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ment par un borohydrure alcalin puis a un traitement com-
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PROCEDE DE BLANCHIMENT D’UNE PATE PAPETIERE CHIMIQUE

La présente invention concerne un procédé de blanchiment d’une
pate papetiére chimique mettant en oeuvre un traitement a 1’o0zone.

En vue du blanchiment des pates papetiéres chimiques , on utilise
habituellement des composés chlorés, principalement le chlore et 1le
bioxyde de chlore. Cependant, ces composés générent des composés
organiques chlorés dont certains sont toxiques. Le rejet d’effluents
susceptibles de contenir ces composés est réglementé de maniére de plus
en plus sévére dans plusieurs des grands pays producteurs de pate
papetiére. Par ailleurs, ces composés organiques chlorés se retrouvent
dans les papiers préparés a partir de ces pates papetiéres chimiques.
Or de plus en plus fréquemment les papetiers se voient imposés de ne
fabriquer que des papiers exempts de ce type de composé.

Ces considérations expliquent les efforts dépensés pour metire au
point des procédés n’utilisant ni chlore, ni bioxyde de chiore.

On a ainsi proposé des procédés de blanchiment de pates papetiéeres
chimiques utilisant de 1’ozone. Celui-ici est effectivement un agent de
blanchiment trés efficace. Cependant, son potentiel d’oxydation est tel
que la cellulose constitutive de 1a pdate papetiére est partiellement
dégradée, essentiellement en raison d’une oxydation et d’une
dépolymérisation, ce qui conduit a une baisse de qualité notable de
ladite pate. Ceci explique que 1‘ozone n’ait pas été utilisé Jusqu’a
présent pour blanchir les pates papetiéres chimiques.

Pour pallier ces inconvénients, on a également proposé des
procédés ol 1’ozone est utilisé en quantité réduite, pour un
blanchiment partiel de 1a pate, un blanchiment complémentaire étant
ensuite généralement effectué en milieu alcalin, au moyen d’oxygéne
et/ou de peroxyde d’hydrogéne.

L’un de ces procédés les plus performants, consiste a traiter T1a
pite a 1’oxygene (0) puis a 1'ozone (Z) et enfin au peroxyde
d’hydrogéne (P). Une telle séquence permet d’atteindre des niveaux de
blancheur élevés, de 1’ordre de 85 Z.
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Cependant, il apparait que bien que le peroxyde d’hydrogéne ne
soit pas un agent dégradant pour 1la cellulose, lorsqu’il est utilisé
aprés un traitement a 1’ozone, la cellulose est encore fortement
dégradée, quand bien méme 1’ozone lui-méme ne 1a dégrade plus. I1 a été
constaté qu’en fait, tout traitement en milieu alcalin succédant a un
traitement a 1’ozone dégrade la cellulose de fagon inacceptable.

La présente invention a pour objet un procédé de blanchiment
mettant en oeuvre un traitement Z et ne dégradant pas 1a cellulose,
méme Torsque ce traitement Z est ultérieurement suivi d’un traitement
complémentaire de blanchiment en milieu alcalin ou comportant une étape
effectuée en milieu alcaTlin.

Un autre objet de 1’invention consiste en un procédé de
blanchiment non dégradant de la cellulose et conduisent a un niveau de
blancheur élevé.

Un troisiéme objet de 1’invention consiste en un procédé de
blanchiment necessitant pas 1a mise en oceuvre d’un composé chloré.

La présente invention consiste alors en un procédé de blanchiment
d’une pate papetiere chimique mettant en oeuvre un traitement a 1’ozone
caractérisé en ce qu’on soumet successivement ladite pidte a un
traitement & 1’ozone, a un traitement par au moins un borohydrure
alcalin puis a un traitement complémentaire de blanchiment.

Le borohydrure alcalin peut &tre le borohydrure de potassium ou de
préférence, le borohydrure de sodium.

Lors du traitement a 1’ozone (Z), 1a concentration de ce gaz peut
étre comprise entre 0,1 et 32 en poids par rapport & ladite péte.
Habituellement 1/0zone mis en contact avec la pate est en mélange avec
un gaz vecteur tels 1’air, 1’oxygéne, 1’azote ou leurs mélanges.

La concentration en ozone dans Tle gaz vecteur peut &tre comprise
entre 2 & 204 en volume, plus généralement entre 5 et 10 Z en volume.
Le traitement Z peut &tre effectué a la température ambiante ou a une
température proche de celle-ci, soit généralement une température
comprise entre 15 et 50°C, sur une pate dont la consistance peut é&tre
comprise entre 3 et 40%. La durée du traitement Z varie notamment en
fonction de 1la concentration en ozone désirée, mais est généralement
inférieur a 60 minutes et plus généralement compris entre 1 et 40
minutes.

Aprés le traitement Z, Ta pate peut étre Tlavée a 1’eau, puis
soumise au traitement au borohydrure alcalin (B). Ce traitement B est

by

de préférence réalisé a une température comprise entre 50 a 100°C,
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:

pendant une durée de 10 minutes a 2 heures, la consistance de 1la pate
pouvant &tre comprise entre 8 et 16 %.

La concentration en borohydrure alcalin peut &tre comprise entre
0,01 et 3%, de préférence comprise entre 0,01 et 1% en poids par
rapport a la pate. Une concentration supérieure a 3% peut &tre mise en
oeuvre de fagcon efficace mais augmente le colit du procédé. I1 peut étre
avantageux d’effectuer le traitement B en milieu alcalin, de préférence
a un pH compris entre 7,5 et 12, plus préférentiellement entre 8 et 11,
notamment Tlorsque 1le borohydrure alcalin est mis en oeuvre en de
faibles concentrations. Pour effectuer un traitement en milieu alcalin,
on peut ajouter a la pate, de 1a soude en une concentration pouvant
étre comprise entre 0,1 et 3% en poids par rapport a ladite pate.

Aprés ce traitement B, qui conduit a un blanchiment de la pate,
celle-ci est soumise, aprés lavage ou non, a un traitement
complémentaire de blanchiment pouvant &tre réalisé au moyen de peroxyde
d’hydrogéne (P), d’oxygéne (0) ou de peroxyde d’hydrogéne et d’oxygéne
(OP). Le traitement compliémentaire de blanchiment, notamment quand i1
consiste en un traitement O, P ou OP, peut étre réalisé en milieu
alcalin, de préférence a un pH compris entre 9 et 12.

Le pH de 1a pate peut &tre rendu alcalin au moyen de soude, dont
Ta concentration dans la pate peut alors &tre comprise entre 0,5 et 3%
en poids par rapport a ladite pite.

Lorsque 1le traitement complémentaire de blanchiment est un
traitement P, on peut utiliser le peroxyde d’hydrogéne en une
concentration entre 0,1 et 3% en poids par rapport a 1la pate, a une
température comprise entre 50 et 100°C, pendant une durée de 30 minutes
a 3 heures.

Le traitement complémentaire de blanchiment est généralement
effectué sur une pate dont la consistance peut étre comprise entre 10
et 30 %.

I1 est généralement possible de soumettre la pate a un traitement
en milieu alcalin, telle une extraction alcaline, effectuée
postérieurement au traitement B, mais antérieurement au traitement
complémentaire de blanchiment. Un tel traitement est de préférence
effectué a un pH de 9 a 12.

Selon un autre aspect de 1’/invention, i1 peut &tre avantageux de
procéder a un traitement classique de la pdate, a 1’oxygéne ou au
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peroxyde d’hydrogéne (P), préalablement au traitement Z décrit
ci-dessus.

Par ailleurs, i1 peut é&tre interessant dans certains cas,
notamment Tlorsque 1a pate a traiter est riche en cations métalliques,
d’éliminer ou de séquestrer ces derniers.

Une telle opération peut &tre effectude préalablement au
traitement Z et/ou aprés le traitement B décrit ci-dessus, notamment au
moyen d’un agent séquestrant tel 1’acide éthyléne diamine tétracétique
(EDTA).

Une telle opération peut &tre réalisée a une température
inférieure a 100°C de préférence comprise entre 20°C et 95°C, avec une
concentration en agent séquestrant pouvant &tre comprise entre 0,1 et
1Z en poids par rapport a ladite pate.

De maniére surprenante, le procédé de blanchiment selon
1’ invention permet d’effectuer un traitement Z non dégradant vis-a-vis
de la cellulose de 1la pate, méme Torsque celle-ci est ultérieurement
soumise a pH alcalin, notamment lors d’un blanchiment complémentaire P,
0 ou OP.

IT a aussi été constaté que 1a blancheur de la pate est plus
élevée lorsque le traitement B est effectué que lorsqu’il ne 1’est pas,
toute chose étant égale par ailleurs, et que de plus la stabilité de 1la
blancheur est considérablement améliorée.

Les exemples qui suivent ont pour but d’illustrer 1a présente
invention.

Exemple 1

Une pate Kraft d’indice Kappa 30 a été délignifiée de facon
classique par 1’oxygéne en milieu alcalin Jjusqu’a un indice Kappa,
mesuré suivant 1a norme francaise NFT 12007 de 15. Le degré de
polymérisation (DP) de 1a cellulose est alors de 1390, calculé a partir
d’une mesure de viscosité réalisée suivant la norme TAPPI (calcul donné
dans la référence : Paperi Ja Puu vol 4a page 231, 1963) et 1a
blancheur de la pate, mesurée suivant 1a norme frangaise NFQ 03039, de
32,6 % ISO. Cette pate est ensuite traitée par 0,5 Z d’EDTA a 90°C
pendant 30 minutes afin de Tui retirer 1la plupart des cations
métalliques (cations du Fer, du manganése et du cuivre principalement).
La concentration en pate lors de ce traitement est de 6%. La pate est
ensuite lavée puis traitée par 1’ozone en des concentrations variables,
dans les conditions suivantes :
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concentration en pate : 3,0 ¥
pH 2,5 (acidification par H2504)
charge en ozone introduite : 1,5 %, 1% et 0,75 %
température ambiante.
L’ozone est 1introduit en mélange avec de 1’oxygéne dans 1a
suspension de pate fortement agitée, pendant un temps suffisant pour

appliquer la quantité d’ozone voulue.

Aprés ces traitements d’ozonation, les indices Kappa de la pate
sont respectivement de 3,5, 7,6 et 9,6 et les DP de 1la cellulose
respectivement de 1220, 1310 et 1330.

Cet exemple illustre bien 1’effet dégradant de 1'czone sur 1a
cellulose quand sa charge devient importante. IT est a mentionner ici
que seulement 60% de 1’o0zone est effectivement consommé, ce qui donne
1’ordre de grandeur des quantités d’ozone qui peuvent devenir
dangereuses pour 1la cellulose. Les blancheurs des pates sont
respectivement de 65%Z, 527 et 46%.

Le blanchiment a été poursuivi pour les deux pdates les plus
blanches, par un traitement avec du peroxyde d’hydrogéne réalisé dans
Tes conditions suivantes :

- taux de H202 : 1% en poids par rapport a la pate,
taux de NaOH : 1,5% en poids par rapport a la pate
durée : 3 heures

température : 70°C

concentration en pate : 10%

Les niveaux de blancheurs obtenus sont de 81% pour 1la pate qui
possédait un indice Kappa de 3,5 et une blancheur de 65%Z avant ce
traitement P et seulement de 69% pour celle qui possédait un 1indice
kappa de 7,6 et une blancheur de 52%.

Les DP sont respectivement descendus a 1020 et 1150. Ceci illustre
bien 1e caractére trés dégradant du traitement P et 1’/impossibilité
d’atteindre a Tla fois une blancheur élevée et un DP acceptable
(supérieur a 1100).

Exemple 2

Dans cet exemple, selon 1’invention la méme pate que celle
produite par le traitement a 1’oxygéne de 1'exemple 1 a été traitée par
0,5 % d’EDTA par rapport au poids de la pate, puis par 1’ozone dans les
conditions de 1’exemple 1. Le traitement au borohydrure de sodium a
ensuite été réalisé dans les conditions suivantes :
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taux de NaOH : 1% en poids par rapport a la pite,
taux de NaBH4 : 0,9 Z en poids par rapport a la pate,
température : 70°C
durée : 1 heure.
Aprés ce traitement, Tles blancheurs des deux pates ozonées

retenues a 1’exemple 1 pour é&tre traitées par HZOZ ont respectivement
des niveaux de blancheur de 74,2% et 62,3% ce qui représente un gain de
blancheur au cours du traitement au borohydrure de sodium d’environ 10
points.

Puis un traitement par le peroxyde d’hydrogéne a été réalisé dans
Tes conditions de 1’exemple 1. Aprés celui-ci les pates ont des niveaux
de blancheur de 84% et 75% respectivement, soit notablement plus
élevées qu’a 1’exemple 1. Le point le plus remarquable est la valeur
des DP qui se situe maintenant a 1210 et 1300 respectivement, pour les
deux pates, soit a des niveaux tres supérieurs a ceux obtenus
précédemment.

Exemple 3

Dans cet exemple selon 1’invention, les conditions de 1’exemple 2
ont été répétées excepté la teneur en borohydrure de sodium qui a été
réduite a 0,154 en poids par rapport a la pate et la quantité de soude
a 0,5% par rapport a la piate.

La blancheur finale des pates est respectivement de 82% et 74% et
leur DP est de 1210 et 1290 respectivement, soit des valeurs similaires
a celles obtenues a 1’exemple 2 o0 la teneur en borohydrure de sodium
était beaucoup plus élevée.

Exemple 4

Pour montrer que 1le traitement au borohydrure doit étre réalisé
immédiatement aprés le stade a 1’ozone, le procédé selon 1’invention Z
B P décrit a 1’exemple 2 a été modifié en inversant les stades B et P
pour devenir Z P B, les conditions de traitement restant identiques.
Apres cette séquence, les DP sont de 1020 et 1150 respectivement soit
considérablement plus faibles que dans le cas du procédé selon
1/ invention.

Exemple 5

Dans cet exemple selon 1’/invention, les conditions de 1’exemple 2
ont été reproduites en supprimant 1’addition de soude dans e
traitement par 1le borohydrure de sodium. La pate ayant donné a
1’exemple 2 une blancheur de 84 % donne maintenant une blancheur de
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84,5% et un DP de 1260 respectivement. Cet exemple montre que lorsque
le taux de borohydrure est suffisamment élevé, il n’est pas nécessaire
de rendre alcalin le traitement au borohydrure par addition de soude.

Exemple 6

Deux pates blanchies ont été préparées, 1’une suivant le procédé
selon 1’invention avec 0,15 % de NaBH4 et 1’autre dans les mémes
conditions hormis que pour cette deuxieme pate Te traitement au
borohydrure de sodium a été supprimé. Ces deux pates ont été soumises a
un veillissement a la chaleur a 105°C pendant 12 h. La pate blanchie
selon 1’invention perd 2,1 points de blancheur alors que celle n’ayant
pas eu le traitement pour le borohydrure de sodium perd 4,2 points de
blancheur.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de blanchiment d’une pate papetiére chimique mettant en
oeuvre un traitement a 1’ozone, caractérisé en ce qu’on soumet
successivement ladite pite a un traitement a 1’0zone, & un traitement
par au moins un borohydrure alcalin, puis a un traitement
complémentaire de blanchiment.

2. Procédé selon 1la revendication 1, caractérisé en ce que Jle
borohydrure alcalin est le borohydrure de sodium ou le borohydrure de
potassium.

3. Procédé selon 1’une des revendications 1 et 2, caractérisé en
ce qu’on réalise le traitement complémentaire de blanchiment au moyen
de peroxyde d’hydrogéne et/ou d’oxygéne.

4. Procédé selon 1’une des revendications précédentes, caractérisé
en ce qu’on réalise Te traitement complémentaire de blanchiment en
milieu alcalin, de préférence a un pH comprise entre 9 et 12.

5. Procédé selon 1’une des. revendications précédentes, caractérisé
en ce que postérieurement au traitement au borohydrure alcalin et
antérieurement au traitement complémentaire de blanchiment, on soumet
Ta padte a un traitement en milieu alcalin, telle une extraction
alcaline.

6. Procédé selon 1’une des revendications précédentes, caractérisé
en ce que la concentration en ozone est comprise entre 0,1 et 3 Z en
poids par rapport a ladite pate.

7. Procédé selon 1’une des revendications précédentes, caractérisé
en ce qu’on effectue le traitement a 1’ozone a une température comprise
entre 15 et 50°C.

8. Procédé selon 1’une des revendications précédentes, caractérisé
en ce que la concentration en borohydrure alcalin est comprise entre
0,01 et 3 %, de préférence comprise entre 0,01 et 1 Z en poids par
rapport a ladite pdte.

9. Procédé selon 1’une des revendications précédentes, caractérisé
en ce qu’on effectue Tle traitement au borohydrure alcalin a une
température comprise entre 50 et 100°C, pendant une durée de 10 minutes

a 2 heures.
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10. Procédé selon 1’une des revendications précédentes caractérisé
en ce qu’on effectue le traitement au borohydrure alcalin en milieu
alcalin de préférence a un pH comprise entre 7,5 et 12, plus
préférentiellement compris entre 8 et 11.

11. Procédé selon 1'une des revendications 9 a 10, caractérisé en
ce que la concentration en peroxyde d’hydrogéne au cours du traitement
complémentaire de blanchiment est comprise entre 0,1 et 3 Z par rapport
au poids de ladite pate.

12. Procédé selon 1’une des revendications 3 a 11, caractérisé en
ce qu’on effectue Te traitement complémentaire de blanchiment au moyen
de peroxyde d’hydrogéne a une température de 50 a 100°C, pendant une
durée de 30 minutes a 3 heures.

13. Procédé selon 1'une des revendications précédentes,
caractérisé en que préalablement au traitement a 1’ozone, on blanchit
ladite pate par 1’oxygéne et/ou par le peroxyde d’hydrogéne.

14. Procédé selon 1'une des revendications précédentes,
caractérisé en que préalablement audit traitement a 1’ozone et/ou aprés
ledit traitement au borohydrure de sodium, on traite Tladite pate de
sorte & éliminer ou séquestrer les cations métalliques, notamment au
moyen d’un agent séquestrant tel 1’acide éthylénediaminetétracétique
(EDTA).

15. Procédé selon 1’une des revendications précédentes,
caractérisé en ce que la consistance de la pate papetiére chimique est

comprise entre 3 et 40 Z.
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