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RESUME 

L’extraction et la purification du tantale, et du niobium est une des questions préoccupantes de 

l’industrie des matériaux utiles pour les nouvelles technologies. Les procédés verts visant à exclure 

l’acide fluorhydrique, jugé très polluant et toxique pour l’environnement sont les plus préconisés. 

Ainsi, le présent travail se focalise sur le grillage alcalin et la lixiviation à l’eau du minerai de 

coltan de la zone d’exploitation de Mwenga au Sud-Kivu. Le but de cette étude est d’extraire le Ta 

et Nb dans ce minerai de coltan et produire un oxyde mixte de Ta et Nb. Les conditions thermody-

namiques et les paramètres optimaux de l’extraction du Ta et Nb ont fait l’objet de cette étude. 

Elles ont été envisagées par l’utilisation de carbonate de potassium, qui est très peu citée dans la 

littérature. La méthodologie de surface des réponses a permis d’optimiser des paramètres de gril-

lage alcalin. Le plan expérimental de Box-Behnken de 27 expériences a été mis en place et les 

paramètres analysés sont les suivants : température de fusion, granulométrie, temps de fusion et le 

ratio K2CO3/coltan.  

Les résultats obtenus montrent que les conditions optimales de l’extraction de tantale sont simi-

laires à celles de niobium. Les conditions optimales obtenues sont les suivantes : température de 

950°C, granulométrie se trouvant entre 150 et 106 µm, le temps de fusion de 2h20’et le ratio 

K2CO3/coltan de 13,2/10. Le grillage du coltan dans ces conditions optimales a abouti à un rende-

ment d’extraction de 46,55% pour le Ta et de 69,76% pour Nb. Parmi ces paramètres étudiés, seul 

le ratio K2CO3/coltan a été trouvé comme paramètre ayant une influence très significative sur le 

rendement d’extraction de Ta et de Nb.  Le ratio K2CO3/coltan a été augmenté pour améliorer le 

rendement d’extraction, les autres paramètres n’ont pas été modifiés. L’augmentation du ratio 

K2CO3/coltan jusqu’à 19,8/10 a abouti à un rendement de 64,92% pour Ta et 78,43% pour le Nb. 

Le carbonate de guanidine (CN3H5)2H2CO3) a été utilisé pour précipiter le Ta et Nb contenus dans 

les solutions obtenues après leur extraction dans les conditions optimales. Des quantités respectives 

de 4, 8, 12,16 et 20 g de carbonate de guanidine ont été ajoutées dans 200 mL des solutions conte-

nant le Ta et Nb. Les résultats d’analyses XRF des oxydes produits montrent des teneurs respecti-

vement de 72,19%, 77,27%, 74,68%, 75,77% et 77,41% en oxyde mixte de Ta et Nb. Ces résultats 

donnent une voie d’extraction et de purification de tantale et de niobium que celle utilisant le KOH.   

Mots clés : Coltan de Mwenga ; tantale et niobium ; grillage au carbonate de potassium ; carbo-

nate de guanidine ; Oxyde mixte de Ta et Nb. 
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ABSTRACT 

The extraction and purification of tantalum and niobium is one of the most pressing issues facing 

the materials industry. Green processes aimed at ex-cluding hydrofluoric acid, considered highly 

polluting and toxic for the environment, are the most precocious. The present study focuses on 

alkaline roasting and water leaching of coltan ore from the Mwenga mining area in South Kivu. 

The aim of this study is to extract Ta and Nb from this coltan ore and produce a mixed oxide of Ta 

and Nb. The thermodynamic conditions and optimum parameters for extracting Ta and Nb were 

the subject of this study. They were considered using potassium carbonate, which is rarely cited in 

the literature. The surface response methodology was used to optimize alkaline roasting parame-

ters. The Box-Behnken experimental design of 27 experiments was implemented and the parame-

ters analyzed were: temperature, particles size, roasting time and K2CO3/coltan ratio. 

The results obtained show that the optimum conditions for tantalum extraction are similar to those 

for niobium. The optimum conditions obtained are as follows: temperature 950°C, grain size be-

tween 150 and 106 µm, melting time 2h20min and K2CO3/coltan ratio 13.2/10. Roasting coltan 

under these optimum conditions resulted in an extraction yield of 46.55% for Ta and 69.76% for 

Nb. Of the parameters studied, only the K2CO3/coltan ratio was found to have a highly significant 

influence on Ta and Nb extraction yields.  The K2CO3/coltan ratio was increased to improve ex-

traction yield, while the other parameters remained unchanged. Increasing the K2CO3/coltan ratio 

to 19.8/10 resulted in a yield of 64.92% for Ta and 78.43% for Nb. Guanidine carbonate 

(CN3H5)2H2CO3) was used to precipitate Ta and Nb from the solutions obtained after extraction 

under optimum conditions. Respective quantities of 4, 8, 12, 16 and 20 g of guanidine carbonate 

were added to 200 mL of the solutions containing Ta and Nb. XRF analysis of the oxides produced 

showed contents of 72.19%, 77.27%, 74.68%, 75.77% and 77.41% mixed Ta and Nb oxide respec-

tively. These results provide an alternative extraction and purification route for tantalum and nio-

bium to that using KOH.  

 

Keys word: Coltan ore of Mwenga; tantalum and niobium; alkali roasting using potassium car-

bonate; carbonate guanidine; mixed-oxide (Ta, Nb). 
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AVANT-PROPOS 

Le présent travail de mémoire s’inscrit dans le cadre de l’obtention du diplôme de Master en 

Sciences Chimiques, option : Contrôle et Analyses Chimiques. L’idée de réaliser ce travail est née 

de la nécessité d’élargir les procédés d’extraction et de purification des minerais de coltan de la 

région du Kivu, en République Démocratique du Congo. Le coltan étant l’une de source importante 

qui alimente l’économie locale dans cette région, il était nécessaire d’orienter des études vers les 

voies d’extraction propre dans l’optique de valoriser les ressources minérales locales. C’est ainsi 

qu’on a opté à optimiser les paramètres d’extraction du tantale et de niobium par grillage au car-

bonate de potassium. Cette étude passe par la production d’un oxyde mixte de tantale et de niobium, 

cet oxyde est un intermédiaire important dans la purification de tantale et de niobium, et peut être 

un précurseur clé des divers autres matériaux de base utilisés en industrie. 

Dans la littérature, les procédés d’extraction plus respectueux de l’environnement sont beaucoup 

plus orientés vers l’utilisation de KOH lors de la décomposition d’un minerai de tantale et de nio-

bium. Cependant, les difficultés liées à la séparation liquide-liquide de tantale et de niobium dites 

à un pH extrêmement supérieur des solutions alcalines issues de l’extraction, le coût de KOH et la 

corrosivité des solutions KOH, limitent le procédé au KOH.  La méthode de précipitation par le 

carbonate de guanidine reste la plus préconisée pour la précipitation de tantale et de niobium en 

vue de produire un oxyde mixte. 

Les résultats de ce travail contribuent à la connaissance sur la thermodynamique du grillage au 

carbonate de potassium ; les impuretés susceptibles d’être extraites du coltan pendant l’extraction 

sont cernées. Egalement, les conditions optimales obtenues lors du grillage de minerai de coltan 

par le carbonate de potassium pourraient éclairer l’industrie à se servir aussi du carbonate de po-

tassium 
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INTRODUCTION GENERALE 

Le sous-sol de la République Démocratique du Congo (RDC) est une riche réserve en ressources 

minérales (Mantz, 2008 ; Yango, 2015). Les principales ressources minérales qu’on y retrouve sont 

regroupées en minerais de cuivre, cobalt, zinc, uranium, et de diamant (Bartl et al., 2018). A cela 

s’ajoutent  quelques métaux précieux telles que l’or et la platine; et quelques combustibles fossiles 

(Mukasa & Buraye, 2009). Les minerais d’étain, tungstène et tantale (3T, en abrégé) regroupant la 

colombo-tantalite, la cassitérite et le wolframite sont   présents en RDC. 

Le tantale (Ta) et le niobium (Nb) sont deux métaux réfractaires présents dans le minerai de co-

lombo-tantalite. Ils   possèdent des propriétés chimiques et physiques similaires (Shikika et al., 

2020),  ce qui  rend leur séparation difficile au niveau industriel (Nguyen &  Lee, 2019). Ainsi, ils 

sont presque toujours ensemble dans leurs minerais (Ayanda & Adekola, 2011 ; Nguyen & Lee, 

2019). La résistance à la corrosion, la conductivité et la constante diélectrique élevées que possè-

dent le tantale et le niobium (Ta-Nb) justifient leur demande croissante dans la technologie mo-

derne (Shikika, 2021).  Le Nb est utilisé dans la fabrication des automobiles, de l’acier faiblement 

allié, dans l’aéronautique et dans le nucléaire (Nete, 2009 ; Deblonde et al., 2019). En revanche, le 

Ta est utilisé dans la fabrication des condensateurs électroniques miniaturisés et  des semi-conduc-

teurs pour les nouvelles technologies (Micheau et al., 2019). 

Dans la croûte terrestre, il existe plus de 150 minéraux de Ta-Nb groupés en deux catégories, les 

tantalo-colombites et les colombo-tantalites (Nete, 2009 ; Kabangu, 2014). Les tantalo-colombites 

sont des minerais riches en Ta par rapport au Nb, mais possédant une teneur exploitable en Nb 

(Habinshuti et al., 2022). Par contre, lorsque la teneur en Nb est supérieure à celle du Ta, le minerai 

est appelé colombo-tantalite. Ils sont toujours associés au fer et aux manganèse dans leurs minerais 

(Habinshuti et al., 2021). Le pyrochlore [NaCaNb2O6F] et la colombite [(Fe, Mn) (Nb, Ta)2O6]  

sont majoritairement les minéraux à base de Nb (Gunn, 2013 ; Kabangu, 2014). Tous ces minerais 

alimentent les industries des matériaux et des technologies utilisant le tantale et le niobium (Ayanda 

& Adekola, 2011 ; Kabangu & Crouse, 2012). En RDC, plus précisément dans sa partie Est, la 

colombo-tantalite connue en Afrique sous le nom de coltan reste la principale source du Ta et Nb.  

La demande en Ta et en Nb est toujours croissante depuis quelques décennies à tel enseigne que la 

production de Ta-Nb à partir des minerais ne satisfait pas aux besoins industriels actuels. Ainsi, le 
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recyclage et la récupération de ces métaux à partir des déchets électroniques et autres équipements 

métalliques ont été développés (Nikishina et al., 2014). 

Des études antérieures (Zhu & Cheng, 2011 ; Kabangu, 2014 ; Nguyen & Lee, 2019) ont montré 

que la lixiviation acide et la fusion alcaline sont les méthodes de décomposition et de mise en 

solution du Ta-Nb les plus utilisées.  La décomposition et la mise en solution  de  Ta-Nb nécessite 

ainsi des conditions chimiques agressives (Shikika et al., 2021). L’acide fluorhydrique (HF) est le 

solvant le plus utilisé, car ces deux métaux s’y dissolvent en quantité appréciable (Zhu & Cheng, 

2011 ; Deblonde et al., 2016). Cependant, son impact négatif, sur la santé et l’environnement im-

pose le développement d’autres procédés alternatifs. Environ 6-7%  de HF sont perdus durant la 

lixiviation  sous forme des gaz toxiques dans l’air (Wang et al., 2009).  De même,  la génération 

des eaux usées contenant du fluor  augmente le coût de traitement avant leur évacuation (Kabangu, 

2014). 

Pour s’affranchir de ces inconvénients, une autre approche de décomposition du colombo-tantalite 

par le bifluorure d’ammonium (NH4F.HF) a été adoptée (Shikika et al., 2024). Le bifluorure d’am-

monium a pour avantages d’être facilement manipulable et peut être transporté sans danger par 

rapport à l’acide fluorhydrique. Le minerai de coltan est mélangé avec NH4F.HF dans un bécher 

en téflon, après ce mélange est décomposé à une température comprise entre 200-400°C. Après la 

décomposition, le mélange obtenu est lixivié avec de  l’eau  à température ambiante sous agitation 

(Kabangu & Crouse, 2012). Cependant, NH4F.HF présente un inconvénient sur l’environnement ; 

durant la décomposition, il y a éjection d’une quantité importante  de gaz contenant un mélange 

d’ammoniac (NH3) et d’acide HF dans l’air (Shikika, 2023). 

Une autre approche a été utilisée, elle s’applique sur les minerais  de Ta-Nb à faible teneur  en 

utilisant les réactifs alcalins (Nete, 2009 ; Ayanda & Adekola, 2012 ; Abdel Wahab et al., 2022). 

Le minerai de coltan est mélangé avec un réactif alcalin, généralement KOH ou NaOH. Après, ce 

mélange est introduit dans un four  travaillant à des  températures comprises entre 300 et 550°C 

(Wang et al., 2009). Après la fusion,  la mise en solution de Ta-Nb est réalisée avec l’eau ou avec  

l’acide chlorhydrique à la température ambiante (Wang et al., 2009 ; Wang et al., 2010). 

Nombreuses études (Wang et al., 2009 ;Wang et al., 2010; Shikika et al., 2021 ; Habinshuti et al., 

2022 ; Habinshuti et al., 2023) portant sur la fusion  du minerai de coltan avec les réactifs alcalins 
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ont été réalisées  en utilisant l’hydroxyde de potassium (KOH) comme fondant. Après leur extrac-

tion, le Ta-Nb sont séparés dans  les lixiviats alcalins par extraction liquide-liquide ou par précipi-

tation aux moyens des réactifs appropriés (Habinshuti et al., 2023). Le carbonate de guanidine 

(CN3H5)2H2CO3) est l’agent précipitant préconisé dans les recherches récentes ; il a une grande 

sélectivité pour précipiter le Ta et Nb dans les lixiviants alcalins (Habinshuti et al., 2022 ; 

Habinshuti et al., 2023). Cependant, l’utilisation de KOH n’est pas encore appliquée au niveau 

industriel pour remplacer valablement HF, à cause des difficultés de séparer le Ta et le Nb dans le 

milieu alcalin après lixiviation. Aussi, l’hydroxyde de potassium coûte cher (Shikika, 2023). 

Ainsi, deux études  (Maiorov et al., 2011 ; Nikolaev et al., 2012) portant  sur  la possibilité d’utiliser 

le carbonate de potassium (K2CO3) pour extraire le Ta et Nb ont été réalisées. Le minerai a été 

mélangé avec le K2CO3. Ce mélange réalisé a été introduit dans un four en variant la témpérature 

entre 700-900°C. Le grillage a été effectué en variant le temps entre 5-10h. Le produit obtenu après 

fusion a été lixivié dans l’eau distillée. Malheuresement, les  rendements d’extraction  de Ta et Nb 

obtenu étaient très faible (35%).  

Notre recherche a été motivée par le souci d’étudier la possibilité d’optimiser les paramètres d’ex-

traction de Ta et Nb pour voir les conditions dans lesquelles on peut améliorer le rendement d’ex-

traction de Ta et Nb pendant le grillage d’un minerai de coltan par le K2CO3. Pour cela, une étude 

thermodynamique sur le grillage du minerai par le carbonate de potassium peut aider à comprendre 

la spontanéité des réactions qui peuvent se dérouler pendant le grillage. A nos connaissances, ce 

travail n’a pas encore été réalisé.  

Dans la région du Kivu, le coltan fait partie des minerais qui alimentent l’économie locale (Mukasa 

& Buraye, 2009). Quelques travaux scientifiques (Shikika et al., 2020; Shikika et al., 

2021 ; Shikika et al., 2021; Shikika et al., 2022; Shikika et al., 2023, Shikika et al., 2024 ) portant 

sur la caractérisation, l’extraction et la purification de Ta et Nb dans le minerai de coltan du Kivu 

ont été réalisés sur  des zones d’exploitation artisanale de Lulingu, Numbi et Kakanga. Cependant, 

à notre connaissance, le coltan de Mwenga n’a jamais fait l’objet d’étude.  

Toute étude allant dans le sens d’apporter une plus-value à la chaîne de valeur de ces matières 

premières ne fera que contribuer à la croissance économique de la sous-région. L’exploitation de 

ces minerais est essentiellement artisanale. L’introduction des outils d’extraction et de purification, 

étudiés scientifiquement, pourraient réduire les risques socio-économiques qui accompagnent cette 
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exploitation. En vertu du code minier 2018, en vigueur jusqu’à présent, il est interdit d’exporter les 

minerais à l’état brut sans une transformation locale. Ce travail a pour intérêt d’extraire le tantale 

et le niobium et les purifier sous forme mélange d’oxydes mixtes de tantale et de niobium en utili-

sant un procédé simple et fiable sur le plan environnemental. Le mélange d’oxydes mixtes généré 

est un produit commercialisable répondant aux exigences de la loi. 

L’objectif général de ce travail est d’étudier un procédé moins polluant pour extraire le tantale et 

le niobium contenus dans un minerai de coltan de Mwenga, au Sud-Kivu, en RDC. Ainsi pour 

atteindre cet objectif, les objectifs spécifiques sont les suivants : 

1. Caractériser le minerai de tantale et de niobium de la zone d’exploitation considérée ; 

2. Réaliser une modélisation thermodynamique pour comprendre théoriquement la sponta-

néité des réactions susceptibles de se produire lors du grillage du coltan par le K2CO3 ; 

3. Déterminer les paramètres optimaux du grillage de coltan par le K2CO3 ; 

4. Précipiter le tantale et le niobium contenus dans les solutions obtenues après extraction en 

utilisant le carbonate de guanidine et caractériser ces produits obtenus après précipitation. 

Afin d’atteindre ces objectifs, cette étude est guidée par les hypothèses suivantes : 

1. Le minerai de Mwenga serait riche en tantale et/ou niobium ;  

2. Les données de modélisation thermodynamiques auraient une influence sur l’extraction des 

éléments chimiques majeurs qui composent le minerai de coltan de Mwenga ; 

3. Les paramètres de la fusion alcaline (granulométrie, ration K2CO3/minerai, température, 

durée) influencent sur le rendement d’extraction Ta et Nb ; 

4. Les conditions de précipitation de Ta et Nb ont un effet sur la qualité des oxydes mixtes de 

Ta et Nb. 

Ainsi, le présent travail est réparti en trois chapitres. Le premier chapitre présente la revue de la 

littérature. Le deuxième chapitre porte sur les matériels et les méthodes utilisés dans ce travail. 

Enfin, le troisième chapitre présente et discute les résultats. 
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CHAPITRE I: REVUE DE LA LITTERATURE 

I.1 Généralités sur le tantale et du niobium 

I.1.1 Propriétés chimiques et physiques du tantale et du niobium 

Le tantale (Ta) (Z=73) et le niobium (Nb) (Z = 41) sont deux métaux de transition qui appartiennent 

au groupe V du tableau périodique. Leurs configurations électroniques sont respectivement [Xe] 

4f14 4d3 6S2 et [Kr] 4d4 5S1. Le Tableau I.1 montre que leurs propriétés chimiques et physiques 

sont similaires, en plus ils sont tous deux dans les mêmes minerais (Shikika, 2021). 

Dans la nature, le Ta et Nb sont stables dans les composés à l’étage d’oxydation +V à cause d’un 

petit nombre d’électrons sur la sous-couche s et d. Bien que le Ta possède des propriétés métal-

liques, il y a  certains composés de Ta ayant des propriétés similaires aux non-métaux (Nete, 2013).  

Au sens de Lewis, le Ta et Nb sont des ions qui ont tendances à s’hydrolyser facilement. Par con-

séquent, les deux sont solubles dans des conditions de pH inférieur à un ou dans des solutions qui 

forment des complexes tels que les solutions contenant l’ion fluorure ou oxalate (Deblonde, 2022). 

Le Ta et Nb à l’état métallique sont ductiles et ont une masse volumique élevée et une température 

d’ébullition aussi élevée. Ils sont également supraconducteurs de la chaleur et de l’électricité. Ils 

sont très résistants à la corrosion, à des hautes températures et leurs points de fusion sont élevés 

(Shikika, 2023).             

Tableau I.1: Propriétés chimiques et physiques du Ta et Nb (Gunn, 2013). 

Propriétés Valeur 

Noms Niobium Tantale 

Symbole Nb Ta 

Numéro atomique 41 73 

Structure électronique [Kr] 4d4 5S1 [Xe] 4f14 4d3 6S2 

Masse atomique (g/mol) 92,91 180,85 

Masse volumique (Kg/m3) à 25°C 8578 16670 

Température de fusion (°C) 2468 2996 

Température d’ébullition (°C) 4930 5425 

Dureté 6,0 6,5 

Résistivité atomique (nΩ m) à 25°C 144 134 

Structure cristalline Cubique centré Cubique centré 

Rayon atomique (pm) 64 64 

Conductivité électrique (Sm-1) 6,6  106 8,1  106 
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I.1.2 Production mondiale du tantale et du niobium 

Le tantale et le niobium font partie des minéraux tellement rares dans la croute terrestre, cela in-

fluence sur leur production et sur leur prix sur le marché. Le Ta étant moins abondant dans la croûte 

terrestre, sa production mondiale est de 500 à 2000 tonnes par an. La production mondiale annuelle 

du Nb est estimée à 100 000 tonnes par an (Deblonde et al., 2019). 

La production du niobium augmente rapidement en raison de la croissance en besoin de téléphone 

mobile et  de  l’industrie de l’acier au sein du marché international (Nikishina et al., 2014). Tandis 

que le progrès de l’industrie électronique justifie la croissance de la demande en tantale. La Figure 

I.1 montre que la production mondiale en 2018 et 2019 a été en grande partie dominée par le coltan 

en provenance de la RDC (Habinshuti et al., 2021). 

 

Figure I.1: Production mondiale du minerai de tantale et de niobium en 2018 et 2019 (Habinshuti et al., 2021). 

I.1.3 Produits commercialisables de tantale et de niobium 

Les concentrés des minerais de Ta et Nb produisent différents produits commerciaux après décom-

position et purification. Les plus rencontrés sont: les pentoxydes (Ta2O5, Nb2O5), les pentachlo-

rures (TaCl5 et NbCl5), les complexes fluorures (K2TaF7, K2NbF7), le ferroniobium , ainsi que la 

poudre du Ta (Nikishina et al., 2014). Les dérivés du niobium produits à partir de Nb2O5 et de 

ferroniobium incluent les aciers à base de niobium, le Nb métallique, le carbure de Nb, les hydrures, 
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les niobiates alkalins (LiNbO3, NaNbO3 et KNbO3).   Pour le Ta, d’autres produits dérivés de Ta2O5 

tels que le Ta métallique, le carbure, oxalate, nitrure, etc.  sont commercialisés (Deblonde, 2022). 

I.1.4 Application du tantale et du niobium 

Après la découverte de Nb, nombreuses applications ont été aussi découvertes. Le Nb est con-

sommé en grande quantité dans l’industrie de l’acier où il est utilisé pour renforcer ses propriétés 

mécaniques et pour le rendre de plus en plus résistant à la corrosion (Deblonde, 2022). Les aciers 

produits servent à la construction des voitures, des bâtiments, des navires et des équipements de 

raffinerie (Shikika, 2023). Nombreux de leurs produits dérivés, par exemple, les carbures de Ta et 

les carbures de Nb sont utilisés dans la fabrication des objets de coupe. Par ailleurs, le Ta est lar-

gement utilisé en électronique dans la fabrication des condensateurs. Le Ta2O5 pure est utilisé dans 

la fabrication des fines couches diélectriques (Deblonde, 2022). 

I.1.5 Chimie des oxydes de niobium et d’oxyde de tantale 

Les oxydes de Ta et de Nb sont insolubles dans les solutions d’acides inorganiques à l’exception 

de l’acide fluorhydrique (HF). Ces oxydes sont synthétisés à partir des oxydes hydratés par calci-

nation (Nete, 2013). Les oxydes hydratés de Ta ou de Nb paraissent plus réactifs en milieu alcalin. 

Pour des solutions faiblement basiques (7< pH <9 ), les espèces en solutions sont instables et finis-

sent par précipiter sous forme de Ta2O5 et Nb2O5, tous deux hydratés (Deblonde, 2022). 

Le procédé de chloration transforme les oxydes de Ta et de Nb  en  deux produits (TaCl5 et NbCl5), 

qui peuvent  être séparés par distillation fractionnée (Nete et al., 2017). La chloration consiste à 

une transformation d’un concentré de Ta et de Nb par le chlore gazeux à une température comprise 

entre 750-850°C. Les produits formés sont illustrés par les équations I.1 et I.2 (Shikika, 2023). 

Ta2O5 + 5Cl2  + 5 C  →  2TaCl5    +  5CO                                                                (I.1) 

Nb2O5 + 5Cl2  +  5C  →   2NbCl5    +  5CO                                                              (I.2) 

L’oxyde de Ta  réagit avec CCl4 (équation I.3) à haute pression et à haute température, par contre 

l’oxyde de Nb réagit à son tour avec  le SOCl2 (équation I.4) dans les mêmes conditions pour 

former le chlorure de Nb (Nete, 2013). 

Ta2O5    + 5CCl4    →      2TaCl5    +  5COCl2                                                       (I.3) 

Nb2O5 + 5SOCl2 →    2NbCl5    +  5SO2                                                                (I.4) 



Optimisation des paramètres d’extraction du tantale et du niobium contenus dans un minerai de 

coltan de Mwenga, Sud-Kivu, RDC 

8 
 

I.1.6 Minéralogie et minerais du tantale et du niobium 

Actuellement, plus de 150 minéraux de Ta et de Nb sont connus (Nete, 2009). Le Tableau I.2 

montre  les principaux minéraux de Ta et Nb (Nikishina et al., 2014). Le Ta et Nb sont associés 

dans les minerais de colombo-tantalite présents dans les roches durs tels que les pegmatites, les 

granites et le carbonatites (Gunn, 2013; Habinshuti et al., 2021; Habinshuti et al., 2022). Ils  se 

trouvent dans la nature à l’état combiné avec d’autres éléments chimiques, jamais à l’état natif 

(Gunn, 2013). En grande partie, la plupart des minerais de Ta et de Nb rencontrés dans la croûte 

terrestre sont des oxydes (Nikishina et al., 2014). Très rares sont sulfurés, sulfatés ou phosphatés 

(Gunn, 2013). Néanmoins, il existe des minéraux de Ta et Nb dans la nature sous forme des sili-

cates, sauf ils n’ont pas d’importance économique, leur teneur est très faible en ces métaux 

(Nikishina et al., 2014). La tantalite, colombite, le pyrochlore et la microlite  sont  les minerais  de 

Nb-Ta les plus importants du point de vue économique (Alfonso et al., 2016; Nete et al., 2017). 

 Parfois les minerais de Ta-Nb renferment en teneur considérable les éléments radioactifs (Uranium 

et thorium), qui peuvent être une source potentielle d’exposition aux rayonnements (Kabuge et al., 

2024). 

                      Tableau I.2: Principaux minerais de Ta et de Nb et leur teneur en oxyde (Nete, 2009 ; Gunn, 2013). 

Minerais Formule Ta2O5 (%) Nb2O5 (%) 

Colombite (Fe, Mn) (Nb,Ta)
2
O6 1-40 40-75 

Tantalite (Fe, Mn) (Ta, Nb)
2
O6 40-80 2-30 

Pyrochlore (Na, Ca)
2
Nb

2
O6(O,OH,F) 0-2 40-65 

Microlite (Na, Ca)
2
Ta

2
O6(O,OH,F) 0-7 68-77 

Tapiolite (Fe, Mn) (Nb,Ta)
2
O6 40-85 8-15 

Ixiolite (Ta, Nb, Sn, Mn, Fe)
4
O8 68,98 8,30 

Wodginite (Ta, Nb, Sn, Mn, Fe)O2 45-70 1-15 

Loparite (Ta, Nb, Sn, Mn, Fe)O2 0,5- 3 5-20 

I.1.7 Contexte géologique du coltan de la région du Kivu 

La zone d’exploitation de Mwenga se trouve dans la zone mésoprotezoique Kibarienne de la région 

du Kivu-Maniema. Le Kibara belt est une province métalogénique abritant plusieurs gisements 
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avec de métaux tels que Ta-Nb-W-Sn (Tack et al., 2010). Suite au manque de route, de la topogra-

phie et de l’insécurité, une grande partie de cette zone est restée difficile à accéder. Ce qui a fait 

que les unités d’exploitation des minerais n’ont pas encore été cartographiées comme cela a déjà 

été fait dans la Province du Katanga.  Le cadre géologique et la minéralisation reste peu connue 

dans cette zone (Ilombe et al., 2017). 

I.2 Méthodes de traitement physique et d’enrichissement du minerai 

I.2.1 Méthodes gravimétriques 

Lors de l’enrichissement des minerais de Ta et Nb, les méthodes gravimétriques sont les plus uti-

lisées en raison de la densité des minerais de Ta-Nb comprise entre 4,5 et 8 ,3 g/cm3 (Mirji et al., 

2016). Les minerais de Ta -Nb sont séparés des roches légères telles que feldspaths, le quartzite et 

le quartz (Nikishina et al., 2014).  La séparation gravimétrique  devient inefficace pour  les minerais 

de faible teneur en tantale contenant  des impuretés (Shikika et al., 2020). Ils sont séparés par la 

flottation, la séparation électromagnétique et électrique (Nikishina et al., 2014). 

I.2.2 Séparation électromagnétique 

La séparation magnétique permet de séparer le minerai des impuretés. Avec cette technique, la 

plupart des impuretés ferromagnétiques sont séparées du minerai par aimantation. Le minerai de 

coltan exploité artisanalement en RDC est séparé de ses impuretés par séparation électromagné-

tique à l’aide d’une pince magnétique (Nete, 2013). 

I.2.3 Flottation 

La flottation consiste à utiliser un collecteur cationique à base d’acide oxalique et d’amine comme 

agent dispersif. Le pH est maintenu entre 2,5 à 3,5 en utilisant des acides tels que l’acide chlorhy-

drique, fluorosilicique. A l’échelle industrielle, la flottation est appliquée uniquement pour le mi-

nerai du pyrochlore dans les compagnies de Catalao au Brésil et Niobec au Canada. Elle permet la 

séparation du pyrochlore avec d’autres impuretés de la gangue (Shikika et al., 2020). 

I.3 Méthodes de décomposition et de mise en solution du coltan 

I.3.1 Lixiviation acide 

Le processus de décomposition du minerai de Ta-Nb est constitué d’une série d’étapes complexes 

qui visent à enrichir le minerai (Kabangu, 2014). La dissolution complète de Ta-Nb implique une 
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digestion du minerai dans l’HF à une température de 80 à 100°C (Shikika et al., 2021) ou mélangé 

avec H2SO4 (Wang et al., 2009 ; Nikishina et al., 2014).  L’HF est capable de mettre en solution 

90% de Ta-Nb, lors de la décomposition d’un minerai de colombite ou de tantalite (Shikika et al., 

2021). L’investigation sur l’utilisation de HF mélangé avec H2SO4 montre que H2SO4 diminue la 

volatilisation dans l’atmosphère et améliore le rendement d’extraction du Ta et Nb (Nete, 2009).   

Bien que la décomposition à HF ait un bon rendement de mise en solution de Ta-Nb (Zhu  & Cheng 

2011), elle pose un problème de pollution de l’ environnement (Kabangu, 2014). Durant la décom-

position, il y a rejet des  toxiques dans l’environnement pouvant avoir d’impacts sur  les humains, 

et causant la corrosion des équipements industriels  (Wang et al., 2009; Wang et al., 2010 ; Berhe 

et al., 2018).  En plus, les eaux usées de lixiviation contiennent des ions fluor  qui nécessitent un 

traitement avant leur évacuation, ce qui augmente le coût de production du procédé à l’industrie 

(Kabangu  & Crouse, 2012). 

La décomposition du minerai de Ta-Nb par   HF conduit à la formation de quatre complexes à 

savoir, [TaF7
2-], [TaF6

- ], [NbF6
- ] et [NbOF5

2-]  (Zhu & Cheng, 2011 ; Nete, 2013). En fonction de la 

concentration acide, Ta réagit avec HF à concentration faible pour former[TaF6
- ]  et à de concen-

tration élevée pour former[TaF7
2-]. De même, le Nb réagit avec HF à faible concentration pour 

former  [NbOF5
2-]  et à concentration élevée pour former [NbF6

- ]  (Mirji et al., 2016).  L’équation 

Ӏ.5 montre les produits formés lors de la dissolution complète du coltan à des concentrations élevées 

de HF (Berhe et al., 2018). 

(Fe, Mn)O (Ta, Nb)
2
O5  + 16HF   →    2H2[(Ta, Nb)F7] + ( Fe, Mn)F2  +6H2O              (Ӏ.5) 

I.3.2 Décomposition au bifluorure d’ammonium 

Le bifluorure d’ammonium (NH4H.HF) est une forme de HF moins dangereux dans le transport et 

dans l’utilisation. Son utilisation apparait comme une alternative sérieuse à HF (Shikika et al., 

2021). La décomposition du minerai de Ta-Nb par le NH4H.HF suivie d’une mise en solution à 

l’eau permet d’éliminer les impuretés. Ces impuretés sont insolubles dans l’eau et sont facilement 

éliminées par filtration. La réaction globale  du coltan avec le NH4H.HF est illustrée par l’équation 

Ӏ.6 (Kabangu & Crouse, 2012). 

(Fe, Mn)O (Ta,Nb)
2
O5 + 12NH4HF2   →  NH4(Fe, Mn) F3 +  

(NH4)
2
TaF7 +(NH4)

3
NbOF6  + 5H2O + 6 NH3 +  8HF                                                           (Ӏ.6) 
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I.3.3 Décomposition alcaline 

Dans le traitement des minerais à pauvre teneur en Ta-Nb, la fusion alcaline a suscité un intérêt 

considérable ces dernières décennies. Cela pour pallier aux problèmes liés à l’utilisation de HF. La 

fusion alcaline implique l’utilisation des réactifs alcalins (NaOH, Na2CO3, KOH et 

K2CO3)(Ayanda & Adekola, 2011; Maiorov et al., 2011 ; Nikolaev et al., 2012 ). La décomposition 

du minerai de coltan par fusion avec KOH conduit à la formation de [K3(Ta, Nb)O4]  à condition 

que le ratio minerai/ K2O soit supérieur à 4 : 3 (Wang et al., 2010). L’hydrolyse de [K3(Ta, Nb)O4]  

conduit à la formation un composé soluble [K8(Ta, Nb)
6
O19. nH2O]. Les réactions globales peu-

vent être décrites par les équations Ӏ.7 et Ӏ.8 (Wang et al., 2009 ; Berhe et al., 2018):  

(Fe, Mn)O (Ta, Nb)
2
O5  +  6KOH →  2K3(Ta, Nb)O4  + (Fe, Mn)O  + 3H2O                       (Ӏ.7) 

6K3(Ta, Nb)O4  + (5+n) 3 H2O    →  K8(Ta, Nb)
6
O19 n.H2O       + 10KOH                         (Ӏ.8) 

Au cours de la fusion alcaline, une réaction indésirable survient dépendamment du ratio mine-

rai /K2O, il se produit la formation des composés  insolubles [K(Ta, Nb)O3] (équation I.9) ) (Wang 

et al., 2009): 

(Fe, Mn)O (Ta, Nb)
2
O5  +  2KOH →  2K(Ta, Nb)O3  + (Fe, Mn)O  + H2O                           (I.9) 

I.4 Méthodes de purification des oxydes mixtes en milieux basiques 

I.4.1 Evaporation-cristallisation et acidification 

Dans le milieu alcalin, des oxydes de haute qualité sont produits par évaporation, cristallisation et 

calcination (Wang et al., 2009). La Figure I.2 montre les différentes étapes lors de la production 

des oxydes mixtes par évaporation-cristallisation. L’augmentation de la concentration de KOH di-

minue la solubilité de [K8(Ta, Nb)
6
O19]. L’évaporation de KOH s’effectue à 80°C suivie d’une 

cristallisation à 30°C, ce qui produit des cristaux de [K8(Ta, Nb)
6
O19] (Wang et al., 2009). Les 

solides obtenus peuvent être dissouts dans l’eau pour récupérer les impuretés insolubles dans l’eau. 
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Figure I.2:Production des oxydes par évaporation cristallisation (Wang et al., 2009). 

L’acidification du milieu est un autre procédé conduisant à précipiter le Ta-Nb en un mélange 

d’oxydes mixtes comme le montre l’équation Ӏ.10 (Deblonde et al., 2016). Après calcination à 

800°C, ces oxydes hydratés peuvent conduire aux oxydes mixtes de Ta-Nb (Wang et al., 2009). Le 

procédé à l’acide sulfurique étant plus envisagé, néanmoins il nécessité une grande consommation 

en acide ce qui influence le coût ; il est jugé moins économique par plusieurs chercheurs ( Deblonde 

al., 2016 ; Habinshuti et al., 2022). 

Hx(Nb, Ta)
6
O19

x-8(aq)+   x-8H+(aq)→  3(Ta, Nb)2O5. H2O(s)+(4-3n)H2O                        (Ӏ.10) 

I.4.2 Précipitation par des réactifs à base de calcium 

La production des oxydes mixtes de Ta-Nb en milieu alcalin en utilisant les réactifs à base de 

calcium (CaCl2, Ca2(CH3COO) +, CaCO3, Ca(OH)2, Ca(EDTA)2-)  passe par plusieurs étapes 

(Deblonde et al., 2016 ; Shikika et al., 2022). En premier, précipitation par des réactifs à base de 

calcium (équation Ӏ.11), en deuxième lixiviation oxalique (équation Ӏ.12) et en dernier lieu, pro-

duction des oxydes mixtes (équation Ӏ.13) par des hydroxydes(NaOH, KOH et NH4OH) , en ma-

jorité alcalin (Menczel et al., 2004; Deblonde et al., 2019b). 

H(Nb, Ta)
6
O19

-7 (aq) +   y Ca
2+(aq) +  zK+→ KzCay( Hx(Nb, Ta)

6
O19) .nH2O (s) + (1-x) H+  (Ӏ.11) 
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KzCay( Hx(Nb,Ta)
6
O19) .nH2O (s) + H2C2O4 (aq)  →  H3(Ta, Nb)O( C2O4)

3
(aq) + CaC2O4↓  

K2C2O4                                                                                                                                                        (I.12) 

2 [(Ta ,Nb)O(C2O4)
3
]

3-
+ 6 OH

-
    →   (Ta, Nb)

2
O5n. H2O (s)  + 6 C2O4

2-
  +  (3-n) H2O        (Ӏ.13) 

Néanmoins, ce procédé génère beaucoup des déchets, ce qui augmente le coût de production.  Le 

filtrat obtenu après précipitation à partir des réactifs à base de calcium nécessite un recyclage 

(Deblonde et al., 2016). De même, l’acide oxalique coûte très  cher (Deblonde et al., 2019b). En 

plus,  la production de (Ta, Nb)
2
O5 en milieu alcalin en passant par précipitation à base de calcium 

est coûtée en terme de temps, mais aussi possède un grand impact sur l’environnement . 

I.4.3 Production des oxydes mixtes par précipitation par le carbonate de guanidine 

 Récemment d’autres voies de précipitation de Ta-Nb en milieu alcalin moyennant un procédé jugé 

vert ont été amorcées par les chercheurs (Ogi et al., 2018 ; Habinshuti et al., 2022 ; Habinshuti et 

al., 2023). Le carbonate de guanidine a été utilisé dans ces études et s’est montré une alternative 

sérieuse pour précipiter le Ta-Nb, mais aussi une méthode respectueuse de l’environnement par 

rapport aux procédés décrits précédemment. 

Le sel de  carbonate de guanidine (CN3H5)2H2CO3) est  utilisé comme agent précipitant pour ex-

traire le Ta-Nb dans les lixiviats  alcalins (Habinshuti et al., 2023). Une étude réalisée par  Ogi et 

al.,(2018) a montré que la guanine a une grande sélectivité de précipiter le Ta et le séparer du Si et 

W sans modification de pH  à la température ambiantes en un temps très court. Les résultats obtenus 

dans cette étude ont montré une récupération du Ta et Nb jusqu’à 99,6% dans les lixiviants. 

La guanidine forme en solution aqueuse un cation stable, cela est dit à la stabilité de résonnance de 

sa structure et son pouvoir de solvatation. Lors de l’ajout de la guanidine à une solution alcaline 

contenant le Ta et le Nb, C(NH2)3
+ interagit avec les deux métaux (ayant des propriétés similaires) 

et avec d’autres métaux polyoxometalates. La réaction conduit instantanément à un précipité 

comme illustre l’équation (Ӏ.14) (Habinshuti et al., 2022 ; Habinshuti et al., 2023). 

(Ta, Nb)
6
O19

8-
(aq)  + 8C(NH2)

3

+
(aq) →      (C(NH2)3

+)
8
(Ta, Nb)

6
O19  (s)                              (Ӏ.14) 

L’avantage de ce procédé est que le précipité formé (Ta-Nb-guanidine) se décompose par calcina-

tion à 900°C dans un intervalle de temps court. La calcination du précipité (Ta, Nb) –guanidine 

produit en un mélange d’oxyde de Ta-Nb avec dégagement du dioxyde de carbone (équation Ӏ.15). 
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(C(NH2)3
+)

8
(Ta, Nb)

6
O19(s)  →   (Ta, Nb)

2
O5 (s) + CO2(g)   +   NOx  +H2O                    (Ӏ.15) 

I.5 Méthodes d’Analyse 

I.5.1 Fluorescence aux rayons X 

La fluorescence aux rayons X est une technique puissante exploitée pour obtenir une information 

sur l’analyse qualitative et quantitative élémentaire d’un échantillon ou d’un mélange. Elle est 

beaucoup plus appliquée dans la caractérisation des échantillons solides, en particulier dans l’ana-

lyse des échantillons des minerais (Fatima & Hakima, 2014).  C’est une analyse multi-élémentaire, 

rapide et non-destructrice qui permet d’analyser   les  métaux, ciment, céramiques, verre, les huiles 

(Teggen, 2019). La Figure I.3 illustre les deux types de spectromètres qui existe ;  un à dispersion 

en énergie et l’autre à dispersion en longueur d’onde (Rouessac & Annick,  2004; Fatima & 

Hakima, 2014). 

 

Figure I.3:Spectre en énergie (ED−XRF) et Spectre en longueur d’onde (WD−XRF)(Rouessac & Rouessac, 

2004). 

Le principe consiste à irradier un échantillon finement broyé par un rayonnement ou par un faisceau 

des particules, généralement par des électrons ayant suffisamment d’énergie. Sous l’action des 

rayonnements, les électrons de la couche profonde des éléments constitutifs acquièrent une énergie 

supplémentaire qui leur permet de passer d’un étant fondamental à l’état excité (Thirion-merle et 

al., 2016). Il se produit une éjection des électrons de la couche profonde. Une fois les électrons de 

la couche profonde sont éjectés, il se créée une instabilité (Guegan, 2010).  Il se produit un arran-

gement atomique où les électrons de niveau élevé reviennent au niveau inférieur. Il y a production 

d’une émission d’un rayon X caractéristique (Fatima & Hakima, 2014 ; TIC, 2019).  Ces photos 
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constituent des raies caractéristiques des atomes qui constituent l’échantillon (Thirion-merle et al., 

2016). L’analyse de ces raies permet de cerner les éléments chimiques qui constituent l’échantillon, 

ainsi que leurs teneurs. La Figure I.4 illustre le principe de la fluorescence aux rayon X. 

 

Figure I.4: (a) Photographie appareil XRF, (b) Principe de la fluorescence aux rayons X et transitions possibles 

(Rouessac & Annick,  2004). 

I.5.2 Diffractométrie aux rayons x (DRX) 

La diffraction aux rayons X (DRX) est une technique non destructive utilisée pour caractériser les 

matériaux cristallins. Il donne des informations sur la phase cristalline, sur la structure, la taille des 

grains, la cristallinité et l’orientation des cristaux (Teggen, 2019; Yang et al., 2022). Elle est basée 

sur l’interférence entre les rayons X monochromatiques et l’échantillon cristallin. Lorsqu’un fais-

ceau monochromatique des rayons X entre en collision avec un cristal, il y a interaction élastique 

entre le rayonnement incident et les nuages électroniques de chaque atome (Djouama, 2011; 

Bunaciu et al., 2015). Les pics DRX sont produits par interférence constructive des rayons X dif-

fusés à des angles spécifiques à partir de l’ensemble des plans du réseau de l’échantillon (Serna et 

al., 2014; Sabrina, 2015). Les intensités maximales sont déterminées par la distribution des atomes 

dans l’ensemble de réseau.  Par conséquent, le motif de diffraction des rayons X est l’empreinte 

digitale des arrangements atomiques périodiques dans un matériel (Bunaciu et al. 2015). Un dif-

fractogramme est caractéristique de chaque échantillon analysé et l’intensité des pics est propor-

tionnelle à la nature de la phase minérale présente dans l’échantillon. Les interactions des rayons 
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X incidents avec l’échantillon diffractent si la condition satisfait à la loi de Bragg suivant l’équation 

I.16. et la Figure I.5 illustre le principe expérimental ( Serna et al., 2014; Teggen, 2019). 

n λ =   2dsinθ                                                                                              (Ӏ.16) 

Avec : n : un entier ; λ : la longueur d’onde ; d : la distance interarticulaire et θ : l’angle de diffrac-

tion. 

 

Figure I.5:Schéma de principe du montage utilisé pour étudier le spectre d’un tube à rayons X( Dupeux, 2005). 

I.6 Aspects de la modélisation thermodynamique 

I.6.1 Base de données thermodynamiques 

 Plusieurs bases des données thermodynamiques permettent de simuler les procédés chimiques et 

hydrométallurgiques. Parmi lesquels on trouve HSC chemistry, FactStage, Thermo-Calcul (Guo et 

al., 2018). Dans le cadre de ce travail, nous détaillons HSC chemistry, qui a été utilisé dans ce 

travail. 

HSC chemistry est outil informatique qui a été développé en 1970 au centre de recherche Ou-

tokumpu en Finlande pour rendre les calculs thermodynamiques faciles et pour aider les universités 

et les écoles dans les études chimiques (Guo et al., 2018 ; Kolesnikov et al., 2022). Au niveau 

mondial, le logiciel HSC chemistry contient une base des données intégrées. Sa dernière version  
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contient des propriétés thermodynamiques détaillées de plus de 22000 substances inorganiques 

(Kolesnikov et al., 2022).  Il est conçu pour les types des réactions chimiques et les calculs des 

équilibres des compositions chimiques. Sa base des données thermochimiques contient l’entro-

pie(S), l’enthalpie(H) et la capacité calorifique (C)  de 17000 composés chimiques(Guo et al., 

2018 ; Li et al., 2019). En chimie, il offre des méthodes puissantes pour étudier les effets des dif-

férentes variables sur l’équilibre du système. Tandis qu’en hydrométallurgie, l’option E-pH di-

gramme de HSC chemistry permet d’étudier la dissolution, la corrosion d’un matériau (Smith, 

1996). 

I.6.2 Equation thermodynamique 

En thermodynamique, il existe une fonction d’état ∆𝐺 qu’on appelle énergie libre de Gibbs, qui 

permet de relier l’enthalpie (H), l’entropie(S)  à la spontanéité de la réaction chimique. L’énergie 

libre de Gibbs permet de cerner si la réaction peut se dérouler dans les conditions données de tem-

pératures et des pressions. L’enthalpie d’un système est une fonction d’état qui relie le système à 

son environnement (Warzée, 2015). Il est la mesure de l’ordre dans un système. Par contre, l’en-

tropie d’un système est une mesure de nombre de fois dont l’énergie peut se distribuer dans un 

système. L’énergie libre de Gibbs pour les réactions chimiques est calculée par l’équation Ӏ.17 

(Shen et al., 2018). 

∆G    =  ∆H°-  T∆ST
°
                                                                                                      (I.17 ) 

Avec : ∆𝐺 : énergie libre de Gibbs, ∆𝐻𝑇
°
: enthalpie standard de la réaction à la température(T)  et 

∆𝑆𝑇
° : entropie standard de la réaction à la température (T). 

I.6.3 Diagramme de Pourbaix 

Les diagrammes de Pourbaix  ou diagrammes potentiels électrochimiques ont été utilisés pour éva-

luer les zones de stabilité d’un matériau soumis à une variation d’un potentiel et de pH donné dans 

un milieu aqueux (Patel et al., 2019).  Il est un outil important utilisé pour étudier la corrosion des 

métaux dans un milieu aqueux. Ces diagrammes de phase électrochimique dérivés des lois de la 

thermodynamique d’équilibre, et sont devenus incontournables dans l’étude de la corrosion 

(Zagalskaya et al., 2023). Le diagramme E-pH (Pourbaix) montre la stabilité des espèces en solu-

tion. De même, il permet la localisation du domaine d’immunité, de passivation et de corrosion 

d’un métal en fonction du potentiel et du pH. Ce digramme est utilisé pour guider la réalisation 
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d’une étude, ou  soit pour l’interprétation des résultats expérimentaux (Chivot, 2004).  Ces der-

nières années, les outils informatiques permettent de fournir des diagrammes de Pourbaix plus 

complets (Singh et al., 2017). 

I.7 Méthodologies de plan expériences 

I.7.1 Généralités sur le plan d’expériences 

Les plans d’expériences constituent une stratégie de planification des expériences afin d’aboutir à 

des conclusions solides et adéquates (Ahmed, 2019). Les difficultés liées à l’organisation des ex-

périences ont poussé les chercheurs à recourir aux méthodes de plan d’expériences pour obtenir les 

conditions optimales. Ces méthodes ont été appliquées en agronomie, statistique et en industrie 

chimiques, mécaniques et métallurgiques. Elles ont été développées et ont eu d’ampleur à cause 

des inconvénients des méthodes classiques, qui demandent de faire beaucoup d’essais et qui s’ef-

fectuent sans planification (Kheireddine, 2009;  Jin et al., 2014 ; Ahmed, 2019). Le logiciel Minitab 

est l’un de logiciel utilisé dans ce cadre, il est le logiciel utilisé dans ce travail. 

La méthode de Taguchi était la plus rencontrée dans la littérature pour la lixiviation des minerais. 

Actuellement, la méthode de Taguchi est beaucoup critiquée pour divers reproches ; dans ce mo-

dèle les interactions d’ordre supérieur à deux sont négligées.  Pour la méthode de Taguchi, la cons-

truction du graphe suppose la connaissance des interactions d’ordre influent et non influent. Dans 

l’application de la méthode de Taguchi, seule la connaissance approfondie des méthodes des plans 

d’expériences permet d’éviter les erreurs. Elle est qualifiée d’une méthode risquée mise en place 

par Taguchi pour permettre l’utilisation de nos spécialistes (Kheireddine, 2009). 

De nos jours la méthode de surface des réponses est préconisée pour la lixiviation des minerais. 

I.7.2 Méthodologie de surface des réponses 

La méthodologie de surface des réponses (MSR) est une technique statistique et mathématique  

permettant  une bonne modélisation et une bonne compréhension  de la réponse (variable d’intérêt) 

(Ahmed, 2019 ; Li et al., 2020). Elle a été développée vers les années 1950 par deux chimistes Box 

et Wilson (Zeyneb, 2020).  Elle est une méthode séquentielle qui permet d’optimiser les facteurs 

dans un procédé (Li et al., 2020). Elle a été utilisée en chimie analytique pour découvrir les condi-

tions optimales d’un procédé d’extraction conduisant à une meilleure réponse. Dans tous les cas, 

la méthodologie de surface des réponses reste actuellement une technique utilisée pour l’étude des 

plusieurs variables contrôlables qui influencent les caractéristiques de performance d’un procédé 
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(Ferreira et al., 2007; Khaoula, 2021). Elle est souvent utilisée pour modéliser le phénomène une 

fois l’expérimentateur a déjà identifié les facteurs les plus importants qui influencent fortement sur 

la réponse étudiée. Les facteurs qui influencent faiblement peuvent être négligés (Khaoula, 2021).  

Le nombre réduit des essais, la détermination des conditions opérationnelles optimales d’un sys-

tème et l’évaluation des interactions  font que la MSR est devenue une technique robuste dans la 

recherche (Jin et al., 2014). 

L’ensemble des points du domaine d’étude correspond à un ensemble de réponses qui se localisent 

sur une surface qu’on appelle surface de réponse. En réalité, on ne connait que quelques ré-

ponses(variables d’intérêt) qui correspondent aux points expérimentaux retenus par l’expérimen-

tateur (Goupy & Creighton, 2006). La Figure I.6 illustre la répartition des points d’études sur une 

surface des réponses. 

 

Figure I.6: Illustration de la surface de réponse (Goupy & Creighton, 2006). 

Dans ce plan, un modèle mathématique du second degré (équation Ӏ.18) avec interaction d’ordre 2 

permet de décrire la réponse. Dans ce modèle,  les effets linéaires, les effets quadratiques des fac-

teurs et les effets d’interactions peuvent être évalués (Jin et al., 2014 ; Li et al., 2020). Dans le cas 

où la réponse est exprimée par un model linéaire indépendamment des facteurs, elle peut être ex-

pliquée par l’équation Ӏ.19 (Li et al., 2020). 
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Y = β
0
+ ∑ β

i
xi

k

i=1

+ ε                                                                                                        (Ӏ.19) 

Avec : Y : la fonction de réponse ; β
0
 : la constante polynomiale qui exprime l’effet moyen géné-

ral ; β
i
, β

ij
 et β

ii
 : les coefficients des effets linéaires, quadratique et interactions respectivement ; 

xi, xj : représentent les variables codées indépendamment ; ε : le terme d’erreur. 

Parmi les conceptions factorielles du second ordre à trois niveaux le plus rencontrées, on trouve le 

plan Box-Behnken (PBB), le plan composite centré (PCC) et la matrice Doehlrt.  Ces plans diffè-

rent en ce qui concerne les points expérimentaux et le nombre de niveaux des variables (Ferreira 

et al., 2007). Contrairement au plan composite centré, le plan Box-Behken est beaucoup plus effi-

cient et performant, ce qui justifie son utilisation dans ce travail. 

 Le plan Box-Behnken (PBB) est l’un des plans expérimentaux les plus utilisés en science  

(Khaoula,  2021) . En 1960, Box et Behnken ont proposé un modèle qui permet de décrire le second 

degré. Dans un Box-Behnken, la matrice des facteurs ont trois niveaux : +1, 0 et -1. Ces plans 

possèdent des propriétés de séquentialité et sont simples à mettre en œuvre. Ce plan est spécialisé 

pour les plans à des facteurs ayant 3 niveaux (Ahmed, 2019).  Il a été appliqué en chimie analytique, 

notamment dans l’optimisation des méthodes spectro-analytiques, chromatographiques et électro-

phorèses capillaires (Ferreira et al., 2007).  

I.7.3 Analyse du modèle ajusté 

Après exécution du plan d’expérience et l’analyse des résultats obtenus expérimentalement, l’étape 

qui suit est l’ajustement du comportement de la réponse par une équation mathématique. Parfois, 

le modèle mathématiquement obtenu après ajustement ne décrit pas de manière concrètement le 

domaine expérimental étudié (Khaoula, 2021). Afin de garantir que le modèle mathématique four-

nit une approximation adéquate du comportement de la réponse, l’analyse de la variance (ANOVA) 

est souvent utilisée pour évaluer la qualité prédictive d’un modèle (Li et al., 2020). Les paramètres, 

ANOVA à considérer sont : le coefficient de détermination R2, R2 ajusté, R2 prévu, l’inadéquation 

de l’ajustement, la valeur p du modèle et la valeur s (Ahmed, 2019; Li et al., 2020).   
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CHAPITRE II : MATERIELS ET METHODES 

II.1 Description de la zone d’échantillonnage et échantillonnage 

Cette étude a été menée sur un échantillon en provenance de la zone d’exploitation artisanale de 

Mwenga, plus précisément dans la chefferie de basile, dans la province du Sud-Kivu. Cette zone 

est l’une des grandes réserves des ressources minérales de coltan dans la région du Kivu, située à 

120 Km de la ville de Bukavu. Avant de faire une descente sur terrain, les acteurs clés du secteur 

minier, notamment la SAEMAP/Bukavu et la division de mine nous ont donné la liste de tous les 

sites miniers opérationnels au Sud-Kivu. Les sites d’échantillonnage étaient choisis parmi les sites 

non encore étudiés se trouvant dans la zone non-occupée par les groupes armés, les plus accessibles 

et opérationnels en cette période. La Figure II.1 montre les différents points d’échantillonnage 

localisés sur la carte du Sud-Kivu. 

 

           Figure II.1: Carte illustrative de la zone d’échantillonnage. 
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Les échantillons ont été collectés, en février 2022, dans différents puits sur trois sites (Figure II.1) 

: Wimbi, Mito, Powe. Au moment de l’échantillonnage, les coordonnées géographiques ont été 

récoltées à l’aide d’un GPS de marque GARMIN (Figure 1a en Annexe 1). La dose effective a été 

mesurée à l’aide d’un compteur Geiger-Müller de marque RADEX (Figure 1b en Annexe 1). 

Après destruction de la roche à l’aide des biurets et marteau, l’opération de lévigation qui consiste 

à séparer le coltan de la gangue (impuretés) s’en est suivie. La procédure consistait à déposer le 

minerai se trouvant sur une bêche dans un canal où draine une rivière environnante pour faire en-

trainer les impuretés des faibles densités. Le coltan ayant une densité supérieure reste sur la bêche. 

Après cette opération, le coltan a été séché au soleil et les minerais ferromagnétiques ont été séparés 

du coltan grâce à un aimant par séparation magnétique. L’échantillon a été prélevé sur le coltan tiré 

dans chaque puits. A la fin, les échantillons prélevés dans différents puits ont été homogénéisés, 

puis mélangés à l’aide d’une spatule en plastique pour constituer un échantillon composite repré-

sentatif de tous les sites. Cet échantillon a été conservé dans le laboratoire de l’URSTIME-ISP/Bu-

kavu, jusqu’à la réalisation de cette étude.  

II.2 Prétraitement physique des échantillons 

II.2.1 Préparation de l’échantillon brut 

L’échantillon brut a été préparé par la méthode de quartage, qui est une étape indispensable pour 

une meilleure représentativité de l’échantillon d’un matériau solide. Dans cette méthode, l’échan-

tillon de départ est divisé en quatre fractions, puis on choisit au hasard deux fractions que l’on 

mélange pour constituer un nouvel échantillon. L’échantillon obtenu peut subir d’autres quartages 

jusqu’à l’obtention d’une masse proche de l’échantillon voulu (Gerlach et al., 2002 ; Campos-M, 

2017). La Figure II.2 montre l’échantillon composite prélevé sur les sites d’échantillonnage et 

l’échantillon brut préparé. Un échantillon représentatif de 500g a été préparé  à partir de 10,35Kg 

de coltan de Mwenga par la méthode de quartage décrite par Pauline et al., (2020). La procédure 

consiste à mélanger vigoureusement l’échantillon de départ pour le rendre homogène à l’aide d’une 

spatule en plastique pendant 30 minutes. L’échantillon déjà homogénéisé a été divisé en quatre 

fractions, tout en choisissant deux fractions au hasard sur le quatre. A chaque étape deux fractions 

choisies et ont été encore mélangées. Le mélangé obtenu a été ensuite divisé de nouveau en quatre 

fractions.  Deux fractions ont été choisies au hasard et mélangées de nouveau. Ainsi de suite jusqu’à 

réaliser quatre quartage pour obtenir une masse de l’échantillon proche de 500g.   
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Figure II.2: a) Echantillon global et (b) échantillon représentatif de 500g. 

Le Tableau II.1 montre les réactifs, les appareils et les matériels utilisés dans ce travail.  

Tableau II.1. Matériels et appareils de laboratoire utilisés. 

      

Réactifs Appareils  Matériels 

Carbonate de potassium Spectrophotomètre XRF Tal-X Concasseur en fer 

Carbonate de guanidine  Diffractomètre DRX Panalytical PRO Bécher en borax 

 GPS Garmin  Fiole à vide  

 Compteur Geiger-Müller RADEX  Creuset en corindon 

 Pompe à vide et Plaque chauffante Spatule en plastique 

 Tamis en acier inoxydable Bécher en téflon  

 Broyeur-homogénéiseur RM 200 Papier filtre Whatman 

 Tamiseuse HAVER Boite à pétri 

 Four carbolite Geco CWF 1100 Bouteille de laboratoire  

  Balance analytique GH-202 Entonnoir Buchner 



Optimisation des paramètres d’extraction du tantale et du niobium contenus dans un minerai de 

coltan de Mwenga, Sud-Kivu, RDC 

24 
 

II.2.2 Concassage et broyage 

L’échantillon représentatif préparé a été soumis à deux opérations de réduction des tailles des par-

ticules, notamment le concassage suivi d’un broyage. Le concassage et le broyage de l’échantillon 

brut ont été réalisés suivant la procédure décrites  dans les recherches précédentes (Habinshuti et 

al., 2021 ; Kabuge et al., 2024) avec quelques modifications. La Figure II.3 montre la manière 

dont l’échantillon représentatif a été concassé et tamisé. L’échantillon a été concassé à l’aide d’un 

mortier et pilon manuel en fer. Après concassage, la poudre obtenue a été tamisée à l’aide d’un 

tamis en acier inoxydable de 2 mm de diamètre de taille des particules, jusqu’à ce que toute la 

quantité ait traversée ce tamis. 

 

   Figure II.3 : (a) Concassage, (b) tamisage avec un tamis de 2mm. 

La poudre obtenue après concassage a été broyée à l’aide d’un broyeur-homogénéiseur de marque 

RM200 (Figure 2 en Annexe 1) pendant 10 minutes. Une prise de 100 g a été considérée par 

broyage. Le broyeur utilise un mortier fixe et un pilon mobile réalisant un mouvement de rotation. 

Il broie et au même moment il triture et mélange la poudre du minerai à traiter. A chaque broyage, 

100 g d’échantillon ont été pesés à l’aide d’une balance analytique de marque GH-202. 

II.2.3 Classification granulométrique 

La classification par taille des particules est l’une des étapes préliminaires de traitement d’un mi-

nerai (Shikika et al., 2020). Dans le but d’avoir une idée sur la distribution granulométrique, la 

classification granulométrique est la méthode qui a été utilisée. Elle a été réalisée suivant la norme 

ISO 11277 :2020 (F) avec modification (Toufik, 2021 ; Rania & Nestrine, 2022). 
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Une masse de 412 g de poudre du minerai a été introduite sur le dernier tamis se trouvant sur une 

tamiseuse de marque HAVER (Figure 3 en Annexe 1) possédant des tamis en acier inoxydables, 

la classification s’est réalisée pendant 15 minutes. Cette masse a été pesée 4 fois sur une balance 

analytique de marque GH-202 pour une prise de 100 g par pesée sauf pour le dernier où 12 g ont 

été pesés. Quatre tamis ont été arrangés par ordre décroissant de taille des grains sur la tamiseuse. 

Les mailles des tamis sont respectivement : 150 µm, 106 µm, 75 µm et 45 µm. Ainsi, après classi-

fication granulométrique, les particules qui composent l’échantillon se sont réparties dans l’ordre 

de taille des particules : plus de 150 µm, entre 150 et 106 µm, entre 106 et 75 µm, entre 75 et 45 

µm et moins 45 µm. A la fin de l’opération, le refus se trouvant sur chaque tamis a été pesé sur une 

la même balance analytique.  

II.2.4 Préparation de l’échantillon pour l’analyse XRF 

A partir de l’échantillon  déjà broyé, un échantillon représentatif  a été préparé par la méthode de 

quartage décrite par Pauline et al., (2020). Après broyage au broyeur RMN 200, la masse obtenue 

a été homogénéisée et mélangée avec une spatule en plastique pendant une quinzaine des minutes. 

L’échantillon broyé et homogénéisé a été divisé en 4 fractions. Sur ces dernières, 2 fractions ont 

été choisies au hasard puis mélangées de nouveau. Les deux fractions mélangées ont été divisées 

de nouveau en 4 fractions, et sur ces dernières, 2 fractions ont été choisies au hasard et u une masse 

de 90 g ont été pesés sur une balance analytique de marque GH-202.  

II.3 Caractérisation des échantillons 

II.3.1 Caractérisation chimique par fluorescence aux rayons X (XRF) 

La fluorescence aux rayons X référenciée par la norme ISO 13196 :2013, est la méthode qui a été 

utilisée pour caractériser les échantillons de coltan. C’est une analyse multi-élémentaire déjà utili-

sée par plusieurs études antérieures (Shikika et al., 2021; Habinshuti et al., 2023; Kabuge et al., 

2024) pour caractériser le minerai de coltan. Les échantillons ont été caractérisés avec le spectro-

photomètre à fluorescence aux rayons X de marque TAL-X de l’OCC/Bukavu, image à la figure 

4a en Annexe 1. Une quantité de 90 g de coltan a été mise dans un sachet et placé au-dessus du 

spectrophotomètre. Les échantillons ont été bombardés pendant 120 secondes avec les rayons X. 

Le mode d’analyse « minerais » a été choisi pour l’analyse. 
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 Après les analyses XRF, la radioactivité en Bq/g a été déterminée grâce à la teneur en uranium et 

en thorium dans l’échantillon. Sachant  que 1% d’uranium et 1% de thorium représentent des fac-

teurs de conversion respectifs de 40,6 et 123(Bq/g)(TIC, 2019). 

II.3.2 Caractérisation minéralogique par diffraction aux rayons X (DRX) 

Des  études récentes (Deblonde al., 2016 ;Habinshuti et al., 2022 ; Shikika et al., 2022) ont utilisé 

la diffraction aux rayons X pour identifier les phases minéralogiques présentes dans le minerai de 

colombo-tantalite.  Dans ce travail, l’échantillon de coltan de Mwenga, les produits de fusion, les 

résidus de lixiviation et les oxydes mixtes produits ont été caractérisés par diffractométrie aux 

rayons X certifiée par la norme ISO 22262-3 :2016 relative aux matériaux solides avec modifica-

tion (Guegan, 2010). Le diffractomètre de type Panalytical X’Pert PRO (image sur la Figure 4b 

en Annexe 1) de la Faculté des Sciences de l’Université de Namur, en Belgique, a été utilisé pour 

identifier les phases minéralogiques présentes dans le minerai de coltan de Mwenga. Il est fait 

d’anticathode de cuivre (λKα = 1,5406 Å). L’échantillon a été pulvérisé avant d’être balayé entre 

5 et 75◦ 2θ à une vitesse de 0,02°2θ par seconde. L'identification des phases minéralogiques a été 

réalisée au moyen du logiciel Match. 

II.4. Calcul des énergies libres de Gibbs des réactions chimiques et diagramme de Pourbaix 

 Les énergies libres de Gibbs des réactions illustrées par les équations (II.1 - II.14) ont été calculées 

dans le but d’étudier la spontanéité des réactions susceptibles de se dérouler lors d’un grillage du 

coltan par le carbonate de potassium. Ces équations présentent, de manière générale, les différents 

éléments qui composent le minerai de coltan. Shikika et al.(2021) a montré que le Fe, Mn, Al, Si 

et Ti sont les impuretés accompagnatrices du tantale et de niobium dans le minerai de coltan. Pen-

dant la fusion alcaline, ces impuretés sont susceptibles de réagir sous forme des oxydes avec les 

alcalins en formant les produits bien déterminés. 

Le logiciel HSC chemistry 6.0 a été utilisé dans ce travail pour modéliser les réactions chimiques 

étudiées. Il a été utilisé également dans les recherches ménées par Fosu et al., (2020) et Shikika et 

al., (2021) pour modéliser respectivement le grillage des minerais de spodumène et de  coltan avec 

le KOH. Pour modéliser le grillage de coltan par le K2CO3, une gamme des températures comprises 

entre 800°C à 950°C a fait l’objet de cette étude. Cet intervalle de températures a été choisi du fait 

que le carbonate de potassium doit d’abord fondre (température de fusion 891°C) avant de réagir 

avec le minerai de coltan. 
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Ainsi, la procédure consiste à écrire l’équation chimique équilibrée de chaque réaction dans le 

logiciel HSC. Ce dernier génère l’enthalpie(H), l’entropie(S) et l’énergie libre de Gibbs(G) de la 

réaction chimique à chaque température.  Du fait qu’il y a des réactions qui ne figurent pas dans la 

base des données HSC chemistry, les données ont été complétées par le diagramme de Pourbaix. 

Ceci dans le but d’étudier théoriquement quels sont les éléments chimiques accompagnateurs du 

Ta et Nb dans le minerai de coltan qui peuvent passer sous forme ionique dans les conditions de 

pH dans lequel on a réalisé l’extraction. On sait que le Ta et Nb ne sont solubles que dans les 

milieux alcalins avec un pH supérieur à 8 comme le montre Deblonde, (2022). Les diagrammes de 

Pourbaix de différents métaux tels que le Fe, Al, Si, Mn, Sn et W ont été réalisés à 25°C, en utilisant 

le mode « condensé », « aqueux neutre » et « ionique aqueux » pour évaluer la zone de corrosion 

de chaque métal. Cette température de 25°C a été choisie du fait qu’après le grillage, la mise en 

solution se réalise à la température ambiante avec de l’eau distillée. Les graphiques ont été tracés 

avec le logiciel originPro 2015.   

4FeO(s)    +    O2(g)  → 2 Fe2O3 (s)                                                   (ӀӀ.1) 

Fe2O3 + K2CO3   →  2KFeO2 +   CO2                                               (ӀӀ.2) 

2MnO(s)    +    O2(g)  →  2MnO2 (s)                                                 (ӀӀ.3) 

MnO2 (s)  +   K2CO3(s)  →  K2MnO3 (s) +   CO2  (g)                      (ӀӀ.4) 

TiO2 (s)  +   K2CO3(s) →  K2TiO3 (s) +      CO2  (g)                        (ӀӀ.5) 

Al2O3  + K2CO3 →     2KAlO2   + CO2(g)                                       (ӀӀ.6) 

SnO2 (s)  +   K2CO3(s) →  K2SnO3(s) +      CO2  (g)                       (ӀӀ.7) 

SiO2 (s)  +   K2CO3(s) →  K2SiO3(s) +      CO2  (g)                        (ӀӀ.8) 

4SiO2 (s)  +   K2CO3(s) →  K2Si4O9(s) +      CO2  (g)                    (ӀӀ.9) 

WO3 (s)  +   K2CO3(s)    →  K2WO4(s)     +   3CO2       (g)            (ӀӀ.10) 

Ta2O
5
 (s)  +   3K2CO3(s)→  2K3TaO4(aq) 3CO2  (g)                      (ӀӀ.11) 

Nb2O
5
 (s)  +   3K2CO3(s) →  2K3NbO4(aq)   +    3CO2  (g)           (ӀӀ.12) 

Ta2O
5
 (s)  +   K2CO3(s) →  2KTaO3(s)     +      CO2  (g)                 (ӀӀ.13) 

Nb2O
5
 (s)  +   K2CO3(s) →  2KNbO3(s)     +      CO2  (g)               (ӀӀ.14) 
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II.5 Optimisation des paramètres de la fusion alcaline et analyse statistique 

Dans cette étude, l’optimisation de l’extraction de Ta-Nb lors du grillage du coltan par le  K2CO3 

a été étudiée par la méthodologie des réponses surfaciques, suivant la matrice de Box-Behneken 

couplée  à l’Analyse de la Variance ANOVA (Ferreira et al., 2007). Le logiciel Munitab 17 a été 

utilisé dans cette étude pour générer le plan d’expérience qui a été utilisé durant les expériences au 

laboratoire. Quatre paramètres ont été pris en compte pour établir ce plan d’expérience : la taille 

des particules du minerai, la température de fusion, la durée de fusion et le ratio K2CO3/minerai. 

Les recherches précédentes (Wang et al., 2010; Shikika et al., 2021 ; Habinshuti et al., 2022 ; 

Habinshuti et al., 2023) montrent que tous ces paramètres ont une influence sur la mise en solution 

du Ta-Nb lors de la fusion alcaline. Mais le niveau optimal pour chaque paramètre n’a pas encore 

été étudié lors du grillage de coltan par le carbonate de potassium.  Le Tableau II.2 présente le 

plan d’expériences Box-Behnken qui a été mis en application lors de la réalisation des expériences 

au laboratoire. Pendant le grillage alcalin, 27 expériences répertoriées dans le tableau 3 ont été 

réalisées au laboratoire de l’Unité des Recherches en Sciences et Technologies Innovantes des Ma-

tériaux et de l’Environnement (URSTIME-ISP/Bukavu), en respectant l’ordre chronologique. Le 

niveau bas de chaque paramètre est représenté par -1, le niveau moyen par 0 et le niveau élévé par 

1 dans ce plan d’expérience. Les  résultats des rendements  d’extraction de Ta et Nb obtenus 

experimentalement ont été introduits dans le logiciel Munitab, l’Analyse statistique par ANOVA a 

permis d’évaluer la qualité des  modéles mathématiques décrivant les effets de ces paramétres sur 

le rendement d’extraction de Ta et Nb. Sur ce, quatre modéles mathématiques ont été évalués, 

notament le modèle linéaire, le modèle linéaire-carré, le modèle linéaire d’interaction et le modèle 

quadratique complet.  
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           Tableau II.2: Plan d’expériences exécuté lors de la fusion alcaline  du coltan de Mwenga par K2CO3. 

Numéro Température Granulométrie (µm) Temps Ratio 

1 850(-1) (Entre 150 et 106) (1) 2(0) 8,8(0) 

2 950(1) (Entre 106 et 75)   (0) 3(1) 8,8(0) 

3 900(0) (Entre 106 et 75)   (0) 3(1) 4,4(-1) 

4 900(0) (Entre 150 et 106) (1) 2(0) 13,2(1) 

5 950(1) (Entre 106 et 75)   (0) 1(-1) 8,8(0) 

6 900(0) (Entre 106 et 75)   (0) 2(0) 8,8(0) 

7 900(0) (Entre 75 et 45)   (-1) 1(-1) 8,8(0) 

8 850(-1) (Entre 75 et 45)   (-1) 2(0) 8,8(0) 

9 950(1) (Entre 150 et 106) (1) 2(0) 8,8(0) 

10 900(0) (Entre 10  et 75) (0) 2(0) 8,8(0) 

11 950(1) (Entre 106 et 75) (0) 2(0) 4,4(-1) 

12 900(0) (Entre 75et 45)   (-1) 3(1) 8,8(0) 

13 850(-1) (Entre 106 et 75) (0) 1(-1) 8,8(0) 

14 900(0) (Entre 150et 106) (1) 2(0) 4,4(-1) 

15 850(-1) (Entre 106 et 75) (0) 3(1) 8,8(0) 

16 950(1) (Entre 106et 75) (0) 2(0) 13,2(1) 

17 900(0) (Entre 75 et 45) (-1) 2(0) 13,2(1) 

18 900(0) (Entre 150 et 106) (1) 1(-1) 8,8(0) 

19 900(0) (Entre 75 et 45) (-1) 2(0) 4,4(-1) 

20 850(-1) (Entre 106 et 75) (0) 2(0) 4,4(-1) 

21 900(0) (Entre 106 et 75) (0) 3(1) 13,2(1) 

22 900(0) (Entre 106 et 75) (0) 1(-1) 4,4(-1) 

23 900(0) (Entre 150 et 106) (1) 3(1) 8,8(0) 

24 950(1) (Entre 75 et 45) (-1) 2(0) 8,8(0) 

25 850(-1) (Entre 106 et 75) (0) 2(0) 13,2(1) 

26 900(0) (Entre 106 et  75) (0) 2(0) 8,8(0) 

27 900(0) (Entre 106 et 75) (0) 1(-1) 13,2(1) 

II.6 Grillage au carbonate de potassium 

Le grillage par le K2CO3 et la mise en solution à l’eau du coltan ont été adaptés à partir des inves-

tigations menées par plusieurs études précédentes utilisant le KOH avec modification (Shikika et 

al., 2021 ; Habinshuti et al., 2022 ; Habinshuti et al., 2023). La Figure II.4 montre les différentes 
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étapes effectuées lors de l’extraction de Ta et Nb dans le minerai de coltan. Un échantillon de 10 g 

d’échantillon de coltan a été pesé sur une balance analytique de marque GH-202 et placé dans un 

creuset en corindon. Une quantité prédéterminée de K2CO3 a été ajoutée et mélangée dans le creu-

set, le ratio K2CO3/coltan a été varié respectivement de 0,44 :1 ; 0,88 :1 ; et 1,32 :1 (Tableau II.2). 

Ces ratios correspondent respectivement à 100%, 200% et 300% de la stœchiométrie des réactions 

ӀӀӀ.11 et ӀӀӀ.12 qui convertissent Ta-Nb en composés solubles (niobiate de potassium et tantalate 

de potassium) pendant le grillage avec K2CO3. Le creuset contenant le mélange coltan / carbonate 

de potassium a été introduit dans un four à moufle carbolite modèle Geco CWF 1100 opérant à des 

températures comprises entre 30 et 3000°C. Le grillage a été réalisé en variant le temps de 1 à 3 h 

et la température entre 850 à 950°C. Après fusion, le creuset a été refroidi pendant 15 minutes à la 

température ambiante, puis pesé sur une balance analytique de GH-202. Le mélange fondu a été 

lixivié dans 400 mL d’eau distillée à la température de 25°C pendant 1h. L’eau a été ajoutée dans 

le creuset pour recueillir les solides qui colmatent sur la paroi. Après la mise en solution, les résidus 

ont été séparés du lixiviat par séparation liquide-solide à l’aide d’un système de filtration couplé à 

une pompe en utilisant des papiers filtres Whatman de 125 mm. Les résidus obtenus ont été séchés 

à température ambiante pendant 24 h. Les solides ont été caractérisés l’appareil XRF de l’OCC/Bu-

kavu pour déterminer le rendement de dissolution des différents métaux. La diffraction aux rayons 

X a permis d’identifier les phases minéralogiques qui se forment après grillage au carbonate de 

potassium dans les résidus formés après extraction du Ta et Nb. Le rendement de mise en solution 

des éléments constitutifs a été calculé par la formule donnée par l’équation (ӀӀ.15) (Shikika et al., 

2021; Habinshuti et al., 2022).   

Rd (%) = (1-
Mr

Mi
 ) ×100                                                                      (ӀӀ.15)  

Avec Rd : Rendement d’extraction du métal ; Mr : la masse de l’élément dans le résidu et Mi : la 

masse de l’élément dans l’échantillon avant fusion. 
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Figure II. 4: a) Pesée de coltan et de K2CO3, (b) Fusion alcaline ,(c) Lixiviation à l’eau et Filtration. 

II.7 Précipitation du tantale et du niobium par le carbonate de guanidine 

Le  carbonate de guanidine (98%) a été utilisé pour précipiter le Ta et le Nb dans les solutions 

issues de l’extraction de Ta et Nb dans le minerai de coltan (Ogi et al., 2018; Habinshuti et al., 

2022 ; Habinshuti et al., 2023). 

 Ainsi, des quantités respectives de 4, 8, 12 ,16 et 20 g de carbonate de guanidine ont été ajoutées 

à 200 mL de la solution alcaline contenant le Ta et Nb sous agitation dans un bécher. Après 

quelques minutes sous agitation, un précipité de (Ta-Nb) -guanidine se forme. L’agitation a été 

réalisée pendant une durée de 30 minutes pour se rassurer que toutes les quantités de Ta-Nb con-

tenues dans la solution ont été précipitées. Une séparation solide-liquide par filtration a été réalisée 

à l’aide d’une pompe à vide, les précipités obtenus ont été séchés à 50°C pendant 12 h dans un 

four, puis pesé à l’aide d’une balance analytique de marque GH-202. La Figure II.5 montre les 

différentes étapes lors de précipitation au carbonate de guanidine suivies d’une calcination. Le 

précipité (Ta-Nb) -guanidine a été converti en un mélange d’oxyde de Ta et de Nb par une calci-

nation à 900°C pendant une heure dans un four à moufle carbolite modèle Geco CWF 1100. Les 
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oxydes mixtes obtenus ont été caractérisés par la fluorescence aux rayons X et par la diffractométrie 

aux rayons X. 

 

Figure II.5: Illustration des images des équipements utilisés lors de la précipitation au carbonate de guanidine 
et production des oxydes mixtes de Ta et Nb. 
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CHAPITRE III: PRESENTATION ET DISCUSSION DES RESULTATS 

III.1 Présentation des résultats 

III.1.1 Caractéristiques du minerai de coltan de Mwenga 

a. Dose effective et radioactivité 

Afin d’évaluer si le minerai de Mwenga ne présente pas de danger sur la santé lors des manipula-

tions ou lors du transport, la dose effective du rayonnement a été mesurée sur les sites d’échantil-

lonnage et la radioactivité a été déterminée pendant les analyses. Le Tableau III.1 présente les 

doses effectives mesurées sur chaque site, leur moyenne et la radioactivité de l’échantillon global 

obtenu au laboratoire après analyse XRF. Ces résultats montrent que la moyenne de la dose effec-

tive de ces trois sites est de 0,13 µSv/h et la radioactivité de l’échantillon global est de 26,18 Bq/g.      

     Tableau III.1: Dose effective (µSv/h)  et radioactivité (Bq/g) de l’échantillon global. 

           

Dose effective Norme Référence Radioactivité Norme Référence 

0, 13 

6000  pour adulte 

(IAEA, 2012) 26,18 10 

 

1000 pour une femme enceinte (IAEA, 2018) 

  

b. Distribution granulométrique 

La Figure III.1 présente les résultats de la distribution granulométrique du coltan de Mwenga 

répartie sur cinq tranches granulométriques. Ces résultats montrent clairement que la proportion 

des particules grossières supérieures   à 150 µm est de 19,30%, tandis que 28,68% des particules 

sont reparties sur une tranche granulométrique située entre 150 et 106 µm. Le pourcentage des 

particules qui ont des tailles se trouvant entre 106 et 75µm est de 19,85%. Sur le total de l’échan-

tillon de coltan, 13,80% ont des tailles de particule se trouvant entre 75 et 45 µm alors que la 

tranche fine inférieure à 45µm est de 18,37%. 
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            Figure III.1: Distribution granulométrique de l’échantillon coltan de Mwenga. 

Avec : +150 µm : granulométrie supérieure à 150 µm ; -150+106 µm : entre 150 et 106 µm ; -106 

+76 µm : entre 106 et 75 µm ; -75+45 µm : entre 75 et 45 µm et -45 µm : inférieure à 45 µm.       

c. Distribution granulochimique 

Le Tableau III.2 montre les résultats de la teneur en éléments chimiques majeurs dans les diffé-

rentes tranches granulométriques. De manière claire, les résultats montrent que les teneurs varient 

respectivement de 12,08 à 16,16% pour le tantale et de 8,81 à 11,32% pour le niobium dans les 

cinq tranches granulométriques. Les teneurs en silicium sont comprises entre 9,31 à 10,75%, les 

teneurs en fer entre 8,37 à 10,9% et les teneurs en étain entre 3,84 à 5,15%. Les teneurs en manga-

nèse sont comprises entre 2,45 à 2,63%, l’aluminium entre 3,74 à 5,43%, le titane entre 2,88 à 

5,55% et le tungstène entre 0,36 à 0,40%.   
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Tableau III.2:Teneurs (%) en éléments majeurs  contenus dans cinq tranches granulométriques. 

Fractions Ta Nb Si Fe  Sn Mn Al Ti W 

>150µm 12,08 8,81 9,31 10,9 3,84 2,45 5,43 5,55 0,36 

Entre 150 et 106µm 15,19 11,02 9,79 9,37 4,94 2,57 3,96 3,40 0,41 

Entre 106 et 75µm 15,30 11,30 10,02 8,94 5,15 2,63 3,79 3,25 0,40 

Entre 75 et 45µm 15,44 11,32 10,34 8,66 4,88 2,52 3,87 3,21 0,42 

< 45µm 16,16 11,09 10,75 8,37 4,54 2,63 3,74 2,88 0,40 

 

d. Composition chimique du coltan de Mwenga 

Le Tableau III.3 présente la composition chimique du minerai de coltan de Mwenga.  Ces résultats 

montrent que la teneur en Ta est de 15,21% et celle de Nb est de 10,95%.  Les éléments chimiques 

tels que le Si, Fe, Sn, Ba, Al, Mn, Ti, et K sont aussi présents dans ce minerai respectivement avec 

des teneurs de 10,47%, 8,73%, 4,73%, 4,09%, 3,17%, 2,52% et 1,31%.  

          Tableau III.3: Composition chimique (%) du coltan de Mwenga. 

Ta Nb Fe Si Sn Al Mn Ba 

15,21 10,95 8,73 10,47 4,73 4,09 2,52 4,93 

Ti K W U Zr Ca Th P 

3,17 1,31 0,42 0,16 0,88 0,27 0,16 0,29 

Pb Y Cd As Zn    

0,01 0,06 0,07 0,02 0,04    

   e. Composition minéralogique du coltan de Mwenga 

 La Figure III.2 montre les phases minéralogiques présentes dans le minerai de Mwenga. Ce mi-

nerai est en grande partie composé par la ferrocolumbite [(Fe, Mn) (Ta, Nb)2O6] (62,2%) comme 

on peut le voir sur cette figure. Il contient également d’autres minerais d’intérêts économique tels 

que la cassitérite (9,2%) et l’ilménite (11,8%). La gangue est principalement constituée par le 

quartz (16,8%). 
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                                    Figure III.2: Difractogramme de l’échantillon brut du  coltan de Mwenga. 

 

Le Tableau III.4 reprend les différents paramètres cristallographiques des phases minéralogiques 

détectées dans l’échantillon de coltan de Mwenga.  

          Tableau III.4. Paramètres cristallographiques des différentes phases minérales.  

         

Phases minérales 2 θ expérimental 2 θ théorique Plan (hkl) Références 

 Ferrocolombite 31,13 30 101 
(Itodo et al., 2019; Kabuge 

et al., 2024b) 

        Ilmenite 23,79 25,39 004 (Ermawati , 2022) 

 48,06 48,53 024 (Ermawati , 2022) 

 61,37 61,1 214 (Gambhire et al., 2016) 

        Quartz 25, 83 25,39 110 (Essien,  2024) 

        Cassiterite 

26,63 27 110 

(Wen et al., 2025) 
51, 78 52 211 

33, 89 34 101 
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III.1.2 Modélisation thermodynamique 

Le Tableau III.5 et la Figure III.3 présentent les résultats des énergies libres de Gibbs des équa-

tions étudiées (II.1-II.14) à des températures comprises entre 800 à 950°C. On remarque que l’éner-

gie libre de Gibbs de la réaction d’oxydation du FeO en Fe2O3 est comprise entre -305,32 et -270,58 

kJmol-1. L’énergie libre de Gibbs de la réaction d’oxydation de MnO en MnO2 est comprise entre -41,90 

et -10,40 kJmol-1 alors que celle de la réaction de Fe2O3 avec K2CO3 pour former KFeO2 les énergies est 

entre 29,01 et 8,58 kJ.mol-1. La réaction de TiO2 avec K2CO3 pour former K2TiO3 a une énergie comprise 

entre -486,76 et -627,17 kJ.mol-1. Les énergies libres de Gibbs des réactions de SiO2 avec K2CO3 pour former 

K2SiO3 et K2Si4O9 sont respectivement comprises entre -100,65 et -121,06 kJ.mol-1 et entre -345,67 et -

384,46 kJ.mol-1.  De plus, on voit que l’énergies libre de Gibbs de la réaction de Al2O3 avec K2CO3 pour 

former KAlO2 est entre -8,04 et -28,85 kJ.mol-1. Les réactions de Ta2O5 et Nb2O5 avec K2CO3 pour formes 

respectivement KTaO3 et KNbO3 ont des énergies comprises respectivement entre -48,30 et-15,65 kJ.mol-1 

et entre 6,67 et 39,21 kJ.mol-1. 

       Tableau III.5: Valeurs des énergies  libres   de Gibbs(kJmol-1) des différentes réactions chimiques étudiées. 

                       

T(°C) III.1 III.2  III.3 III.5 III.6 III.8 III.9 III.10 III.13 III.14 

800 -305,32 29,01  -41,9 -486,76 -8,04 -100,65 -345,67 -149,15 -48,3 6,67 

850 -293,73 21,78  -31,38 -532,89 -15,48 -107,91 -359,01 -156,66 -38,5 16,44 

900 -282,15 14,58  -20,88 -580,11 -22,81 -115,12 -372,34 -164,09 -28,01 26,89 

950 -270,58 8,58  -10,4 -627,17 -28,85 -121,06 -384,46 -170,94 -15,65 39,21 
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Figure III.3:Graphiques des énergies libres de Gibbs calculées des équations II.1- II.14  entre 800-950°C. 

La Figure III.4 montre les diagrammes de Pourbaix qui expliquent la corrosion de chaque métal 

en fonction du pH. On sait qu’un diagramme de Pourbaix possède trois parties, une zone d’immu-

nité (endroit du digramme où le métal reste intact), une zone de passivation (endroit où le métal est 

sous la forme oxydée) et, une zone de corrosion (l’endroit où le métal se présente sous forme io-

nique).  Ainsi, ces résultats montrent de manière claire que la zone corrosion du fer, l’aluminium 

et de l’étain se trouve dans l’intervalle de pH inférieur à 2. Tandis que la zone de corrosion du 

manganèse se situe dans l’intervalle de pH inférieur à 4.  Dans l’intervalle 8<pH<12, l’aluminium 

et le tungstène se trouvent sou forme ionique. Par ailleurs, les éléments chimiques tels que le fer, 

le manganèse, l’étain, le titane et le tungstène   forment des oxydes insolubles dans l’intervalle de 

pH supérieur à 8.  
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   Figure III.4:Diagrammes potentiel-pH: a) Fe ;(b) Al ; c) Mn ; d) Si ; e) Sn et  f) W.  
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III.1.3 Rendements d’extraction et caractéristiques minéralogiques des résidus d’extraction 

a. Rendement d’extraction des éléments chimiques majeurs constituants le coltan   

Le Tableau III.6 montre que lorsque le ratio K2CO3/coltan est de 4,4/10, l’extraction maximum 

du fer est 16,7%, le manganèse est de 24,41%, le tungstène a un rendement de 15,06%, l’étain a un 

rendement de 31%, le silicium a un rendement de 32,31% et l’aluminium a été extrait jusqu’à 

64,76%. L’augmentation du ratio K2CO3/coltan jusqu’à 13,2/10 montre que les rendements maxi-

maux obtenus sont : fer est de 8,44%, le manganèse est de 70,6 %, le tungstène a un rendement de 

40,2%, l’étain a un rendement de 30,74%, le silicium a un rendement de 68,68%, le rendement 

d’extraction du titane est de 69,11% et l’aluminium a été extrait jusqu’à 83,64%. A partir de ces 

résultats, on trouve que lorsque le ratio K2CO3/coltan augmente le rendement d’extraction du fer 

diminue, par contre les rendements d’extraction des autres éléments chimiques augmentent. 

Les effets de la température sur les rendements d’extraction peuvent se montrer de la manière sui-

vante : lorsque la température est de 850°C, le rendement de l’extraction maximum du fer est 

4,67%, le manganèse est de 70,58%, le tungstène a un rendement de 15,06%, l’étain a un rendement 

de 31%, le silicium a un rendement de 32,31% et l’aluminium a été extrait jusqu’à 64,76%. L’aug-

mentation du ratio K2CO3/coltan jusqu’à 13,2/10 montre que les rendements maximaux obtenus 

sont : fer est de 8,44%, le manganèse est de 70,6 %, le tungstène a un rendement de 28,5%, l’étain 

a un rendement de 52,07%, le silicium a un rendement est de 54,5%, le rendement d’extraction du 

titane est de 72 % et l’aluminium a été extrait jusqu’à 87,83%. A partir de ces résultats, on trouve 

que lorsque la température augmente le rendement d’extraction du fer diminue, par contre les ren-

dements d’extraction des autres éléments chimiques augmentent.   

Le plus grand rendement d’extraction du fer a été de 22, 11%. Il a été obtenu lorsqu’on avait réalisé 

une expérience à une température de 950°C, une granulométrie située entre 150 et 106 µm, le temps 

de 2 h et le ratio K2CO3/coltan de 13,2/10. Le rendement d’extraction maximal du silicium est de 

68,68%, ce rendement a été obtenu à une température de 950°C, taille des particules de 106 et 75 

µm, un temps de 3h et de 13,2/10.  L’étain a été extrait jusqu’à 52,07% lors qu’on a réalisé une 

expérience à la température de 850°C, la taille des particules situées entre 106 et 75 µm, un temps 

d’une heure et le ratio K2CO3/coltan de 8,8/10.   Le rendement d’extraction élevé de l’aluminium 

est de 100%, celui du manganèse est de 71,21%, le titane est de 76,63% et le rendement d’extrac-

tion du tungstène est de 42,51%. Ces résultats montrent que l’aluminium est l’impureté la plus 
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extraite du coltan suivi du titane. Le fer est l’élément chimique ayant un rendement d’extraction 

plus faible lors de l’extraction par le carbonate de potassium. 

       Tableau III.6: Rendements d’extraction (%) des éléments chimiques accompagnateurs du Ta  et Nb. 

Numéro Fe Si Sn Al Mn Ti W 

1 0,45 33,88 0,00 77,01 64,89 72 14,92 

2 9,47 40,44 0,00 100 53,28 70,56 29,36 

3 16,69 32,31 16,44 63,4 0,00 54,4 0,00 

4 8,44 51,08 0,12 67,35 31,47 70,78 39,42 

5 7,69 48,03 0,00 95,31 70,25 74,39 32,33 

6 19,59 53,22 0,00 100 77,1 76,63 42,51 

7 1,95 49,59 0,00 97,34 67,62 74,83 22,68 

8 0,16 45,87 0,00 76,95 68,05 71,97 26,7 

9 22,11 59,91 16,75 100 53,81 80,58 39,43 

10 8,28 50,26 0,00 94,84 70,53 75,7 31,09 

11 7,85 21,25 27,36 53,79 0,12 52,55 15,06 

12 5,16 45,35 0, 00 99,2 71,21 71,14 28,32 

13 0,91 54,49 52,07 87,83 43,28 41,79 19,35 

14 11,15 20,16 30,98 60,47 4,57 58,65 0,00 

15 0, 00 34,35 30,74 78,98 68,08 68,51 13,2 

16 0, 00 68,68 0,00 67,1 3,05 54,74 40,2 

17 0, 00 47,86 0,00 74,14 67,4 53,47 25,32 

18 7,71 38,52 14,48 75,54 57,05 68,7 5,15 

19 9 30,23 11,92 64,26 0, 00 50,71 5,24 

20 4,67 28,01 20,94 60,76 3,24 47,18 9,94 

21 0,00 30,14 1,02 78,98 24,41 58,11 37,74 

22 9,67 25,27 20,43 64,75 1,06 49,38 10,03 

23 5,41 9,47 29,69 81,32 62,42 71,37 17,79 

24 3,15 35,48 0 83,64 58,67 69,11 22,62 

25 0, 00 30,02 14,13 72,92 70,58 48,13 28,49 

26 0, 00 23,97 0, 00 74,38 61,64 58,81 14,92 

27 0, 00 21,43 0, 00 78,77 0, 00 62,58 19,71 
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b. Caractérisation minéralogique des résidus de fusion alcaline et de lixiviation  

Dans le but d’identifier les phases cristallines qui se forment durant le grillage au carbonate de 

potassium, les analyses DRX ont été réalisées sur les produits obtenus après fusion du minerai 

avec le carbonate de potassium et sur les résidus obtenus après extraction du tantale et du nio-

bium. Les Figures III.5 et III.6 présentent  les résultats DRX  des résidus obtenus  après 

analyse. La Figures III.5 montre clairement que dans les phases identifiées, on detecte la 

présence de KTaO3, KFeO2 et K2SnO3 dans les produits de fusion.  

 

Figure III.5: Diffractogramme  des résidus obtenus après  fusion au carbonate de potassium à 850°C, entre 150 

et 106µm, 2h, 8,8/10. 

 

La Figure III.6 montre que dans les résidus obtenus après lixiviation, la phase minéralogique 

KTaO3 est majoritaire avec une teneur de 41,1%. Cette figure montre qu’il y a la présence d’autres 

phases minéralogiques telles que K2Fe2O4, KFeO2. La cassitérite et le fer ont été aussi détectés 

dans ces résidus.   
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Figure III.6: Diffractogramme des résidus de lixiviation, fusion alcaline à 900°C, entre 75 et 45µm, 3h , 8/8. 

Le Tableau III.7 présente les paramètres cristallographiques des phases minérales identifiées dans 

les résidus de lixiviation et dans les produits obtenus après fusion du minerai avec le carbonate de 

potassium.  

Tableau III.7:Paramètres cristallographiques  des phases minéralogiques identifies dans les résidus d ‘extrac-
tion. 

          

Phases minérales  2 θ expérimental 2 θ théorique Plan (hkl) Références 

KTaO3 22,21 22 100 (Sumedha et al., 2021) 

 31, 63 31,5 110  

 38,99 39 111  

 45,33 45 200  

 51,78 52 210  

 59,78 60 211  

KFeO2 30, 72 32 040 
(Jung et al., 2017; Moon et al.,  

2006) 

K2SnO3 30,49 30 210 
(Chen et al., 2014) 

  36,80 37 201 
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III.1.4 Optimisation des paramètres d’extraction du tantale et du niobium 

a.Valeurs expérimentales et valeurs ajustées  

Le Tableau III. 8 présente les rendements d’extraction de Ta et Nb obtenus expérimentalement et  

leurs valeurs ajustées par  le logiciel Munitab. Ces résultats montrent que les rendements 

d’extraction de Ta  obtenus expérimentalement varient  entre 0,00 et 53,58%, tandis que les rende-

ments d’extractions ajustés par le logiciel varient entre 0,00 et 53,46%. Les rendements d’extrac-

tion obtenus expérimentalement de Nb varient entre 0,00 et 77,98%. Par ailleurs, les rendements 

d’extraction ajustés de Nb varient entre 0,00 et 76,74%.  Toutes les expériences réalisées avec un 

ratio K2CO3/coltan de 4,4/10 ont abouti à des rendement d’extraction du tantale et de niobium nuls. 

Par ailleurs, l’augmente du ratio K2CO3/coltan jusqu’à 13,2/10 montre que des rendements d’ex-

traction élevés de 53,6% pour le tantale et 78% pour le niobium. Ces rendements d’extraction éle-

vés de tantale et de niobium ont été obtenus lorsqu’on avait réalisé une expérience à 850°C, la taille 

des particules de 150 et 106 µm, la durée de grillage de 2h et le ratio K2CO3/coltan de 13,2/10.   

 L’effet de la température sur l’extraction du tantale et de niobium montrent que parmi les expé-

riences réalisées à 850°C, le rendement d’extraction élevé est de 31, 8% pour le tantale et 51,37% 

pour le niobium. L’augmentation de la température jusqu’ à 950°C montre des rendements d’ex-

traction de 51,7% de tantale et 72,28% pour le niobium ont été atteints.   

L’effet de la durée du grillage sur les rendements d’extraction du tantale et de niobium montrent 

que lorsqu’on a réalisé les expériences avec un temps de grillage de 1h, le plus grand rendement 

d’extraction élevé obtenu est de 21,61% pour le tantale et 56,76% pour le niobium. Cependant, 

lorsqu’on augmente le temps, un rendement de 41,31% pour le tantale et 67,61% pour le niobium 

ont été obtenus pendant 3h. 

L’effet de la granulométrie sur les rendements d’extraction montre que pour les tailles des parti-

cules situées entre 150 et 106 µm, 106 et 75 µm et 75 et 45 des rendements d’extraction respectifs 

élevés de 53,6, 41, 31 et 43, 89 % pour le tantale ; 77,98, 72,28 et 61, 41% pour le niobium. 
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Tableau III.8: Matrice Box-Behnken, valeurs expérimentales (1) et valeurs ajustées (2) du rendement d’extrac-

tion de Ta et de Nb. 

                 

Numéro T(°C) Gran(µm) Temps(h) Ratio %Ta  1 %Ta 2 %Nb 1 %Nb 2 

1 850 1 2 0 5,5 7,09 35,1 37,66 

2 950 0 3 0 8,85 11,53 53,32 52,21 

3 900 0 3 -1 0 0 0 0 

4 900 1 2 1 53,58 45,86 77,98 71,31 

5 950 0 1 0 21,61 17,27 56,76 55,19 

6 900 0 2 0 22,63 11,98 58,53 51,51 

7 900 -1 1 0 3,14 0,99 44,58 40,86 

8 850 -1 2 0 11,23 16,84 38,01 42,76 

9 950 1 2 0 36,28 32,64 66,42 63,79 

10 900 0 2 0 10,99 11,98 54,63 51,51 

11 950 0 2 -1 1,26 4,42 3,1 4,36 

12 900 -1 3 0 8,46 9,22 51,59 48,91 

13 850 0 1 0 1,84 0 28,87 27,9 

14 900 1 2 -1 0 3,27 0 0,44 

15 850 0 3 0 12,59 12,4 46,24 45,73 

16 950 0 2 1 51,7 53,46 72,28 76,74 

17 900 -1 2 1 43,89 36,1 61,41 58,88 

18 900 1 1 0 6,32 8,12 43 45,63 

19 900 -1 2 -1 0 3,2 0 4,58 

20 850 0 2 -1 4,04 4,84 1,79 0 

21 900 0 3 1 41,31 43,51 67,61 69,88 

22 900 0 1 -1 0 0 0 0 

23 900 1 3 0 7,2 11,92 48,76 52,43 

24 950 -1 2 0 12,68 13,06 50,83 50,4 

25 850 0 2 1 31,87 31,27 51,37 50,06 

26 900 0 2 0 2,33 11,98 41,37 51,51 

27 900 0 1 1 9,4 21,54 49,76 53,53 

Avec granulométrie (G) : -1 particules entre 75 et 45 µm ; 0 représente les particules des tailles 

entre 106 et 75 µm ; et 1 : particules entre 150 et 106 µm.  
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Ratio :  -1 représente le ratio de K2CO3/coltan 4,4/10 ; 0 : représente le ratio 8, 8/10 et 1 : le ratio 

de 13,2/10.    

Les Figures III.7 et III.8 présentent la distribution des erreurs commises durant les expériences au 

laboratoire, le diagramme de probabilité normale et le pourcentage de dissolution de Ta et Nb par 

rapport aux valeurs résiduelles. Ces résultats montrent qu’il n’y a pas un grand écart sur des erreurs 

commises par rapport aux nombres d’expériences réalisées au laboratoire.  

        

 

Figure III.7: Graphique de diagnostic du modèle d’extraction du tantale. 
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Figure III.8: Graphique de diagnostic des modèle d’extraction du niobium. 

b. Modèle mathématique  et effets des différents paramétres    

Deux modéles  quadratiques complets  du  second degrès ont  été obtenus après avoir analysé les 

données expérimentales obtenues  dans le logiciel Munitab. L’équation III.1 présente le modèle 

mathématique reliant les quatre paramètres étudiés sur le rendement d’extraction de Ta. L’équation 

III.2 présente le modèle mathématique reliant les quatre paramétres étudiés sur le rendement 

d’extraction du Nb. Les coefficients de détérmination du modèle mathématique d’extraction de Ta 

est 89,33% tandis que celui d’extraction du Nb est 97,52 %.  

  % Ta = 774 - 2,11 t -127,3 g  +  134,5  t' - 98,8  r + 0,00136 t2 + 2,01 g2 -6,44 

t'
2
 + 8,11 r2 + 0,1467 tg  - 0,1175 tt'+ 0,1131 tr  -1,11 gt'  + 2,42  gr + 7,98  t'r                      (III.1) 

% Nb = -1049 + 2,02 t -  80,5 g  + 113,2 t' - 65,8 r  -  0,000911 t2 - 0,58 g2 -  3,97 

t'
2
 -17,13 r2 + 0,0925 tg - 0,1040  tt ' + 0,0980  tr  - 0, 31gt'  + 4,14  gr +  4,46  t'r                 (III.2) 

Avec :  t , g , t′ et r sont respectivement la température (°C), la granulométrie du minerai (µm), le 

temps(h) et le ratio K2CO3/minerai coltan. 
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Les effets des différents paramètres sur les rendements d’extraction de Ta et Nb sont repris dans le 

Tableau 4 en Annexe 2.  Ces résultats montrent que la valeur p de la température sur le rendement 

de dissolution de Ta est de 0,04, alors que la valeur p pour le Nb est de 0,00. Par contre, le ratio 

carbonate/minerai est le paramètre qui influence de manière très significative sur le rendement de 

dissolution de ces deux éléments, avec une valeur p de 0,00. La granulométrie a une valeur p de 

0,31 sur le rendement d’extraction de Ta et une valeur p 0,23 sur le rendement d’extraction du Nb. 

Les valeurs p du temps sur les rendements d’extraction du Ta et Nb sont respectivement 0,22 et 

0,04.  

c. Représentation graphique du rendement d’extraction de tantale et de niobium 

Les interactions des paramètres étudiés ayant un effet sur le rendement d’extraction lors du grillage 

de coltan par le carbonate de potassium sont présentées dans le Tableau 4 en Annexe 2. Les dif-

férentes interactions possibles sont présentées en graphiques en deux dimensions et trois dimen-

sions sur les Figures III.9, III.10, III.11 et III.12. Les graphiques en trois dimensions montrent 

les surfaces de réponse et les graphiques en deux dimensions montrent les surfaces des contours de 

la réponse pour la combinaison des différents paramètres considérés comme des effets d’interac-

tions ayant un impact sur le rendement de dissolution du Ta-Nb. Les Figures III.9 et III.10 mon-

trent que pour différentes interactions, une granulométrie se trouvant entre 150 et 106 µm (1), un 

intervalle de variant de 2-3h, une température de 950°C et un ratio de 13,2/10 (1) permettent d’ob-

tenir unrendement d’extraction de tantale plus élevé. Un rendement d’extraction supérieur à 55% 

est réalisé avec l’interaction température-ratio.  

Les Figures III.11 et III.12 montrent que pour différentes interactions, une granulométrie située 

entre 150 et 106 µm (1), un intervalle de variant de 2-3h, une température de 950°C et un ratio 

13,2 :10(1) permettent d’obtenir un rendement élevé pour l’extraction de niobium. Un rendement 

d’extraction maximale en tantale supérieur à 75% est obtenu avec l’interaction température-ratio.  
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Figure III.9: Graphique des surfaces de contour et des surfaces des réponses des différentes  interactions : a) et 

b) température-granulométrie ; c) et d) température-ratio ;  température-temps. 
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Figure III.10: Graphique des surfaces de contour et des surfaces des réponses des différentes  interactions ayant 
une influence sur l’extraction du Ta : a) et b)granulométrie-temps ; c) et d) granulométrie -ratio ; temps-ratio. 
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Figure III.11: Graphique des surfaces de contour et des surfaces des réponses des différentes  interactions yant 

une influence sur l’extraction du Nb : a) et b) température-granulométrie ; c) et d) température-ratio ;  tempé-
rature-temps. 

. 
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Figure III.12: Graphique des surfaces de contour et des surfaces des réponses des différentes  interactions ayant 
une influence sur l’extraction du Nb : a) et b)granulométrie-temps ; c) et d) granulométrie -ratio ; temps-ratio. 

. 



Optimisation des paramètres d’extraction du tantale et du niobium contenus dans un minerai de 

coltan de Mwenga, Sud-Kivu, RDC 

53 
 

 

d. Paramètres optimaux de l’extraction de tantale et de niobium 

La Figure III.13 montre que les conditions d’optimisation d’extraction de Ta et Nb contenus dans 

ce minerai de coltan ont été les mêmes pour les deux métaux. La température optimale a été de 

950°C, la taille des particules entre 150 et 106 µm (1), le temps est de 2h20’et le ratio K2CO3/coltan 

de 13,2/10(1) (correspondant à 300% des réactions II.11 et II.12). Dans ces conditions, le modèle 

a prédit qu’un rendement d’extraction de 68,31 et 87,45% peut être obtenu respectivement pour le 

Ta et le Nb.   

 

 

               Figure III.13: Profil de la désirabilité de l’extraction de tantale et de niobium. 

e.  Application expérimentale des conditions optimales 

 Rendement d’extraction de Ta et Nb en conditions optimales 

Afin de vérifier si les performances métallurgiques des conditions optimales proposées par les mo-

dèles sont atteignables, quatre expériences ont été réalisées au laboratoire. Elles ont été réalisées 
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en maintenant la température optimale à 950°C, la taille des particules entre 150 et 106 µm, le 

temps 2h20’. Seul le ratio K2CO3/coltan a été varié, il a été remarqué que ce paramètre a une très 

forte influence significative sur l’extraction de Ta et Nb avec une valeur p de 0,00. La Figure III.14 

présente les résultats des expériences réalisées avec le ratio K2CO3/coltan de 13,2/10, 15,4/10, 

17,6/10 et 19,8/10.  Ces résultats montrent que lors qu’on travaille dans les conditions optimales 

proposées par les deux modèles, les rendements d’extraction obtenus sont dans l’ordre de 46,55% 

pour le Ta et 69,76% pour le Nb. Néanmoins, lorsqu’on augmente le ratio K2CO3/coltan jusqu’à 

19,8/10, on obtient un rendement d’extraction de 64,92% pour Ta et 78,43% pour le Nb. 

 

Figure III.14: Effet du ratio K2CO3/coltan sur le rendement de dissolution de tantale (1) et de niobium (2) dans 
les   conditions optimales. 

 Précipités obtenus et caractéristiques des oxydes mixtes 

Le Tableau III.9 présente les masses des précipités (Ta, Nb) -guanidine et les masses mixtes ob-

tenues après calcination. Il ressort de ces résultats que les masses obtenues après précipitation sont 

comprises entre 2,79 et 3,28 g de (Ta, Nb) -guanidine. Les masses d’oxydes mixtes de Ta et Nb 

obtenues sont comprises entre 1,19 g et 2,0 g. La plus grande quantité d’oxyde mixte est obtenue 

lorsqu’on fait la précipitation à 20 g de guanidine pour 200mL de la solution alcaline.  
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Tableau III.9: : Masses des précipités (Ta, Nb)-guanidine(g) et des oxydes mixtes produits(g). 

Quantité guanidine (Ta, Nb)- guandine (Ta, Nb)O5 

20 3,22 2,06 

16 3,28 1,19 

12 2,79 1,75 

8 3,15 2,01 

4 3,11 1,89 

Le Tableau III.10 montre la composition chimique des oxydes mixtes obtenus après calcination 

des précipités (Ta, Nb) -guanidine. Ces résultats montrent que les teneurs en oxyde de tantale va-

rient entre 36,08 et 39,36% tandis que les teneurs en oxyde de niobium varient 36,11 et 39,11%. 

Toutefois, il est à signaler que ces oxydes mixtes renferment d’autres impuretés telles que SiO2, 

BaO, FeO, K2O, MnO et TiO2 en grande quantité. 

                         Tableau III.10: Composition chimique (%) des oxydes mixtes de tantale et de niobium. 

Guanidine Ta2O5 Nb2O5 SiO2 BaO FeO K2O MnO TiO2 Eléments légers 

20 39,36 38,05 9,29 2,86 2,47 1,94 1,63 1,94 2,47 

16 38,25 37,52 10,87 2,91 3,06 1,82 1,25 2,24 2,08 

12 37 37,68 11,32 3,04 3,11 2,3 1,19 2 2,36 

8 38,16 39,11 8,43 2,88 3 2,78 1,08 2,12 2,43 

4 36,08 36,11 11,47 3,05 2,7 4,72 1,63 1,92 2,33 

 

Dans le but d’identifier les phases présentes dans le mélange d’oxyde mixte de tantale et de niobium 

obtenu après la précipitation, les analyses DRX ont été effectuées sur les oxydes mixtes de Ta et 

Nb.  La Figure III.15 présente les phases cristallines détectées dans les oxydes de tantale et de 

niobium. On trouve les phases cristallines suivantes : K6Nb10,9O30 (87,2%), Nb2O5 (6,7%) et Ta2O5 

(6,1%).  
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Figure III.15: Spectre DRX des oxydes mixtes de Ta et de Nb, fusion alcaline réalisée à 900°C, granulométrie 

située entre 106 et 75µm, 2h, 8,8/10. 

Le Tableau III.11 présente les phases minéralogiques identifiées dans l’oxyde mixte de tantale et 

de niobium obtenu après calcination.   

Tableau III 11: Paramètres cristallographiques des oxydes mixtes de tantale et de niobium.  

          

Phases minérales  2 θ expérimental 2 θ théorique Plan(hkl) Références 

K6Nb10,9O30 25 2 < 2θ <25 001 
(Pickhard and Hartl 

1997; Britvin et al. 2012) 

    Ta2O5 

22,78 23 001 (George & Gedanken, 2008) 

28,73 28,5 110 (Meidanchi & Jafari,  2019) 

37,11 37 111 (George & Gedanken, 2008) 

55,09 55 310 (George & Gedanken, 2008) 

    Nb2O5 23,57 23 001 (Joya et al., 2017) 

 29,40 29 100 (Rodrigues & da Silva, 2010) 

 35,03 35 101 (Joya et al., 2017) 

  55,58 55 102 (Joya et al., 2017) 
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III.2 Discussion des résultats  

III.2.1 Caractéristiques du minerai de coltan de Mwenga 

Le Tableau II.1 montre que la radioactivité calculée (26,18 Bq/g) est en dehors des normes de 

l’Agence Internationale de l’Energie Atomique (AIEA), la limite acceptable pour le transport des 

matières d’origine naturelle est de 10 Bq/g (IAEA, 2018 ; TIC, 2019). Pour transporter ce minerai 

de Mwenga à l’étranger, il faudrait une reglémentation spéciale comme le prévoit ladite norme. La 

dose effective (0,13 µSv/h) obtenue est inférieure aux normes limites (6000 µSv/h pour adultes et 

1000µSv/h pour les femmes enceintes) comme le montre la norme de l’Agance Intrenationale de 

l’Energie Atomique (IAEA, 2012; IAEA, 2018). Cela prouve que l’échantillon coltan ne présente 

pas des dangers durant la manipulation.   

En associant les analyses chimiques (Tableau III.3) aux résultats DRX (Figure II.2), la teneur du 

Ta est de 15,21 % et elle est supérieure à celle de Nb (10, 95 %). Cependant, les deux sont associés 

au Fe avec une teneur de 8,73 % et au Mn avec une teneur de 2,52 % dans la ferrocolombite. Le Si 

avec une teneur de 10,47 % se trouve en grande partie dans le quartz. Dans la littérature le pic le 

plus intense de la ferrocolombite est observée à (110), sous un ange de 30° (Itodo et al., 2019;  

Kabuge et al., 2024b).  Une étude menée par (Wen et al., 2025)  avait confirmé la présence de la 

cassitérite  (110), (101) et (211). Le quartz  est identifié dans la littérature à (110) (Essien, 2024). 

L’ilménite présente un pic  intense  à (004) sous un angle de 25, 4° (Ermawati , 2022). Ce qui 

montre les phases minéralogiques présentent sur la Figure II.2  sont encore avec les informations 

avec les données présentes dans la littérature.    

Lorsque la teneur du Ta est supérieure à celle du Nb, le minerai est appelé tantalo-colombite. Dans 

le cas inverse où la teneur en Ta est inférieure à celle du Nb, le  minerai est appelé colombo-tantalite 

(Ghambi et al., 2021; Habinshuti et al., 2022). Au regard de ces résultats, on peut conclure que ce 

minerai de Mwenga serait un mixte constitué en majorité par la tantalo-colombite et associé à des 

minerais valorisables : ilménite et cassitérite (Habinshuti et al., 2022).  

La composition chimique et les phases minéralogiques détectées dans ce minerai ne s’écartent pas 

beaucoup des caractéristiques d’autres minerais de Ta et Nb de l’Est de la RDC. En effet, les tra-

vaux  effectués par d’autres chercheurs  utilisant des analyses variables (Ghambi et al., 2021; 

Shikika et al., 2022; Shikika, 2023, Kabuge et al., 2024) montrent des résultats similaires. On peut 

donc dire que le minerai de Mwenga est un tantalo-colombite riche en tantale et en niobium. Par 
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conséquent, ces résultats chimiques et minéralogiques peuvent servir dans la base des données des 

minerais 3T de la région du Kivu. 

III.2.2 Modélisation thermodynamique du grillage 

Les résultats présentés dans le Tableau III. 5 sur les calculs des énergies libres de Gibbs montrent 

qu’il y a certaines réactions chimiques envisagées qui ne sont pas spontanées. Contrairement, on 

s’attendait à ce que toutes réactions étudiées se déroulent de manière spontanées. Les énergies 

libres de Gibbs des équations des réactions ont été calculées dans l’intervalle de température où les 

expériences sur le grillage du coltan avec K2CO3 ont été réalisées au laboratoire (entre 800 à 

950°C). Sachant que la spontanéité d’une réaction est conditionnée par son énergie libre de Gibbs 

(∆G), la valeur de ∆G inférieure à zéro indique que la réaction peut se dérouler de manière sponta-

née. Ainsi, comme l’indique la Figure III.3, la réaction de Fe2O3 avec K2CO3 pour former un 

composé insoluble KFeO2 (équation II.2) n’est pas spontanée. Ce résultat est différent de celui 

obtenu par d’autres chercheurs qui utilisaient le KOH (Wang et al., 2010).  Il a été montré que la 

réaction de la formation de KFeO2 est spontanée lorsqu’on utilise le KOH. On remarquer que, 

lorsqu’on augmente la température, l’énergie libre de Gibbs de la formation de KFeO2 diminue. 

Elle est de 29, 01 kJ.mol-1 à 800°C et à 950°C, elle devient 8,58 kJ.mol-1.  

Les réactions des oxydes tels que Al2O3, SiO2 et WO3 avec K2CO3 pour former des composés 

solubles dans l’eau tels que KAlO2, K2SiO3 ou K2SiO9, et K2WO4 (équations II.6, II.8 ou II. 9 et 

II.10) sont spontanées. Ce qui est en accord les travaux réalisés sur le grillage du coltan avec  KOH 

(Wang et al., 2009) et (Shikika et al., 2021). Les énergies libres de Gibbs de la réaction de Al2O3 

avec K2CO3 pour former KAlO2 sont comprises entre -8, 04 kJ.mol-1 à 800°C et -28,85 kJ.mol-1 à 

950°C. Celles de la réaction de SiO2 avec K2CO3 pour donner K2SiO3 sont -100,65 kJ.mol-1 à 800°C 

et -121, 06 kJ.mol-1 à 950°C tandis que celles de la formation de K2Si4O9 sont -345,67 kJ.mol -1 à 

800°C et 384,46 kJ.mol-1 à 950°C. L’énergie libre de la réaction de formation de K2WO4 est de -

149,15 kJ.mol-1 à 800°C et de -170, 94 kJ.mol-1 à 950°C. A partir de ces résultats, on peut dire que 

lorsqu’on fait le grillage du minerai de coltan avec K2CO3, le silicium, l’aluminium et le tungstène 

sont extraits du coltan.  

Notre étude montre que la réaction de Ta2O5 avec K2CO3 pour former un composé insoluble KTaO3 

est spontanée. Par contre, la réaction de Nb2O5 avec K2CO3 pour former un composé insoluble 
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KNbO3 n’est pas spontanée. La spontanéité de la réaction de la formation de KTaO3 diminue lors-

que la température augmente ; elle est de -48,30 kJ.mol-1 à 800°C et de -15,65 kJ.mol-1 à 950°C. A 

partir de ces résultats, on remarque que, lorsqu’on fait le grillage du minerai de coltan avec K2CO3, 

l’augmentation de la température jusqu’ à 950°C diminue la spontanéité de la formation de KTaO3 

ce qui peut augmenter les rendements d’extraction de Ta. Contrairement au grillage du coltan par 

le  KOH (Shikika et al., 2021), la modélisation thermodynamique montre que  la réaction de for-

mation KNbO3  n’est  pas spontanée  lors du grillage du coltan à l’aide  carbonate de potassium. 

Ainsi à partir de nos résultats, nous pouvons conclure que la thermodynamique qui gouverne le 

grillage de coltan au K2CO3 doit donner un rendement d’extraction du Ta et Nb plus élevé que celle 

du grillage au KOH. Retenons que les réactions de conversion de Ta2O5 et Nb2O5 pour former des 

composés solubles (K3TaO4 et K3NbO4) dans l’eau   n’ont pas été présentées dans ce travail du fait 

que K3TaO4 et K3NbO4 ne figurent pas encore dans la base des données HSC chemestry.  

Les diagrammes présentés sur la Figure III.4 montrent que dans la zone située entre 8< pH< 12 

considérée dans ce travail, seul l’Al et W peuvent être corrodés. Tandis que le fer, le manganèse et 

l’étain forment des oxydes insolubles dans l’intervalle de pH supérieur à 8. Les études menées par  

(Deiss, 2020) et (Nave & Kornev, 2017) sur les diagrammes de Pourbaix des minerais de Fe, Mn 

et Ta ont montré  également que dans l’intervalle de 8< pH< 12, le fer, l’étain, le manganèse for-

ment des oxydes et des hydroxydes insolubles. Tandis que le wolframite et l’aluminium forment 

respectivement des phases solubles WO4
- et AlO2

-. Ainsi, on peut dire que durant le grillage par le 

carbonate de potassium, le fer, le manganèse et l’étain forment des phases insolubles tandis que 

l’aluminium et le tungstène passent en solution sous formes ioniques.  

III.2.3 Rendements d’extraction et caractéristiques minéralogiques des résidus d’extraction 

Les résultats sur le rendement d’extraction de Ta et Nb présentés dans les Tableaux III.6 et III.8 

montrent que toutes les expériences qui ont été réalisées avec un ratio K2CO3/coltan très faible de 

4,4/10 ont abouti à des rendements d’extraction de Ta et de Nb nuls (0,00%). Cependant, lorsqu’on 

augmente le ratio entre 8/10 et 13,2/10, le rendement d’extraction de Ta et Nb augmente. Par contre, 

les résultats montrent que la température, la granulométrie et le temps n’ont pas une forte influence 

sur le rendement d’extraction de Ta et Nb. Le rendement d’extraction de Ta et Nb croit avec l’aug-

mentation du ratio  de  K2CO3/coltan parce que, à un ratio de  K2CO3/coltan faible, les impuretés 

telles que les oxydes de Fe, Mn, Al, Si et Ti consomment le fondant avant que les oxydes de Ta et 



Optimisation des paramètres d’extraction du tantale et du niobium contenus dans un minerai de 

coltan de Mwenga, Sud-Kivu, RDC 

60 
 

Nb ne puissent commencer à réagir (Shikika et al., 2023). La variation des autres paramètres n’a 

pas eu d’influence très significative sur les rendements d’extraction de Ta et Nb du fait que nos 

expériences se sont réalisées dans l’intervalle de température situé entre 850 à 950°C avec un écart 

de 50°C. Connaissant que la seule condition pour que la réaction des oxydes de Ta et Nb puisent 

réagir, il faut être à une température proche de la température de fusion du carbonate de potassium 

(891°C). La taille granulométrique n’a pas une influence forte du fait que les tranches granulomé-

triques utilisées dans ce travail ne sont pas très éloignées. Pour le temps, les études précédentes 

montrent que la réaction lors du grillage est rapide et nécessite moins de temps (1h), la variation 

du temps influence mais pas trop sur le rendement d’extraction (Shikika et al., 2021).       

Les rendements d’extraction obtenus  dans ce travail sont plus élevés que ce qui a été obtenus à 

l’aide du grillage de minerai de coltan  au K2CO3 pendant plus 5h ( Maiorov et al., 2011). Cepen-

dant, ils se rapprochent des rendements d’extraction obtenus lors de l’utilisation de KOH sur le 

minerai de coltan (Shikika et al., 2022). Ceci nous montre qu’on peut avoir des rendements d’ex-

traction de Ta et Nb qui se rapprochent de ceux obtenus avec le KOH dans un de temps très courts 

de 2h en utilisant le carbonate de potassium. Les rendements d’extraction élevés de Ta et Nb obte-

nus lors du grillage de coltan par le carbonate de potassium peuvent s’expliquer en ce sens que, 

nous avons réalisé des expériences en variant quatre paramètres étudiés. La combinaison de diffé-

rents niveaux de ces 4 paramètres en 27 expériences a donné une chance de réaliser les expériences 

proches des conditions optimales, contrairement aux études précédentes où les chercheurs réali-

saient 2 à 3 expériences en variant uniquement la durée du grillage et la température (Maiorov et 

al., 2011 ; Nikolaev et al., 2012).    

Les analyses minéralogiques DRX du produit obtenu après grillage de coltan par le K2CO3 et des 

résidus de lixiviation présentées sur les Figures III.5 et III.6 permettent de comprendre pourquoi 

les rendements de l’extraction de Ta obtenus sont inférieurs à celui de Nb. La présence de KTaO3 

dans ces résidus obtenus après extraction témoigne qu’une quantité de Ta reste dans les résidus. 

Les recherches précédentes (Wang et al., 2009; Shikika et al., 2021 ; Habinshuti et al., 2022) ont 

signalé une possibilité de former ces composés insoluble KTaO3 et KNbO3 lors du grillage d’un 

minerai de coltan, ce qui diminue le rendement d’extraction lors de l’extraction de  Ta et Nb. Une 

étude menée par (Sumedha et al., 2021) a montré que KTaO3 présente des pics intenses à 

(100),(110),(111),(200),(210) et (211).  Dans le cas de cette étude, le pic le plus intense a été 

observé à (100) sous l’angle de 31,63° comme le montre les Figures III.5 et III.6. L’énergie libre 
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de Gibbs de l’équation de la formation de KTaO3 discutée précédemment a montré que lors du 

grillage du coltan par K2CO3, la réaction de formation KTaO3 est spontanée, ce qui explique sa 

présence dans les résidus après extraction. Les autres phases détectées dans les résidus tels KFeO2  

et K2SnO3 se sont formées par réaction des impuretés des oxydes de Fe et Sn avec le K2CO3 comme 

le montre les calculs des énergies libres de Gibbs des réactions chimiques.  

  Ces phases ont été observées  dans les études  précédentes qui utilisaient le KOH (Shikika et al., 

2021 ; Habinshuti et al., 2023). Dans la littérature, le pic le plus intense de KFeO2 est observé à 

(004) sous un angle de 32°(Moon et al., 2006; Jung et al., 2017), dans cette étude le pic intense a 

été observé 30,72°.  La phase minérale a été observé a un  pic intense de (021) sous un angle de 

30,5°, dans la littérature le pic intense est observé sous angle de 30°. Alors à partir de ces résultats, 

on peut dire que certains composés dont la réaction est spontanée comme le montre la modélisation 

thermodynamique ont été détectées expérimentalement dans les produits obtenus après fusion et 

dans les résidus de lixiviation du minerai.  

III.2.4 Optimisation des paramètres d’extraction du Ta et Nb 

Les modèles mathématiques qui lient la température, la granulométrie, le temps et le ratio 

K2CO3/coltan aux rendements d’extraction de Ta et Nb illustrés par les équation III.1 et l’équation 

III.2 montrent que les résultats d’optimisation obtenus sont fiables. Les coefficients de 

détermination, la valeur p et l’inadéquation du modèle  présentés  dans les Tableaux 1, 2 et 3 en  

Annexe 2  permettent de conclure que les deux modèles sont ajustés aux rendements d’extraction 

de Ta et Nb trouvés experimentalement. Les  valeurs de p-value de ces deux modèles ont été de 

0,00 pour le Ta  et de 0,00 pour le Nb. La valeur p d’un modèle doit être inférieure au seuil de 

signification de 5% (Ghafari et al. 2009). Cependant, le coefficient de détérmination du modèle 

mathématique d’extraction de Ta est 89,33% tandis que celui du Nb est 97,52 %. L’inadéquation 

du modèle de l’extraction du Ta a été de 0,79 tandis que celui du Nb a été 0,94.  

Il a été  montré que pour l’ajustement d’un bon modèle, le coefficient de détermination doit être 

supérieur ou égal à 80%, tandis que l’inadéquation du modèle doit être supérieure au seuil de si-

gnification de 5% (Wang et al., 2018). Ainsi, on peut dire alors que les conditions optimales 

proposées par ces modèles à la Figure III.14  sont correctes. Les deux modèles ont montré que les 

paramétres d’optimisation de Ta et de Nb sont similaires. On remarque que, pour maximiser le 
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rendement d’extraction de Ta et Nb, on doit travailler dans les conditions suivantes : une tempéra-

ture de 950°C, une taille des particules entre 150 et 106 µm, le temps de fusion de 2h20’et le ratio 

K2CO3/coltan de 13,2/10. Cependant, en appliquant expérimentalement ces conditions proposées 

par les modèles, le rendement d’extraction du Ta est de 46,55% tandis que celui du Nb est de 

69,76%. Cette différence entre les rendements expérimentaux et les rendements proposés par le 

modèle peut s’expliquer par le fait que lors du grillage du minerai de coltan par le carboante de 

potassium, il est difficile d’avoir un coefficient de détermination de 100%. Il est possible que des 

paramètres tels que la duréee de lixiviation, la vitesse d’agitation pendant le grillage (qui n’ont pas 

été étudiés) peuvent avoir une faible influence sur le rendement d’extraction de Ta et Nb.  

Le Tableau 4 en Annexe 2 montre que parmi les quatre paramètres étudiés, seul  le ratio 

K2CO3/coltan  a une influence très significative sur le rendement d’extraction de Ta et Nb  avec 

une valeur p de 0, 00 pour le Ta et pour le Nb. L’augmentation du ratio K2CO3/coltan en maintenant 

les paramètres constants aboutit à une augmentation du rendement d’extraction de Ta et Nb.  Avec 

un  ratio K2CO3/coltan de 19,8/10, on peut extraire 64,92% de Ta et 78, 43% de Nb. Un rendement 

plus élevé que tous les autres rendements déjà observés (Figure III.14).   

En se basant sur les résultats présentés dans les Tableaux III.9 et III. 10, la quantité de carbonate 

de guanidine utilisée pour 200 mL de solution n’a pas une grande influence sur la production des 

oxydes mixtes de Ta et de Nb. La précipitation avec 4, 8, 12, 16 et 20 g de carbonate de guanidine 

dans ces 200 mL de la solution donne des teneurs des oxydes mixtes de Ta et Nb presque identiques 

(72,19%, 77,27%, 74,68%, 75,77% et 77,41%). Les teneurs en oxydes mixtes sont évaluées en 

faisant la somme de l’oxyde de tantale et de l’oxyde niobium après purification.  Ces  résultats sont 

en accord avec les travaux antérieurs  (Habinshuti et al., 2022). En effet, il a été montré que 5 g de 

carbonate de guanidine sont suffisants pour précipiter le maximum de Ta et de Nb dans 200 mL de 

la solution. Cependant, les teneurs en oxydes mixtes obtenues dans notre travail sont inférieures. 

 La Figure III.15 montre la présence K6Nb10,9O30 dans l’oxyde mixte de Ta et de Nb. Ceci montre 

que durant la précipitation sur les solutions issues de l’extraction par le carbonate de potassium, le 

potassium contamine l’oxyde mixte de Ta et Nb.  Ce cas a aussi été observé dans le travail antérieur. 

Il a été  noté que le polyxoniobiate peut cristalliser lors qu’on travaille sur les solutions renfermant 

le Ta et Nb (Deblonde, 2022).  Le pic intense de Ta2O5 a été observé, il montre dans les études 

antérieures  que l’oxyde de Ta a pic intense à (110) (George & Gedanken, 2008; Meidanchi & 
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Jafari,  2019). Dans la littérature l’oxyde de niobium présente des pics intenses à (100),(101),(102) 

a des angles respectifs de 29 ; 35 et 55°.Ainsi, les résulats éxpérimentaux obtenus montrent que les 

pics intenses se produisent aux pics de 29,40 ; 35, 03 et 55, 58°.  Il est connu le polyniobiate a la 

même structure que le polytantalate (Ohya , 2015).  On peut dire alors que le potassium et d’autres 

impuretés tels que le Fe et Si gênent la précipitation de Ta et Nb sur les solutions issues de l’ex-

traction par le carbonate de potassium ce qui influence sur la teneur de l’oxyde mixte de Ta et Nb 

produit.   
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CONCLUSION GENERALE ET RECOMMANDATIONS 

L’objectif principal de ce travail était d’extraire le tantale et le niobium contenus dans le coltan de 

Mwenga. Pour avoir un rendement d’extraction élevé, une étude thermodynamique et une optimi-

sation des paramètres du grillage alcalin ont été réalisées. L’échantillon sur lequel a porté cette 

étude provient de la zone d’exploitation artisanale de Mwenga, Sud-Kivu, RDC. Il fallait donc 

commencer par la détermination de la composition chimique et minéralogique de ce minerai. Ainsi, 

les analyses minéralogiques DRX ont révélé que le coltan de Mwenga est constitué en majorité par 

la tantalo-colombite, la cassitérite, l’ilménite et le quartz. Les analyses chimiques réalisées par XRF 

ont montré que les teneurs des éléments chimiques majeurs constituant le coltan sont les suivants : 

Ta (15,21%), Nb (10,95%), Si (10,47%), Fe (8,73%), Ba (4,93%) Sn (4,73%), Al (4, 09%), Ti 

(3,17%) et Mn (2,52%).    

La spontanéité des réactions susceptibles de se former lors du grillage du coltan par le carbonate 

de potassium n’avait pas encore été étudiée. Ainsi, dans l’intervalle de températures comprises 

entre 800 et 950°C, une modélisation thermodynamique a été réalisée avec le logiciel HSC che-

mistry. Les résultats obtenus montrent que lors du grillage de coltan par le carbonate de potassium, 

les réactions de formation de KTaO3 et K2TiO3 insolubles sont spontanées. Tandis que celle de la 

formation de KNbO3 n’est pas spontanée. Les réactions de formation des composés solubles tels 

que KAlO2, K2WO4, K2SiO3 et K2Si4O9 sont spontanées. On peut conclure que lors du grillage par 

le carbonate de potassium, l’aluminium, le tungstène et le silicium passent en solution. Par contre, 

le manganèse, le titane et l’étain restent dans les résidus forment des phases insolubles dans l’eau.  

Les analyses DRX ont été réalisées sur les résidus obtenus après grillage du minerai de coltan avec 

le carbonate de potassium pour vérifier si certains composés insolubles étudiés par la modélisation 

thermodynamique sont présents exactement dans les produits qui se forment pendant le grillage. 

Les résultats DRX ont montré la présence de KTaO3, K2SnO3 et KFeO2. Ceci permet de dire que 

certains composés étudiés théoriquement par la modélisation thermodynamique ont été détectés 

dans le produit obtenu après grillage du minerai et dans les résidus obtenus après extraction. 

 Les conditions d’optimisation de l’extraction de tantale et de niobium lors du grillage du minerai 

de coltan par le carbonate de potassium n’avaient pas encore fait l’objet d’une quelconque étude. 

Pour ce, la méthodologie de surface des réponses a été utilisée pour optimiser les paramètres étu-

diés. Les résultats obtenus ont montré que les conditions optimales de l’extraction de tantale et de 
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niobium sont atteignables lorsqu’on travaille à la température de 950°C, granulométrie entre 150 

et 106µm, durée de fusion de 2h20’et le ratio K2CO3/coltan de 13,2/10. Les résultats sur l’extrac-

tion de tantale et niobium en condition optimale montrent que des rendements d’extraction élevés 

de 64,92% pour Ta et 78,43% ont été atteints. A partir de nos résultats, on peut conclure que con-

trairement aux études antérieures qui ont utilisé le carbonate de potassium, il est possible d’at-

teindre des rendements d’extraction de Ta et Nb qui se rapprochent des rendements d’extraction 

obtenus lors du grillage de coltan avec KOH. 

Pour purifier le Ta et Nb contenus dans les lixiviants obtenus après grillage de carbonate de potas-

sium, la précipitation a été réalisée par le carbonate de guanidine sur les solutions de Ta et Nb 

produites dans les conditions optimales. Les analyses chimiques XRF révèlent qu’une teneur de 

77,41% des oxydes mixtes de tantale et de niobium a été atteinte.  

 Recommandations  

 Au regard de ces résultats obtenus, il est à recommander aux industriels qui utilise le car-

bonate de potassium pendant le grillage du minerai de coltan d’utiliser les conditions opti-

males proposées dans ce travail.  

 Aux décideurs étatiques, nous recommandons de prendre en considération les résultats de 

caractérisation chimique obtenus dans ce travail et les ajouter dans les bases des données 

des empreintes minéralogiques des zones d’exploitation minière des minerais 3T du Kivu 

en vue de la certification des origines des minerais de coltan vendus dans les grands centres 

de commercialisation.  

 Perspectives d’avenir  

 Etudier la cinétique du grillage au carbonate de potassium, en vue d’élucider la loi qui gou-

verne la fusion au carbonate de potassium.  

 Mener d’autres recherches pour pouvoir améliorer la qualité des oxydes mixtes de Ta et Nb 

obtenus.  

 Réaliser une séparation du tantale et de niobium par extraction par solvant pour pouvoir 

évaluer si le procédé au carbonate de potassium est plus avantageux par rapport au procédé 

à l’hydroxyde de potassium.  
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ANNEXES  

Annexe 1 : Illustration des différents équipements et appareils utilisés dans les expériences 

au laboratoire.  

 

Figure 1 : (a) Prélèvement des coordonnées géographiques sur site avec GPS de marque GAR-

MIN et (b) mesure de la dose effective avec un compteur Geiger-Müller de marque RQDEX                            

 

Figure 2 : (a) Image de la balance analytique GH-202, (b) Broyeur RM200. 
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Figure 3 : (a) Poudre minerai après broyage, (b) Tamiseuse HAVER. 

 

           

Figure 4 : (a)Photographie du spectrophotomètre XRF de l’OCC /Bukavu, (b)Appareil DRX de 

la faculté des sciences, Université de Namur. 
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Annexe 2 : Analyse statistique des rendements d’extraction du tantale et du niobiumobtenus 

expérimentalement au laboratoire. 

Tableau 1: Contribution des différentes interactions sur le modèle d’extraction de tantale. 

 

Source DF Adj SS Adj MS Valeur F Valeur p 

Model 14 6488,75 463,48 7,17 0,001 

Linear 4 4809,39 1202,35 18,61 0,000 

Témperature 1 355,29 355,29 5,50 0,037 

Granulométrie 1 72,43 72,43 1,12 0,311 

Temps 1 108,58 108,58 1,68 0,219 

Ratio 1 4273,09 4273,09 66,13 0,000 

Square 4 915,33 228,83 3,54 0,040 

Témperature* Témperature 1 61,88 61,88 0,96 0,347 

Granulométrie* Granumométrie 1 21,62 21,62 0,33 0,574 

Temps*Temps 1 220,86 220,86 3,42 0,089 

Ratio*Ratio 1 350,58 350,58 5,43 0,038 

2-Way Interaction 6 764,02 127,34 1,97 0,149 

Témperature*Granulométrie 1 215,08 215,08 3,33 0,093 

Témperature*Temps 1 138,17 138,17 2,14 0,169 

Témperature*Ratio 1 127,83 127,83 1,98 0,185 

Granulométrie*Temps 1 4,92 4,92 0,08 0,787 

Granulométrie*Ratio 1 23,48 23,48 0,36 0,558 

Temps*Ratio 1 254,53 254,53 3,94 0,071 

Error 12 775,45 64,62   

Lack-of-Fit 10 567,85 56,78 0,55 0,789 

Pure Error 2 207,60 103,80   

Total 26 7264,19    
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Tableau 2 : Contribution des différentes interactions sur le modèle d’extraction de niobium. 

Source DF Adj SS Adj MS Valeur F Valeur p 

Model 14 15013,6 1072,4 33,68 0,000 

Linear 4 12823,3 3205,8 100,67 0,000 

Témperature 1 855,7 855,7 26,87 0,000 

Granulométrie 1 51,5 51,5 1,62 0,228 

Temps 1 165,4 165,4 5,19 0,042 

Ratio 1 11750,8 11750,8 368,99 0,000 

Square 4 1751,7 437,9 13,75 0,000 

Témperature* Témperature 1 27,6 27,6 0,87 0,370 

Granulométrie* Granumométrie 1 1,8 1,8 0,06 0,817 

Temps*Temps 1 84,2 84,2 2,64 0,130 

Ratio*Ratio 1 1564,2 1564,2 49,12 0,000 

2-Way Interaction 6 438,6 73,1 2,30 0,104 

Témperature*Granulométrie 1 85,5 85,5 2,69 0,127 

Témperature*Temps 1 108,2 108,2 3,40 0,090 

Témperature*Ratio 1 96,0 96,0 3,02 0,108 

Granulométrie*Temps 1 0,4 0,4 0,01 0,914 

Granulométrie*Ratio 1 68,7 68,7 2,16 0,168 

Temps*Ratio 1 79,7 79,7 2,50 0,140 

Error 12 382,1 31,8   

Lack-of-Fit 10 220,2 22,0 0,27 0,936 

Pure Error 2 161,9 81,0   

Total 26 15395,8    
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Tableau  3: Coefficients de détermination et écart-type des modèles de dissolution de Ta et Nb. 

%Ta %Nb 

S 
R-sq R-sq(adj) R-sq(pred) 

S 
R-sq R-sq(adj) 

R-

sq(pred) 

8,03868 89,33% 76,87% 48,54% 5,64319 97,52% 94,62% 89,39% 

        

 

Tableau 4:  Effets des différents paramètres sur le rendement d’extraction de Ta et Nb. 

             Paramètres                                                %Ta                                %Nb 

  Effet 

Erreur 

stan-

dard 

Val-

eur 

t 

Valeur p Effet 

Erreur 

stand-

ard 

Val-

eur t 
Valeur p 

Constante  4,64 2,58 0,024  3,26 15,81 0 

Température 10,88 2,32 2,34 0,037 16,89 1,63 5,18 0 

Granulométrie 4,91 2,32 1,06 0,311 4,14 1,63 1,27 0,228 

Temps 6,02 2,32 1,3 0,219 7,42 1,63 2,28 0,042 

Ratio 37,74 2,32 8,13 0 62,59 1,63 19,21 0 

Température* 

Témperature 
6,81 3,48 0,98 0,347 -4,55 2,44 -0,93 0,37 

Granulométrie* 

Granumométrie 
4,03 3,48 0,58 0,574 -1,16 2,44 -0,24 0,817 

Temps*Temps 
-

12,87 
3,48 

-

1,85 
0,089 -7,95 2,44 -1,63 0,13 

Ratio*Ratio 16,22 3,48 2,33 0,038 
-

34,25 
2,44 -7,01 0 

Tempé-

rature*Granulo-

métrie 

14,67 4,02 1,82 0,093 9,25 2,82 1,64 0,127 

Tempé-

rature*Temps 

-

11,75 
4,02 

-

1,46 
0,169 -10,4 2,82 -1,84 0,09 

Température*Ra-

tio 
11,31 4,02 1,41 0,185 9,8 2,82 1,74 0,108 

Granulo-

métrie*Temps 
-2,22 4,02 

-

0,28 
0,787 -0,62 2,82 -0,11 0,914 

Granulo-

métrie*Ratio 
4,85 4,02 0,6 0,558 8,29 2,82 1,47 0,168 

Temps*Ratio 15,95 4,02 1,98 0,071 8,93 2,82 1,58 0,14 

 

 


