nur etwa 0,7 Mas-
se-% enthalten war, offenbar durch eine zu
geringe Anzahl an auswertbaren Mineral-
Partikeln verursacht wurden.

Im Bild 4 wird dieses Problem der ,nied-
rigen Partikelzahlen” dargestellt. Es zeigt
einen Uberblick der Partikelzahlen von Xe-
notym fiir alle untersuchten Proben und
Fraktionen im Vergleich mit einer statis-
tisch vorgegebenen Mindest-Partikelan-
zahl N, die in diesem Fall 25 betragt. Diese
Zahl N errechnet sich auf der Basis der fol-
genden Gleichung, die von Lamberg (2007)
angewendet wurde:

N = (100/CV)2. (1)

N reprasentiert dabei ein statistisch not-
wendiges Minimum an ausgezahlten Mine-
ralpartikeln, die einer MLA-Partikeldatei als
.Partikel-Pool“ eines Dinnschliffes zu
Grunde liegen missen, um einen Variati-
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Bild 3: PSD-Vergleich nach realer und virtueller Siebung (-500 feed)
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Bild 4: Partikelzahlen fiir Proben und Fraktionen nach virtueller und realer Siebung (-500 feed)

onskoeffizient CV von 20 % zu gewahrleis-
ten (Lamberg, 2007).

Wie man auf der linken Seite von Bild 4
sehen kann, starten alle Ausgangsproben
{gesiebt und ungesiebt) generell mit einem
ausreichend groBen ,Pool” von Xenotym-
Partikeln. Folgt man jedoch dem Trend der
Kurven in Richtung der rechten Seite, so
liegen alle realen Fraktionen von gesieb-
tem Aufgabematerial Uber der Basislinie
N = 25. Das trifft auch generell zu auf alle
Feinfraktionen unter 63 p. Im Gegensatz
dazu, beginnend mit der Fraktion 63-90 p,
tauchen die virtuell gesiebten Proben je-

doch mit zunehmender PartikelgréBe unter
die Linie N = 25 ab.

Durch MaBnahmen wie Vorsortierung
gemaB der Dichte vor der MLA-Messung
(vgl. Kurve >2.95 g/cm?® fraction), rechneri-
sche Verschmelzung der Partikelpools von
zwei Anschliffen mittels Software, als auch
Reduzierung der Zahl der virtuellen Sieb-
schnitte auf der groben Kérnungsseite
(ebenfalls mittels MLA-Software) konnte
dieser nachteilige Trend abgeschwacht
werden. Dabei wurde N zumindest teilwei-
se (ber 25 gehalten, was die statistische
Vertrauenswirdigkeit der Ergebnisse der
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Bild 5: Hauptsachliche bindre Xenotym-Verwachsungen, gesiebte und ungesiebte Proben (-500 feed)
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virtuellen Fraktionen verbesserte. Einige
der negativen Effekte von statistisch zu
kleinen Partikelpools werden beispielhaft
in den nachsten Bildern sichtbar.

Die Serie von sechs Saulen auf der lin-
ken Seite von Bild 5 zeigt die wichtigsten
bindren Verwachsungen von Xenotym flr
Ausgangsprobe und reale Siebfraktionen
der Probe ,-500 feed®, mit einem statis-
tisch ausreichend groBen Partikelpcol bei
allen Fraktionen.

Rechts davon folgt eine Serie von weite-
ren 6 Sdulen links der Mitte, die eine ziem-
lich sprunghafte Entwicklung der Verwach-
sungen mit der KorngréBe bei den Fraktio-
nen der ersten virtuellen Siebungsserie
zeigt. Ein solch unregelmaBiger Verlauf ist
ungewodhnlich und kann auf den verfél-
schenden Einfluss eines zu geringen Parti-
kelpools fiir Xenotym hinweisen (Bild 4).

Rechts der Mitte zeigen die néchsten
4 Saulen den Effekt einer Kombination von
erster und zweiter Messung der Aus-
gangsprobe der virtuellen Siebung. Durch
diese Wiederholungsmessung bei gleich-
zeitiger Reduktion der Anzahl der groben
Fraktionen konnte ein Pool von mehr als
25 gezadhlten Partikeln bei jeder Fraktion
gesichert werden, was dann einen glaub-
haften Trend wiederherstellte. Trotzdem,
und selbst nach einigen Verbesserungen
wiesen die meisten virtuellen Siebserien
(an ungesiebten Ausgangsproben) einen
etwas hoheren Anteil an Verwachsungen
auf als bei der realen Siebung. Das erinnert
an ahnliche Trends, Uber die Greet (2013)
berichtete.

Im Gegensatz dazu stehen jedoch die
Ergebnisse der auBersten rechten Sau-
lenserie von Bild 5. Hier konnte dieser
Trend nach virtueller Siebung der Dich-
tesortierfraktionen  und  nachfolgender
rechnerischer Rekombination (< 2.95 +
> 2.95 g/cm® = > < 2.95) nicht bestatigt
werden. Es wurden fast die gleichen Ver-
wachsungsanteile gefunden wie bei der re-
alen Siebung.

Als ein nachteiliger Nebeneffekt von zu
kleinen Partikelpools konnte selbst nach
Rekombination von Wiederholungsmes-
sungen an virtuell gesiebten Proben (,1st”
und ,new1”), keine schliissige theoreti-
sche Verwachsungskurve (,grade versus
recovery curve”) fir die groben Fraktionen
Uber 125 p kalkuliert werden. Durch ,Ver-
schmelzung"” der drei grébsten Fraktionen
in einen Partikelpool (+90 ) wurde hier je-
doch eine akzeptable Trendkurve wieder-
hergestellt, was einfach auf den Effekt
ausreichend vieler Xenotym-Partikel fir
eine sichere Auswertung zuriickzufiihren
ist.

Die Tabelle 1 soll einen fraktionsweisen
Vergleich des theoretischen kumulierten
Xenotym-Ausbringens bei einem Mineral-
gehalt von 95 % im Konzentrat zeigen, wie
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es aus den Verwachsungskurven abgele-
sen werden kann. Es zeigt sich, dass nur
geringe Differenzen zwischen realer und
virtueller Siebung im Bereich unter 90 p
auftreten. Bei den Fraktionen Gber 90 p tritt
jedoch ein Trend von generell geringerem 99 98 99 99
Ausbringen bei virtuell gesiebten Proben —
auf, der offenbar Ubereinstimmt mit den 95 % 98 98
scheinbar héheren Verwachsungsanteilen, around 70 around 80 93 92
die z. B. auch in Bild 5 gezeigt wurden. +80p combo 72 63 68
D|<_aser Trend der virtuellen Siebung von oot | % 7 58 o8
scheinbar etwas mehr Verwachsungen
{iber 90 p wird auch unterstrichen von | 125-1604 | & around 93 | ? | @aoundB2 | 88 | 88
< Bild 6. Diese Grafik veranschaulicht auBer- +125combo | 82 62 ? | 52 |
dem gut, wie hilfreich eine Voranreiche- +160 | bl T around 50 9 <40 78 | 79
rungsstufe z. B. mittels Schwerflissigkeit , = : : T
i ; : Anmerkung 1 in Tabellel: Fragezeichen “?" bedeutet, kelne Daten verfiigbar;
sein kann: um die Partikelzahlen bzw. den Anmerkung 2; Kursive Zahlen zeigen Resultate nach virtueller Siebung und rechnerischer Verschmelzung von Grobfraktionen.

Partikelpool der Mineralien mit geringem . p . .
P 9 9 Tabelle 1: Kumulatives Xenotym-Ausbringen bei einem Mineralgehalt von 95 % (-500 feed)

Gehalt zu vergroBern und damit die Zuver-
lassigkeit der mineralogischen Ergebnisse
nach virtueller Siebung zu verbessern.

Fir alle virtuellen Fraktionen, die zum
Schwermineralprodukt >2.95 g/cm® geho-
ren, kann eine gute Ubereinstimmung mit
den Fraktionen der realen Siebung konsta-
tiert werden hinsichtlich der Werte von Ge-
halts- und Ausbringensentwicklung (Bild 6).

Allerdings erforderte dieses Herangehen
tber eine Dichtefraktionierung mehr Ar-
beitsaufwand und zwei MLA-Aufnahmen
zusatzlich.

Weiterhin war ein méglicher ,Verlust”
von Xenotym-Wertmineral in der leichten
Fraktion zu beachten. Es stellte sich her-
aus, dass 9 von insgesamt 407 Xenotym-
kérnern in die Leichtfraktion ausgetragen
wurden, was einem geringen Verlust von
ca. 2 Partikel-% entspricht. Fiir den ent-
sprechenden elementaren Fehlaustrag von
Y wurde aus den Element-Gehaltswerten
der MLA-Daten errechnet, dass nur 0,8 %
des Yttriums in die Leichtfraktion gewan-
dert waren.

Im Bezug auf die Verwachsungs- bzw.
theoretische  Gehalts-Ausbringens-Cha-
rakteristik wurde praktisch nahezu keine
Differenz zwischen den Werten der Aus-
gangsprobe der Dichtesortierung und der
daraus abgetrennten Fraktion >2.95 g/cm?
gefunden (Tabelle 1).

Nach rechnerischer Rekombination von
Schwer- und Leichtfraktion der Dichte-
Vorsortierung aus den MLA-Daten wurde
auBerdem die beste Ubereinstimmung mit
der PSD der realen Siebung erreicht, was
in Bild 3 ersichtlich war.

Reprasentativitat und Entmischung
bei Probe ,,+125 regrind”

Bei der zweiten Probenserie, (,+125 re-
grind”), die untersucht wurde, waren die
Partikelpools im Gegensatz zur Probe
»-500 feed” fir Xenotym statistisch ausrei-
chend grof.

Beziiglich der Xenotym-Verwachsung
wurde eine leicht erhéhte Verwachsungs-

rate beim ersten Anschliff der ungesiebten
Ausgansprobe (Bild 7) (mittlere Saulen-
gruppe; ,virtual first cut”) festgestellt. Die-
se Differenz von ungefdhr 6 % zwischen
realer und virtueller Siebung konnte auf ca.
4 % reduziert werden durch rechnerische
Kombination der Daten von erstem und
zweitem Anschliff, wie in Bild 7 gezeigt
wird ({rechte Saulengruppe).

Beim Vergleich der Ergebnisse flr die
realen und virtuellen Fraktionen trat jedoch
ein deutlicher Unterschied auf hinsichtlich
Mineralogie und PSD, der nachfolgend
dargelegt wird.

In der Grafik von Bild 8 kann man z. B.
eine betrachtliche Abweichung zwischen
4 der 5 gezeigten PSD-Kurven der +125
regrind-Proben sehen. Dabei erinnert der
differierende Verlauf der PSD von unge-
siebten (virtuelle Fraktionen) und real ge-

siebten Proben (reale Fraktionen) im Prin-
zip an die Resultate von Petruk (2000) und
Lastra (2014). Die Ursachen der Unter-
schiede konnte in der Arbeitsstufe | nicht
im Detail herausgearbeitet werden, es wur-
de zundchst aber ein Probeteilungs- oder
Probenpréparationsfehler vermutet.

Nach Durchfiihrung eines zweiten, tiefer
gehenden Anschliffes (,second cut”) auf
dem ersten Anschliff (,first cut”) der unge-
siebten Probe in der Arbeitsstufe I, muss
als Hauptursache der Abweichungen eine
Entmischung der Partikel nach GréBe und
Dichte geschlussfolgert werden. Die Korn-
groBenunterschiede zwischen erstem und
zweitem Anschliff (1st und 2nd cut) kdnnen
klar in Bild 8 gesehen werden, wobei der
zweite Anschliff deutlich mehr Feinkorn
zeigt. Eine PSD-Verschiebung dieser Art
kann gut durch eine Entmischung gemaB

theoretical cumul. recovery Xenotime Wt%

Locking analysis, grade vs recovery curve,
Sample - 500 feed, real + virtual screening, + gravity separation

—o— -500 feed, 1st step,
real screen fract.
combo

—=— -500 feed, 15t step
virtual screen

-~—-500 feed, 2nd step
sample, virtual
screen

—————— -500 feed, 1st+2nd
combo virtual

recovered grade Xenotime (Wt %)

100 —=—-500feed, >2.95
g/em3 gravity
fraction real

Bild 6: Verwachsungskurven von Xenotym fiir ausgewéhite Proben (-500 feed)
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fractions after real and virtual screening

Bild 7: Vergleich von binéren Xenotym-Verwachsungen fiir reale und virtuelle Siebung (+125 regrind)

der PartikelgroBe erklart werden, wobei die
gréberen Fraktionen in Richtung des Harz-
blockbodens angereichert werden.

Eine ebenfalls in Sufe Il vorgenommene,
komplett neue Probenpraparation unter
Wiederholung des ersten Anschliffes
brachte keine erwihnenswerte Anderung
der PSD-Unterschiede. Ein Probeteilungs-
fehler wird daher als Ursache der beob-
achteten Abweichungen ausgeschlossen.

Um einen weiteren, mineralogischen
Beweis der Entmischung zu liefern, ist der
deutlich voneinander abweichende Zirkon-

gehalt des ersten und zweiten Anschliffes
(1st und 2nd virtual cut) in der folgenden
Grafik (Bild 9) u. a. zusammen mit den Er-
gebnissen der realen Siebfraktionen dar-
gestellt.

Hier zeigt der erste Anschliff (1st cut vir-
tual) ein generell erhdhtes Gehaltsniveau
mit bis zu Uber 20 % mehr Zirkon. Das
kann ebenfalls erklart werden mit einer an-
scheinend eingetretenen Seigerung des
schwereren Zirkons und anderer Schwer-
mineralien auf Kosten der leichteren Silika-
te wie Quarz wahrend des Einbettens der

100
~ actual sieve screening figures UVR, +125
regrind
a0
++ii}+++ recombination on MLA screen-PSD of
real sieve screen fractions
80

virtual MLA screen, +125regrind, 1st cut
(unscreened)
70
— % — virtual MLA-screen, +125 regrind, Znd
cut [step2 unscreened)
60 |
2% - virtual MLA screen, new MLA sample

£ +125 regrind (step2, unscreened)

40 o

Cumulative passing Wt5%

30 | a5

20

10 . -..-..‘.,.._.... i

head sample +125 regrind, PSD Cumulative Passing wt%,
on real and virtual fractions, MLA-ECD and sieve screening, *

particle size microns

1000

100

Bild 8: Vergleich der PSD nach realer und virtueller Siebung (+125 regrind)
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Kérner in Harz. Der Gehalt an Xenotym
war daher im ersten Anschliff gleichfalls
angehoben.

Die auftretende mineralogische Diffe-
renz zwischen realer und virtueller Siebung
konnte hier deutlich {wenn auch nicht voll-
standig) insbesondere fiir die feineren
Fraktionen reduziert werden durch eine
rechnerische Kombination der Partikel-
pools des ersten und zweiten Anschliffes
(combo cut 1+2).

Die Schlussfolgerung, dass eine Segre-
gation Ursache der festgestellten syste-
matischen Fehler ist, wird abschlieBend in
der Grafik von Bild 10 zweifelsfrei besta-
tigt.

Gestitzt auf einen Dichtefilter der MLA-
software, zeigt sich hier fiir die Anteile an
Leicht- und Schwermineralien eine be-
trachtliche Differenz vor allem zwischen
den ungesiebten Ausgangsproben flir die
virtuelle Siebung (virtual cut 1 und 2) aber
auch zu der errechneten Aufgabeprobe
der realen Fraktionen.

Der zweite (tiefere) Anschliff zeigt zum
Beispiel 41 % Mineralien > 4g/cm® wah-
rend der erste Anschliff fast 64 % davon
aufweist.

Schlussfolgerungen und
Empfehlungen

Aus den dargestellten Ergebnissen wird
geschlussfolgert, dass ein Herangehen auf
der Basis einer virtueller KorngréBenfrakti-
onierung ungesiebter Proben durchaus bei
der MLA genutzt werden kann, wenn die
auszahlbaren Partikelpools fiir jede einzel-
ne gewahlte Fraktion statistisch ausrei-
chend groB sind fiir das jeweils betrachte-
te Mineral. Als MaB kann dabei die Einhal-
tung eines Variationskoeffizienten von ma-
ximal 20 % angesetzt werden, wie es von
Lamberg (2007) empfohlen wurde.

Dabei muss jegliche Entmischung ge-
maB Kornung oder/und Dichte im Harzbett
fiir den Anschliff bei der Kérnerprobenpra-
paration vermieden werden.

Diese Vorbedingungen sind besonders
kritisch sowohl bei armen Erzen mit Wert-
mineralgehalten weit unter 1 % als auch
bei Kérnungsfraktionen > 90 p.

Insgesamt beflrwortet der Autor die An-
wendung des leichteren und gewéhnlich
preiswerteren Herangehens der virtuellen
Fraktionierung an ungesiebten Ausgangs-
proben. Dies gilt besonders dann, wenn
fein verwachsene Erze untersucht werden
sollen.

In Ubereinstimmung mit Petruk (2014)
wird bestéatigt, dass eine virtuelle Fraktio-
nierung geeignet ist flir vergleichende mi-
neralogische Studien, wobei Schlussfolge-
rungen erzielt werden, die denen auf Basis
von realen, mechanisch hergestellien
Siebfraktionen entsprechen.
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In Féllen, wo zweifelhafte bzw. wider-
sprilchliche mineralogische Ergebnisse
und/oder Bewertungsprobleme auftau-
chen sollten, werden die folgenden prakti-
schen MaBnahmen empfohlen, um die Zu-
verlassigkeit der Untersuchungen zu pri-
fen bzw. zu verbessern:
® Wiederhole die MLA-Messung an einer

reprasentativen Zweitprobe. Diese MaB-

nahme solite im Fall statistisch geringer

Zahlraten den Partikelpool des betref-

fenden Minerals etwa verdoppeln, wenn

man einfach beide MLA-Ergebnisse
rechnerisch kombiniert.
® Versuche eine Voranreicherung mittels

geeigneter Sortierprozesse wie z. B.

Dichtesortierung, wenn anwendbar. Die-

se MaBnahme kann den Partikelpool der

virtuellen Fraktionen im Fall von armen

Erzen z. B. mit wertvollen Schwermine-

ralien erheblich vergréBern.
® Reduziere die Anzahl der virtuell erzeug-

ten Partikelfraktionen soweit als mog-
lich, um den jeweiligen Partikelpool pro

Fraktion zu maximieren. Dies gilt beson-

ders flr die groben Fraktionen. Passe

die Schrittweite der Partikelfraktionen
aus dem gleichen Grund ggf. an.
® Erzeuge einen zweiten Anschliff auf dem
Originaldiinnschliff im Fall von vermute-
ten Verfélschungen durch Entmischung
nach der Dichte und/oder KorngroBe
wahrend der Probenpraparation. Kom-
biniere ggf. die Ergebnisse beider Schlif-
fe rechnerisch per Software.
® |m Fall von drohenden Entmischungs-
fehlern kann alternativ von Beginn an ei-
ner Empfehlung von Heinig (2015) ge-
folgt werden. Dabei werden die Harzblo-
cke mit den Kornerpréparaten senk-
recht zur Grundflache also in Richtung
der Schwerkraft-Seigerung geschnitten
und dann poliert.
Allerdings wird auch empfohlen, im Fall
von armen Erzen, die eine ziemlich grobe
Kérnungscharakteristik aufweisen (z. B.
betrachtliche Anteile >90 ) dem traditio-
nellen Weg der realen Siebfraktionen (nach
Siebung des Aufgabematerials) bevorzugt
zu folgen.

Fur die Kalkulation von wichtigen Pro-
zessbilanzen sollten bevorzugt keine MLA-
Mineralgehalte, sondern Ergebnisse ge-
eigneter chemischer Analysenverfahren
als Basis genutzt werden.
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Bild 9: Vergleich des Zirkongehaltes der virtuellen und realen Fraktionen (+125 regrind)
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Bild 10: Anteile an Leicht- und Schwermineralfraktion der Ausgangsproben (+125 regrind)
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