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Vergleichende Versuche 
zur Schwimmaufbereilung eines Graphits. 

Von Dr.-Ing. W. GROSS, Breslau, DipLBergingenieur, 
Dozent an der Techoischen Hochschule. 

(Eingeg. 3.19. 1922.) 

Am Ende meines Aufsatzes Uber das .Ansschtiumen sulfidischer 
Erze im Laboratorium" l) halte ich die Absicht auspesprochen, den 
Gang einer systematischen Untersuchung Uber die Schwimmaufbereitung 
eines Minerals zu verbffentlichen. 

Im folgenden handelt es sich um die Flotation von Graphit, der 
gewahlt wurde, weil an ihm rnit Sicherheit das gezeigt werden konnte, 
was Zweck der vergleichenden Versuche sein sollte. Graphit ist auch 
fur Deulschland das klassische Flotationsmaterial. 

Die in Frage kommende Graphitlagerstatte befindet sich bei dem 
Dorfe Sacrau, Kreis Mtinsterberg in Schlesien, und wurde bis zurn 
Jahre 1919 im Tagebau ausgenutzt. Die Gerechtsame trlgt den Namen 
Graphitbergwerk .Gltickauf". Das Vorkommen ist von T r a u b e  in 
seinem Buche: ,,Die Minerale Schlesiens" beschrieben. Demnach soll 
es sich um Lettenschichten handeln, die iiber Gneis lagern und den 
Graphit in 2-4 m machtigen Flbzen enthalten. Der Graphit sei teils 
erdig, teils feinktirnig und blgttrig. Bei einer persbnlichen Befshrung 
der Anlage hatten wir den Eindruck, dab es sich im Gegensatz zu 
Tra  u bes  Ausfllhrungen um eine pneumatolytisch metamorphe Um- 
wandlung des Gneises handelt durch in der Niihe befindliche Granit- 
intrusive, rnit einer Kaolinisierung der Feldspate bei gleichzeitiger 
Einwanderung des Kohlenstoffs. Unsere Untersuchungen waren aller- 
dings so k u n  und so prirnitiver Natur, daS hiermit nur eine Ansicht 
ausgesprochen werden soll, ohne da5 ich mich Put diese Theorie fest- 
legen mbchte. Die mikroskopische Untersuchung des Graphits ergab 
indessen rnit Sitherheit, daf3 es sich keinesfalls um erdigen, amorphen 
Graphit, sondern um Bltittchen handelt, welche durchschnittlich eina 
GrbBe von 0,01 mm aufweisen. Ober die LagerstActe selbst ware noch 
zu bemerken, dab nach Angaben des Besitzers durch Bohrung etwa 
50000 t Rohgraphit nachgewiesen sind , dieser enthllt etwa 3001, 
Kohlenstoft Das Matei ial liegt iu nahezu vbllig aufgewh:ossener 
Form vor und zerfallt beim Aufrtihren in Wasser, abgesehen von 
einer geringen Menge kleiner, unzersetzter Stllckchen nahezu voll- 
sundig in einen gleichmhbigen Schlamm. Hiervon hat man bei der 
friiheren Gewinnung Gebrauch gemacht, und man hat das Rohmaterial 
durch ein einfaches Schlgmmverfahren auf 45-50°/, Kohlenstoff an- 
gereichert. Das Produkt ging dann an GieBereien, in der Hauptsache 
aber nach Angaben des Besitzers als Schmiermittel an die Berliner 
StraBenbabn. 

Die Aufgabe war nun, zu nntersuchen, wie weit sich der Sacrauer 
Graphit durch irgendeines der Scbaumschwimmverfahren anreichern 
12ibt. Ehe ich indessen auf diese Untersuchungen eingehe, mu6 eine 
Vorfrage erledigt werden, nlmlich die Bestimmung des Kohlenstoff- 
gehaltes im Graphit, der fiir dessen Bewertung nahezu allein aus- 
schlaggebend ist. Da zeigt es sich nun, dai3 zwar in der Literatur, 
insbesondere in E. Donath ,  .Der Graphit" nnd A. Haenig,  .Der 
Graphit', eine ganze Beihe von Kohlenstoffbestimmungen aufgeftihrt 
sind, anderseits aber fiir die Zwecke eines Aufbereitungslabora- 
toriums nur wenige Anwendung finden kbnnen. Wir mussen be- 
stimmte Voraussetxungen machen, um eine Analysenmethode als Be- 
triebsprobe flir das Aufbereitungslaboratorium .annehmen zu kbnnen. 
Eine der ersten Forderungen, die vielfach zum Schaden des Betriebes 
in den Aufbereitungslaboratorien nicht erfUllt ist, ist die Schnelligkeit 
der Methode, damit die Ergebnisse sobald als mnglich dem Betriebe 
nutzbar gemacht werden kbnnen. Es soll ferner die Untersuchung 
mbglichst billig sein und von angelernten Krafteo ausgefuhrt werden 
kbnnen. Ober die Genauigkeit der gewahlten analytischen Methode 
wlre zu sagen, dab sie sich in solchen Grenzen halten soll, die den 
Maglichkeiten und Erfoi dernissen des Betriebes entsprechen. Im vor- 
liegenden. Falle erscheint mir eine Genauigkeit von f 1 "lo als ausreichend 
ftir die uberwachung des Betriebes. Welche Anforderungen an Ver- 
kaufsanalysen zu stellen sind, steht hier zunlchst nicht zur Dis- 
kussion. 

Wir haben nun eine game Reibe von Verfahren zur Bestimmung 
des Kohlenstoffs untersucht. Zunachst die Bestimmung nach Wi t t -  
s t e i n ,  sie erstrebt durch Schmelzen rnit Alkalien und Ltisen rnit 
konzentrierter Salzssure den Graphit von allen Beimengungen zu be- 
freien, den erhaltenen Kohlenstoff dann als solchen auszuwiegen. 
Da das Verfahren weder einfach noch genau genug erschien, Uosicher- 
'heiten bis zu 6"/, stellten sich ein, wurde es verworfen. Den Vorteil 
tec.hnischer Einfachheit und Schnelligkeit hat die sogenannte Ber- 
thiersche dozimatische Brennstoffprobe, die bekannt sein diirfte. 
Aber auch fur diese Probe konnten wir uns nicht entscheiden, f%lk 
doch der Verbrnuch an reinster Bleiglltte und an Tutten bei der 
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gro5en Anzahl der im'Betriebe vorzunehmenden Untersuchungen bei 
den heutigen Materialpreisen recht ins Gewicht. Ahnlich verhlilt es sich 
mit der Kohlenstoffbeslimmung nach Gin t l ,  die gute Ergebnisse 
liefert, aber durch den Verbiauch an schwer schmelzbarem Glas und 
reinster Bleiglatte wiederum unwirtschaftlich erscheint. Ein billiges 
und einfaches Verfahren, das sehr wohl in Erwagung gezogen werden 
kann, ist dann die Veibreunung im Muffelofen und Berechnungen 
der fliichiigen Substanz durch WBgung des Riickstandes. Die Genauig- 
keit der Bestimmungen laBt aber manches zu wunschen librig. Bei 
sehr reinem Graphit erhklt man zwar gentigend genaue Ergebnisse, 
Rohgraphit und Berge indessen lieferlen Zahlen rnit bis 5O/,, Fehler. 
Die Erklarung hierfiir ist eiafach. Sehr leicht entsteht eine backende 
ScbIacke, welche noch Kohlenstoffteilchen , trotz der Vorschrift des 
Umriihrens, emhalt, und d a m  vertliichtigen sich bei der Verbrennung 
aurh die Koh,enslure aus den Carbonaten, sowie schweflige Slure 
aus den Sulfiden. Noch weitere Verfahren wurden von uns unter- 
sucht, wir blieben aber dann nach Erwagen aller Umdtiinde bei der 
Verbrennung des Kohlenstoffs im Sauerstoffstrom nach A r t  der or- 
ganischen Elementaranalyse stehen. Ohne alle Feinheiten der wissen- 
scbaftlichen aoalytischen Methoden, wie doppelte Sauerstoffzufiihrung, 
Tropfenzlhler, Einsrhaltung von Palladiumchlorid zur Peststellung 
etwa sich entwickelnden Kohlenmonoxyds, anzuwenden, erhielten wir 
Resultate, die untereinander um nicht mehr als 0,5O/, abwichen. Ich 
mbchte bei dieser Gelegenheit auf einen hierzu ganz besonders ge- 
eignrten Verbrennungsofen hinweisen, einen sogenannten Silundofen 
der .Firma S t r b  h l e in  & Cie., Dtisseldorf, der sich rnit allen Sonder- 
einrichtungen gllnzend bewlhrt hat. Er ist ein elektrischer Wider- 
standsofen, bei dem zwei Silundstlbe als Heizwidersthde dienen. 
Temperaturen bis zu lloOo sind miihelos zu erreichen, und bei den 
von uns benbtigten von 6-800° zeigten nach 50 Betriebsstunden die 
Silundsabe keinerlei Veriinderungen. Ebensogut bewtihrte sich das 
zur Verbrennung benutzte Porzellanrohr , das nach dem S t r b  h 1 ei n - 
scben Patent auber den beiden zur Achse des Rohres normalen Off- 
n ngen, einseitig einen behonderen Tuhus zur Einftihrung des Sauer- 
s t f f s ,  am anderen Ende eine Linsen- und Spiegelvorrichtuag, von der 
Firma ,,Periskop" genannt, t i  Igt. Dieses gestattet sehr erwtinschter- 
weise die Beobachtung des Verbrennungsschiffchens und seiner Tem- 
peratur. Eine Verbrennung dauert 30-45 Minuten. Die entstehende 
Kohlensgure wird schlieblich in bekannter Weise durch Natronkalk 
aufgefangen und gewogen. Das Verfahren entspricht in allen Teilen, 
ich wiederhole nochmals, der Schnelligkeit, Billigkeit und Einfachheit 
in der AusfUhrung dem, was man fur eine Analysenmethode im Auf- 
bereitungslaboratorium voraussetzen mu& 

Wir kommen nun zu dem elgentlichen Thema der vergleichenden 
Versuche, wobei ich sofort die Einschrhkung mache, es werden nur 
zwei CharaKteristiscbe Verfahren uod ganz wenige Flotationsmittel zum 
Vergleich herangezogen. Die beiden Verfahren unterscheiden sich in 
der Art  der Schaumerzeogung: 1. wurde die gasflirmige Phase durch 
Einpeitschen von Luft mittels schnellaufendem Rilhrwerk eneugt, 
d. h. es ist eine maschinelle Einrichtung vom Typus der allbekannten 
Minerals Separation Standard-Maschine. 2. Die gasfbrmige Phase gelangt 
durch Einblasen von Druckluft durch einen porbsen Boden in das 
Flotationsgemisch. Typus der Maschioe nach Art der Cal low-  Zelle 
und des G r 6 nd  a l -  Patentes. Als Flotationsmittel kamen Hartholz- 
destillate der Holzverkohlungsinduslrie Hannover in Betracbt. Das 
Graphitrohmaterial bestand aus drei verschiedenen Sorten, die wir 
weiterhin als Rohgraphit I, I1 und 111 bezeichnen wollen, und die in 
ihrer Zusammensetzung weitgehende Obereinstimmung zeigten. So 
ergab eine Analyse des Rohgraphits I :  C 31,5, SiO, 31,15, Also, 24,6, 
Fe l,8, CaO + MgO 5,2, S 0,82, TiO, 1,26, zusammen 96,33, Rest Hydrat- 
wasseralkalien. 

Die Versuche gingen nun dahin, bei einem Minimum von Ver- 
brauch an Flotationsmitteln, wie Ublich ein Maximum an Ausbringen, 
bei m6plichst reinen Konzentraten zu erhalten. Die angenommene 
Arbeitsweise laSt sich einteilen in vorbereitende, in Vorversuche und 
in ahschlie5ende Untersuchungen. Die vorbereitenden Versuche sollten 
einerseits zur endgtiltigen Wahl eines Flotationsmittels aus den vier 
bereitgestellten Holzteerblen f tihren , anderseits den Entscheid iiber 
die Anwendung neutraler, saurer oder alkalischer Triibe treffen. Es 
folgten sodann die genannten Vorversuche, bei denen es darauf an- 
kam, die Menge des gewlhlten Flotationsmittels zu begrenzen, bei 
gleichzeitigem Erhalt eines zufriedenstellenden Resultats, und daran 
schlieijen sich dann die Enduntersuchungen an, hauptsaclllich zum 
Vergleich der beiden Schaumerzeugungsarten fur das zur Untersuchung 
stehende Mineral. 

1. Vorbe re i t ende  Versuche. 
Schiittelversuche irn Reagensrohr, wie ich sie friiher beschrieben 

habe'), ergaben, daf3 zunlchst, wie zu erwarten, eine Anreicherung 
des GrapKk in\ Schuni stattfindet, die Gangart im f 1iissigenDispersions- 
mittel niedersinkt. Ganz auffallend zeigte der einfache Heagenbrohr- 
versuch die geringe Eignung von reinem Leitungswasser. Es entstand 
ein geringer, unbesthdiger Schaum, der n u  wenig Graphit enthielt. 
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Alkali- und Slurezusatz verbesserten sofort seine Eigenschaften , ein 
haltbarer tiefschwarzer Schaum war dann das Ergebnis. Die vor- 
bereitenden Schtittelversuche brachten uns ferner die Ausscheidung 
des 01s Holzgeist beeeit-hneten TeerSls, das sich zur Schaumerzeugung 
hier als ungeeignet erwies. 

Wesentlich mehr konnte bei den Schiitlelversuchen im Reagens- 
glas nicht erreicht werden, ihnen folgten als weitere vorbereitende 
Versuche orientierende Flotationen in den beiden von mir in meinem 
friiheren Aufsalz?) als ,Janney-Maschine" und ,,Glasrohrapparat nach 
G r  6 n dal"  bezeichneten Eiarichtungen. Bei jedem einzelnen Versuch 
wurde ein Konzentrat, ein Mittelprodukt, sowie reine Berge zu erhalten, 
angestrebt. Die einzelnen Austrage wurden auf einer Nutsche ent- 
wtissert, bei 120° getrocknet, gewogen, und zwei bis drei Durchschnitts- 
proben wurden im Sauerstotfstrom verbrannt. Die Einwage hierzu 
betrug jedesmal 0,2 g. Aus sieben solchen vorbereitenden Versuchen 
will ich nur die  wichtigsten Ergebnisse erwahnen. Auf der Janney- 
Maschine wurde dabei feslgestellt, daB eine anfiinglich benutzte Triibe- 
konzentration von 1 : 8 ungiinstig, dagegen von 1 : 4 als giiostig an- 
gesehen werden mu5te. Jetzt erwiev sich auch das sogenannte 
Buchenholz-Neutral61 als ungeeignet und wurde ausgeschaltet. Die 
Konzentrate enthielten stets betrachtliche Mengen feiner Quarzteilchen, 
die aber im allgemeinen grtjber waren, als das eigentliche Flotations- 
material. Wir entschlossen uns daher das Rohhaufwerk einer Ver- 
s c h l b m u n g  zu unterziehen, die ja im Betriebe leicht durch eine 
Liutertrommel vorgenommen werden kann. Bei alien drei Roh- 
graphiten schieden wir auf diese Weise etwa ein Viertel der Einwage 
mit 8-10°/, Kohlenstoff &us. Dabei wurden die Rohgraphite auf 
36- 45 Ol0 Kohlenstoff angereichert. Der dritte bis siebente Versuch 
brachte einmal die Ausschaltuag alkalischer Trube, welche stets Kiesel- 
s2ure in das Konzentrat fiihrte, ferner eine geringe Umiinderung der 
Druckluftzelle. Es erwies sich namlich als vorteilhaft, wie ja langst 
bekannt, die Druckluft in m6glichst zahlreichen und feinen Strahlen 
in die Triibe einzufiihren. 

:2. V o r v e  r s u c  h e., 
Die nuu folgenden Versuche 8-13 mcichte ich als Vorversuche 

zusammenfassen. Wie eingangs gesagt, sollen sie die Menge a n  
Flotationsmitteln und Schwefelsaure begrenzen, und sie fiihrten zur 
Verwendung von 10 Troplen Buchenholz-Teer61 Nr. 3, einer schwarz- 
braunen ziernlich viscosen Flussigkeit, von der auf 500 g Einwage 
10 Tropfen bei drei Tropfen verdtinnter Schwefelslure zur Verwendung 
gelangten. Vor Abzug des zweiten Konzentrates wurden erneut 
drei Tropfen Buchenholz-Teertjl zugesetzt. Der entscheidende Versuch 
auf der Rifhrwerksmaschine hatte folgendes Ergebnis: Einwage 500 g 
Rohgraphit 11; es wurden erhalten ein erstes Konzentrat 84,5 g mit 
84,32 o/o C, ein zweites Konzentrat 59,5 g mit 78,M O l 0  C. 

3. A b s  c h 1 i e a e n d  e l v e r  s:u c he. 
Ihr Er- 

gebnis ist ftir die Frage der Aufbereitung des Sacrauer Graphits nach 
dem Schaumschwimmverfabren durchaus ermutigend. Alle drei Graphit- 
sorten lassen sich recht weitgehend anreichern, Rohgraphit I auf 
9OQ/,, Kohlensfoff, bei relativ gr6Meni Verbrauch a n  Aotationsmitteln. 
Die Rohgraphite I1 nnd I11 enthalten im ersten Konzentrat ungefahr 
80u/, C, im zweiten 60°1,. Dafitr ist die Menge an aus ebrachtem Gut 

haufwerk enthaltenen Kohlenstoffs ergibt. Berechnet man das Aus- 
bt ingen auf das der Flotation zugefifhrte Material nach Abschlammen 
der groben Berge, so steigt das Ausbringen a u l  75-90°/,. Der Ver- 
brauch an Flotationsmitteln bewegt sich dabei in  den Grenzen des 
fiblichen und errechnet sich auf 0,486 kg ftir 1 t Rohgraphit. Im Be- 
triebe diirfte indessen diese Zahl durch Wiederverwendung der be- 
nutzten Flotationswbser urn 26-30°1,, sinken. Der Aufwand an ver- 
dtinnter Schwefelsgure (spez. Gew. 1,5) betragt 0,233 kg f U r  1 t Hauf- 
werk. NLihere Angaben iiber das Ergebnis der Versuche 14-20 sind 
aus der nachstehenden Tabelle zu entnehmen. 

Ein Urteil fiber die Eignung des einen oder anderen Verfahrene 
in bezug auf die maschinelle Einrichtung hier auszusprechen, will ieh 
unterlassen, da man mir mit Recht vorhalten ktjnnte, dai3 diese Labo. 
ratoriumsversuche in kieinem Madstab und in einer einzigen Zelle vor- 
genonimen, niemals das exakte Bild des wirklichen Betriebes geben 
k6nnen. Der Zweck ineiner Ausftihrung ist ja auch nur, den Arbeits 
gang fitr vergleichende Untersuchungen auf dem Gebiete des Schaum. 
schwimmverfahrens zu xeigen, so, wie er sich bei uns im Unterrichi 
und bei Gutachten aus langer Erfahrung ergeben hat. 

- -- - ~ -- - ____ - - 

Es folgen nun die sbschlieaenden Versuche Nr. 14-20. 

gri$Ber, so d a 5  sich ein Gesamtausbringen von 70-80 8 lo des im Roh- 




