International Journal of Innovation and Applied Studies
ISSN 2028-9324 Vol. 29 No. 4 Jul. 2020, pp. 1224-1232
© 2020 Innovative Space of Scientific Research Journals
http://www.ijias.issr-journals.org/

Application de la digestion acide sulfurique (H2SO4) a I’extraction du lithium a partir de
la pegmatite a spodumeéne de Manono (RDC)

[ Application of sulfuric acid (H2S04) digestion to the lithium extraction from Manono’s
spodumene pegmatite (DRC) ]

Muliangala Mbalaba Franics®, Chungu Mwana Mwamba Yannick®, Nkulu Wa Ngoie Guy*?, Ngenda Banka Richard?,
and Kabongo Mwadianvita Hervé*

!Départment de Métallurgie et Matériaux, Faculté Polytechnique, Université de Lubumbashi, Lubumbashi, Haut Katanga, RD
Congo

2Départment d’Etudes Métallurgiques (EMT, HYDRO, GCM), Laboratoire hydrométallurgique, Générale des Carriéres et des
Mines, Likasi, Haut Katanga, RD Congo

Copyright © 2020 ISSR Journals. This is an open access article distributed under the Creative Commons Attribution License,
which permits unrestricted use, distribution, and reproduction in any medium, provided the original work is properly cited.

ABSTRACT: In this article we examine the sulfuric acid (H2SO4) digestion’s results followed by water leaching in the lithium
extraction from Manono’s spodumene pegmatite (DRC). A pretreatment has been developed allowing the transformation of
a-spodumene into less dense, more brittle and more reactive B-spodumene. The analysis of spodumene by ICP-MS and ED-
XRF showed that our sample consists mainly of oxides of Li, Si, Al and K with an average LiO2 content of 3.5%. And binocular
microscopy examination revealed the presence of spodumene as the main mineral species associated with quartz, lepidolite
and muscovite. The reaction’s temperature (175, 200, 250 and 300°C) was studied for the digestion of calcined spodumene at
temperatures ranging between 750 and 900°C. For each temperature, the reaction time (30, 60, 120 and 180 minutes) and the
ore/acid ratio (1: 1, 5: 4, 3: 2 and 7: 4) were considered. A Taguchi approach was used to optimize the conditions and the
experimental variables. And the MINITAB software was used for this purpose. The experimental conditions show that the
degree of lithium extraction during sulfuric acid (H2SO4) digestion is significantly influenced by the ore/acid ratio, the
temperature and reaction time. The results show that 90% of lithium in the sample calcined at 900°C was extracted with an
ore/acid ratio of 3: 2, a reaction temperature of 250°C and a reaction time of 180 minutes.

KEYWORDS: Lithium, pegmatite, spodumene, calcination, sulfuric acid (H2504) digestion.

RESUME: Dans cet article nous examinons les résultats d’une digestion acide sulfurique (H2504) suivie de la lixiviation a I'eau
dans I'extraction du lithium a partir de la pegmatite a spodumeéne de Manono (RDC). Un prétraitement (calcination) a été
développé permettant la transformation du a-spodumene en B-spoduméne moins dense, plus friable et plus réactive. L’analyse
du spodumene par ICP-MS et ED-XRF a montré que notre échantillon est constitué en majeure partie d’oxydes de Li, Si, Al et K
avec une teneur moyenne en Li20 de 3.5%. Et I'examen par microscopie a vision binoculaire a relevé la présence du spodumene
comme principale espéce minérale associée au quartz, |épidolite et a la muscovite. La température de la réaction (175, 200,
250 et 300°C) a été étudiée pour la digestion du spodumene calciné a des températures comprises entre 750 et 900 °C. Pour
chaque température, le temps de réaction (30, 60, 120 et 180 min) et le ratio minerai/acide (1: 1, 5: 4, 3: 2 et 7: 4) ont été
étudiés. Une approche de Taguchi a été utilisée pour optimiser les conditions et les variables expérimentales. Et a cet effet, le
logiciel MINITAB a été utilisé. Les conditions expérimentales montrent que le degré d’extraction du lithium lors de la digestion
acide sulfurique est significativement influencé par le ratio minerai/acide, la température et le temps de réaction. Notons que
90 % de lithium sur I’échantillon calciné a 900 °C ont été extrait avec un ratio minerai/acide de 3: 2, une température de
réaction de 250 °C et un temps de réaction de 180 minutes.

MoOTs-CLEFS: Lithium, pegmatite, spodumeéne, calcination, digestion acide sulfurique (H2S04).
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1 INTRODUCTION

Le développement des véhicules électriques est considéré comme crucial pour les préoccupations environnementales.
Aujourd’hui, le lithium ion est la technologie pour permettre une mobilité durable dans les décennies a venir [8]. Dans la nature,
le lithium est présent dans une variété d’aluminosilicates et de saumures continentales [12]. Les minéraux de lithium
d’'importance économique sont principalement des pegmatites, qui comprennent le spodumene (LiAlSi2Os), la pétalite
(LiAISiaO10), le 1épidolite [K (Li, Al) 3 (Si, Al) 4 O10 (F, OH) 2], avec une présence de lithium comprise entre 1.37 et 3.6% de Li [5],
[16], [18].

En République Démocratique du Congo (RDC), des gisements de spodumene (3.5% Li20) dont les réserves sont estimées a
6.6 millions de tonnes de lithium par la société AVZ Minerals [10] se trouvent a Kitotolo dans la région de Manono et selon les
archives, ces gisements de Manono ont été exploités pour sa teneur en étain entre 1919 et 1980 avec une production en
moyenne de 180000 tonnes de concentré de cassitérite [4]. Actuellement, ces gisements contiennent des quantités
importantes de lithium et constituent un grand réservoir de lithium au monde. Dans un rapport effectué I'an 2018, un expert
minier du secteur (M. Léonide Mupepele) signale dans son analyse que contrairement a la plupart des gisements ou le lithium
est extrait des saumures (lacs salés), le lithium congolais se présente sous forme d’une espéce minérale: le spoduméne que
I'on retrouve associé a la cassitérite et la colombo-tantalite dans une roche métamorphique d’origine magmatique appelée,
pegmatite [10].

Les solutions technologiques pour la valorisation des minéraux de lithium s’averent nécessaires, y compris la concentration
physique et le traitement métallurgique, afin de permettre la production concurrentielle de produits a base de lithium sous
forme de carbonate et d’hydroxyde [8]. Depuis des nombreuses années, des procédés de récupération de lithium a partir de
minéraux de roche ont été développés et parfois appliqués a une échelle relativement faible [1].

Le traitement des minéraux de lithium repose sur le grillage chimique du concentré avec utilisation d’acide sulfurique
(H2S04), d’acide chloridrique (HCl), de calcaire et de chaux, les sels de sodium et/ou de potassium et sulfate de calcium avec
I’'hydroxyde de calcium [16]. Les silicates a base de lithium sont trés réfractaires aux attaques chimiques, le procédé
métallurgique comprend toujours une premiére étape de calcination pour favoriser la réactivité. Ensuite, les étapes
hydrométallurgiques utilisant la digestion acide et la lixiviation permettent la formation de composés solubles du lithium [2].

La digestion des minéraux de lithium avec I'acide sulfurique donne un rendement élevé en Li et une consommation
d’énergie favorable par rapport a d’autres procédés [7], [13]. De plus I'acide sulfurique est moins cher et plus facile a manipuler
que l'acide chloridrique [16].

Le procédé alcalin et d’autres procédés nécessitent relativement beaucoup d’énergie et donnent un rendement en lithium
sensiblement inférieur a celui obtenu dans le procédé avec I’acide sulfurique [20]. De plus, le colt de production (OPEX) par le
procédé alcalin est environ 20% supérieur a celui du procédé acide d’une part, et d’autre part; les colts en capital (CAPEX) et
environnementaux doivent étre pris en compte dans le processus acide, en raison de I'émission du soufre [17].

La demande accrue du lithium sur le marché mondial actuel dans I'utilisation des piles au lithium dans les véhicules
électriques et hybrides et, en tant que matieres premiéres des dispositifs de stockage d’énergie et les procédés classiques
développés dans I'industrie du lithium, nous a poussés a initier un travail sur le lithium de la RDC dans une étude dont I'intitulé
est I'application de la digestion acide sulfurique (H2504) a I’extraction du lithium a partir de la pegmatite a spoduméne de
Manono.

Au cours de cette étude, il sera question d’optimiser les paramétres de travail au cours de nos expériences et appliquer un
plan d’expérience (Méthode de Tagguchi) afin de simplifier le protocole expérimental et mettre en évidence les effets de
facteurs sur la réponse, qui peut étre une variable dans un procédé ou méme la mesure de la qualité d’un produit.

2  MATERIELS ET METHODES
2.1 MATERIELS

Les minerais utilisés proviennent des dépodts de Kitotolo dans le territoire de Manono au Tanganyika en République
Démocratique du Congo (RDC). lls ont été prélevés par maillage sur quelques roches non indexées suivant les coordonnées
géologiques N 245° / 81° SE pour I’échantillon AR 10 et N 252° / 92° SE pour I’échantillon CD 2’.

L’échantillonnage par quartage a été effectué sur les deux échantillons et I'opération s’est répétée plusieurs fois jusqu’a
I'obtention d’un échantillon secondaire représentatif d’environ 7 kg sur lequel une prise de 100 g a été effectuée pour
caractérisation chimique.
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2.2 INSTRUMENTATION

Au cours de nos essais les appareils suivants ont été utilisés: le S2 PUMA pour la Spectrométrie de Fluorescence X a
Dispersion d’Energie (ED-XRF), le Perkin EImer Optima 8300 DV pour la Spectrométrie des Masses couplée a I'ICP (ICP-MS), le
WILD HEERBURGG pour la microscopie a vision binoculaire, une balance ADAM PGL 2002 pour les mesures différentes de
masse.

2.3 METHODES

Les caractéristiques qualitatives et quantitatives des échantillons ont été déterminées en effectuant une analyse
minéralogique donnant la composition des minerais en différentes espéces minérales, une analyse chimique donnant la
composition des minerais en différents éléments chimiques, ainsi qu’une analyse chimique des différentes tranches
granulométriques pour connaitre la distribution des éléments valorisables dans les différentes tranches granulométriques. En
outre, une procédure expérimentale permettant le déroulement de nos essais sera présentée dans ce paragraphe.

2.3.1 ANALYSE MINERALOGIQUE

Sur un minerai prélevé et pulvérisé apres échantillonnage, nous avons effectué une observation par microscopie a vision
binoculaire pour identifier les espéces minérales majeures présentes dans I’échantillon. L'appareillage utilisé est un microscope
de marque WILD HEERBURGG.

2.3.2 ANALYSE CHIMIQUE

L’analyse chimique des différents éléments présents dans I'échantillon a été réalisée par spectrométrie de Fluorescence X
a Dispersion d’Energie (EDXRF) au S2 PUMA et par Spectrométrie des Masses couplée a I'Inductively Coupled Plasma (ICP-MS)
au Perkin ElImer Optima 8300 DV.

233 ANALYSE GRANULOMETRIQUE

1000 g de minerai sec concassé a —212 um ont été utilisés pour effectuer la distribution granulométrique et poury parvenir,
nous avons utilisé une série des 6 tamis Tyler dont I'ouverture des mailles est comprise entre 38 um et 212 um placés sur un
Ro-Tap modéle B.

Notons qu’au cours de ces essais, une balance a été utilisée pour déterminer les masses (g) des différentes tranches
granulométriques.

2.3.4 MODE OPERATOIRE

Le spodumeéne finement broyé a été calciné dans un four électrique de laboratoire a des températures comprises entre 750
et 900 °C pendant 2 heures avec une régulation de température exacte. Cette calcination consiste en la transformation sous
I'effet des températures élevées de la phase a-spodumeéne en B-spodumeéne qui est plus réactive aux attaques acide et basique.
Peser ensuite 100 g de spodumene calciné, finement broyé a — 75 um puis les placer sur une nacelle en verre pyrex. Sur la
nacelle, contenant le spodumene calciné on ajoute une quantité d’acide sulfurique concentré (H.SOs) suivant des ratios
minerai/acide définis (1: 1, 5: 4, 3: 2 et 7: 4) et mélanger intimement de sorte a obtenir une pate. Les températures de digestion
sont comprises entre 175 et 300 °C. Le mélange minerai/acide est introduit dans un four de laboratoire jusqu’a ce que la
température fixée soit atteint suivant un intervalle de temps (30 a 180 minutes). Le grillé obtenu est ainsi refroidi, puis mis en
solution dans 250 ml d’eau pendant une heure.

3 PRESENTATION ET ANALYSE DES RESULTATS
3.1  ANALYSE MINERALOGIQUE DE L’ECHANTILLON

L’examen par microscopie a vision binoculaire de I"échantillon pulvérisé a révélé la présence du spoduméne en majeure
partie. Les résultats y afférant sont consignés dans le tableau 1 ci-aprés. De plus, I'observation effectuée au microscope

binoculaire WILD HEERBURGG a montré la présence des minéraux associés tels que, le |épidolite, la muscovite, le quartz et
I'alumine.
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Tableau 1.

Composition Minéralogique de I'échantillon étudié

Espéces Minérales

Formule chimique

Spodumeéne LiAISi>O6
Lépidolite K (Li, Al) 3 (Si, Al) 2 O10 (F, OH) 2
Muscovite KAl (AlSiO3010) (OH, F) 2
Quartz SiO2
Alumine Al;0s

3.2 ANALYSE CHIMIQUE

L’analyse chimique de notre échantillon effectuée par Spectrométrie de Masses couplée a I'ICP (ICP-MS) au Perkin Elmer
Optima 8300 DV et par Spectrométrie de Fluorescence X a Dispersion d’Energie (ED-XRF) au S2 PUMA a révélé la présence
d’éléments suivants, présentés dans le tableau 2 ci-aprés.

Tableau 2. Composition chimique du Spoduméne (Analyses par ICP-MS et ED-XRF)
Eléments ICP-MS ED-XRF
Al0s - 21.54
Ca0 - 0.10
Cs20 - 0.02
Fe203 - 1.54
K20 - 4.78
Li.O 3.5 -
MgO - 1.63
MnO - 0.12
P20s - 0.19
SiO2 - 66.43
Taz20s - 0.01
TiO: - 0.03
Rb20 - 0.09
Zn0O - 0.02

Les résultats de la XRF et de I'lCP-MS ont montré que Li20 (3.5%), Al203 (21.54%), K20 (4.78%) et SiO2 (66.43%) sont des

oxydes majeurs.

3.3 DISTRIBUTION GRANULOMETRIQUE

Les résultats de I'analyse granulométrique effectuée sur le minerai de Manono au moyen d’une série de tamis TYLER sur
Ro-Tap Modele B sont présentés dans le tableau 3 ci-apreés.

Tableau 3. Analyse granulométrique du minerai de Manono
. Poids 3 3
Fractions (um) Refus cumulé (%) Passants cumulé (%)
Gramme %
[+150] 0.03 0.00 0.00 100.00
[-150; +106] 0.38 0.04 0.04 99.96
[-106; +75] 11.60 1.16 1.20 98.80
[-75; +53] 272.98 27.30 28.50 71.50
[-53; +45] 339.91 33.99 62.49 37.51
[-45; +38] 129.92 12.99 75.48 24.52
[-38] 245,18 24.52 100.00 0.00
Alimentation 1000 100.00
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Il ressort des résultats obtenus du tableau 3 que la majeure partie de I'alimentation, soit 33,99% se trouve dans la fraction
comprise entre les particules dont la granulométrie est inférieure a 53 um et supérieure a 45 um.

34 ESSAI PRELIMINAIRE DE LA DIGESTION ACIDE SULFURIQUE

Cette série d’essais d’orientation a été effectuée dans le but de vérifier la nécessité ou non de calciner le minerai. Les
résultats obtenus a I'issue de ces essais sont présentés dans le tableau 4 ci-apres.

Tableau 4. Résultats des essais de digestion sur le minerai non calciné
Essai Rapport M/A T° de digestion (°C) Temps (h) Rendement Li (%)
1 3:2 250 4 12.21
2 5:4 200 1 5.93
3 1:1 300 2 8.37
4 7:4 175 3 6.72

Il ressort de I'analyse de résultats présentés dans le tableau 4 ci-dessus que les rendements de solubilisation du lithium
sont médiocres. Ces faibles rendements pourraient trouver justification dans la forme du minéral étudié. En effet Ellestad et
Leute 1950 ont démontré que la phase a-spodumene se solubilise peu dans I'acide sulfurique contrairement a la phase B-
spodumeéne [19]. De ce fait, pour augmenter la solubilisation du lithium contenu dans notre minerai, il s’avére nécessaire de
changer par calcination la phase a la moins soluble de notre minéral en phase  plus soluble.

3.5  EFFET DE LA CALCINATION
Le nombre d’essai effectué ici pour ressortir la température de calcination nécessaire est fonction de la plage de

températures prise pour réaliser ces essais.

Le traitement thermique conduit a la transformation polymorphique de phase a-spodumene (monoclinique) en B-
spodumene (tétragonale), phase moins dense, plus friable et réactive [17]. Cette transformation structurale est effectuée a
des températures élevées permettant les réactions d’échange d’ions [14], [15], [17].

La transformation de la phase a-spodumene en B-spodumene est édictée par la différence de masse obtenue a la fin de
I’expérimentation et est calculée par I'expression (1) suivante [14]:

Am = (m°-m") *100/m° (1)

Avec m® et m’, respectivement la masse initiale et la masse a la température T pendant le temps de la calcination.

Les résultats obtenus lors de ces essais entre 750 et 900 °C pendant 2 heures sont présentés dans le tableau 5 ci-apres.

Tableau 5. Résultats de la calcination
N° Essai Température (°C) masse initiale (g) masse apres (g) Am (g) Am (%)
1 750 500 470 30 6
2 800 500 455 45 9
3 850 500 440 60 12
4 900 500 380 120 24

Au travers des résultats consignés dans le tableau 5 ci-dessus, nous remarquons que la transformation de la phase a-
spodumeéne en phase B-spodumeéne est proportionnelle a I’évolution de la température de calcination c’est-a-dire plus cette
derniere est grande, plus pondérée est la transformation des phases.

La masse, grandeur étant liée a la densité permet d’analyser le phénomeéne se déroulant lors de cette calcination et pour
ce faire, Ellestad et Leute 1950 ont relevé le fait que la densité du B-spodumeéne est significativement inférieure a celle du a-
spodumeéne [17], [19]. De ces résultats, on peut voir clairement que la température de 900 °C fait ressortir une grande
différence de poids et traduit la transformation de phase du minerai.
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3.6 EFFET DE LA DIGESTION ACIDE SULFURIQUE (H2S04)

Sur chaque plage de température de calcination, une série d’essais suivant une approche de Taguchi a été effectuée en
faisant varier trois parameétres lors de cette digestion dont: le ratio minerai/acide, la température et le temps. Pour ce faire, le
plan factoriel de Taguchi combinant 4 facteurs a 4 niveaux est repris dans le tableau 6 ci-aprés.

Tableau 6. Différents facteurs et niveaux
Niveaux
Facteurs
1 2 3 4
A Température de calcination (°C) 750 800 850 900
B Rapport minerai/acide 7:4 3:2 5:4 1:1
C Température de digestion (°C) 175 200 250 300
D Temps de digestion (minutes) 30 60 120 180

Le procédé repose sur la réactivité du B —Spodumeéne a I'acide sulfurique. L’acide est mis en contact avec le produit chauffé
a des températures fixées. L'excés d’acide doit étre d’au moins 30 % pour garantir la disponibilité des protons apres des
réactions avec des impuretés telles que le potassium ou le sodium. En fonction de la teneur du lithium dans le minerai, I'exces
d’acide peut atteindre 140 % [3]. La phase B-spodumene réagit facilement a I'acide sulfurique (H2S04) selon la réaction (2) ci-
apres [16]:

2LiAlSi206 (s) + H2S04 (1) & 2HAISi20s6 (s) + Li2SOa4 (s)
2LiAlSi, 0, (s) + H,S0, (I) = 2HAISi, 0, (s) + Li, SO, (s) @)

L'effet de la digestion est étudié dans le but d’améliorer la diffusion de I'acide sulfurique et favoriser la substitution des
ions H* par Li* [19].

Les résultats obtenus a I'issu du traitement statistique effectué avec le logiciel MINITAB dans le but d’optimiser les
conditions expérimentales et effectuer I'’étude d’interaction de différents facteurs sont présentés dans le tableau 7 ci-apres.

Tableau 7. Conditions optimales obtenues a partir de I'expérience de Taguchi
. Température de Rapport Température de Temps de digestion .
N°E Rdt Li (9
ssal calcination (°C) M/A digestion (°C) (min) (%)
1 7:4 175 30 31.52
2 3:2 200 60 37.95
750
3 5:4 250 120 43.89
4 1:1 300 180 47.13
5 3:2 175 120 34.54
6 7:4 200 180 37.70
800
7 1:1 250 30 35.61
8 5:4 300 60 8.64
9 5:4 175 180 14.60
10 1:1 200 120 26.06
850
11 7:4 250 60 35.22
12 3:2 300 30 32.85
13 1:1 175 60 47.45
14 5:4 200 30 70.36
900
15 3:2 250 180 91.67
16 7:2 300 120 82.46

Il ressort du tableau 7 que les meilleures solubilisations en lithium sont obtenues aux essais 14, 15 et 16 ou le minerai a été
calciné a une température de 900° C et le résultat obtenu a conduit a un rendement supérieur 70 % Li. D’apres le premier
critéere d’optimisation, I'analyse statistique du Ratio S/B est employée pour déterminer I'influence de chaque facteur et les
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interactions relatives des facteurs sur les réponses du systeme étudié. La figure 1 illustre les effets des facteurs contrélés sur
les réponses retenues.

Calcination Rapport Temp® Temps
120

110

100

55\/\/\/\\/

750 800 850 900 100 125 149 175 175 200 250 300 05 1.0 2,0 3.0

Mean
(=]
(=]

Fig. 1.  Effets des facteurs contrélés sur les réponses obtenues

Selon I'approche de Taguchi, la valeur la plus élevée de la métrique fonctionnelle Signal-Bruit (S/B) représente la meilleure
performance de la réponse (rendement de récupération du lithium) du systéme étudié [21]. Il ressort de la figure 1 que
I’'optimum du rendement de récupération du lithium correspond aux niveaux A4B2C3D4 (les lettres représentent les facteurs
ou parametres et les indices représentent les niveaux (tableau 6)).

3.6.1 INFLUENCE DE LA TEMPERATURE ET DU TEMPS DE DIGESTION

Le rendement de récupération de lithium est étroitement lié a la température ainsi qu’au temps de digestion; Il se trouve
que pour des températures trop élevé supérieure a 250 °C, la diffusion n’est pas significativement améliorée puisque I'acide
sulfurique est partiellement vaporisé [11]. Cet effet est observable sur les essais 8, 12 et 16 a 300 °C du tableau 7.

L’extraction optimale a été observée a la température de 250 °C et une durée de 180 minutes avec un rendement de 91.67
%. Garrett 2004 a rapporté des résultats similaires avec un pourcentage acide qui avoisine 50% sous une température de
digestion de 250 °C sur un spodumeéne canadien [9], [6], [Garrett, 2004]. L'évolution de la solubilisation du lithium ainsi
observée lors de nos essais a 900 °C a 'aide du logiciel MINITAB, nous a permis de ressortir un diagramme de surface en
combinant les facteurs deux a deux.

| Rdt

20 - 40
I 40 - 60
W 60 - 80
H >80

875

850

825

Calcination

800

- -
750 ;
180 200 220 240 260 280 300
Temp®

Fig. 2.  Effet combiné des températures de calcination et de digestion sur le rendement d’extraction

Sur la figure 2 ci-haut, nous pouvons lire clairement que le rendement est significativement influencé par la température
de calcination qui commence légérement en dessous de 900 °C jusqu’a des températures bien au-dessus et une température
de digestion qui avoisine 250 °C.
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3.6.2 INFLUENCE DU RAPPORT MINERAI/ACIDE

Il ressort du tableau 7 qu’une légere augmentation du rendement est observée en jouant sur un exces d’acide mais cette
approche semble insuffisante car I'acide réagirait avec les impuretés [9], [11]. Cette observation est faite sur les essais 4,7 et
13 du tableau 7. Nous avons ressorti un diagramme en surface combinant le rapport minerai/acide et la température de
digestion.

Rdt
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W 40 - 60
W 60 - 80
[ | > 80

180 200 220 240 260 280 300
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Fig. 3.  Effet de la température de digestion et du rapport minerai/acide sur le rendement d'extraction

En observant cette figure, il ressort clairement que la meilleure température est voisine de 250 °C avec un rapport
Minerai/Acide légérement supérieure a 3: 2; c’est la zone en vert foncé sur le graphique. Il est a noter qu’au-dela de la
température de 250 °C; le rendement connait une baisse sensible qui s’explique par une perte significative en acide qui
s’accompagne d’un dégagement important de gaz.

3.7  EFFET DE LA LIXIVIATION A L’EAU (H20)
Apres I'optimisation de divers parameétres lors de la digestion acide sulfurique (H2S0a), une lixiviation a I'eau a été effectuer

et les solutions obtenues aprés lixiviation ont été analysé par Spectrométrie des Masses associée a I'Inductively Coupled Plasma
(ICP-MS). Les résultats obtenus a I'issu de ces essais sont présentés dans le tableau 8 ci-aprés.

Tableau 8. Conditions expérimentales et résultats obtenus apres lixiviation a I'eau
Conditions opératoires concentration (g/L)
T° calcination Rapport M/A T° digest. (°C) | Temps (min) Li+ AP* Fe (tot)
1:1 175 60 0.23 0.36 1.26
900 5:4 200 30 0.34 0.55 1.25
3:2 250 180 0.42 1.32 1.53
7:4 300 120 0.36 0.18 1.23

4 CONCLUSION

Au cours de ce travail, un procédé comprenant la digestion acide sulfurique (H2S0s) suivie d’une lixiviation a I'eau a été
utilisé pour extraire le lithium de la pegmatite a spoduméne de manono. Aprés caractérisation de notre échantillon, des essais
préliminaires de digestion ont été effectués dans le but de vérifier la nécessité ou non de calciner le minerai. La méthode
expérimentale de Taguchi a été utilisée au cours des essais de calcination et digestion acide sulfurique et, 4 facteurs ont été
pris a 4niveaux en vue d’optimiser les conditions expérimentales et mettre en évidence les effets de facteurs sur la réponse,
qui peut étre une variable dans un procédé ou méme la mesure de la qualité d’un produit.
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A l'issu des essais de digestion acide sulfurique sur un échantillon calciné a 900°C, 90 % de lithium ont été extrait dans les
conditions optimales suivantes: Ratio minerai-acide 3: 2, température de digestion 250°C et temps de digestion 3 heures (180
minutes). Sur base de ces conditions optimales, nous avons obtenus aprés lixiviation a I'eau (H20) une concentration de 0,42
g/L de lithium. Et I'application du plan factoriel de Taguchi nous a révélé que I'essai 15 s’avére le mieux pour affirmer les
conditions expérimentales optimales retenues. Notons également que cette extraction n’est pas sélective pour le lithium en
ce qui concerne des impuretés telles que le fer et I'aluminium qui accompagnent I'extraction de celui-ci.

Cette étude préliminaire fait office de guide indispensable aux recherches a venir d’un procédé d’extraction du lithium a
partir de la pegmatite a spodumene de la région de Manono et est intéressant. Notons par ailleurs qu’il existe tres peu de
travaux ou des données publiées, en particulier sur la lixiviation chimique et le traitement de la pegmatite a spodumene de
manono. Une étude économique s’avére nécessaire avant le développement industriel de cette voie.
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