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Procédé  pour  la  dé  l i g n i f i c a t i o n   de  m a t i è r e s  
c e l l u l o s i q u e s  

Cas  INT.  8 5 / 2  

INTEROX  (Soc i é t é   Anonyme) 

La  p r é sen t e   i n v e n t i o n   concerne  un  procédé  de  dé  l i g n i f i c a t i o n  
de  ma t iè res   l i g n o c e l l u l o s i q u e s   en  vue  de  la  p r é p a r a t i o n   de  p â t e s  
d e s t i n é e s   à  la  f a b r i c a t i o n   du  pap i e r .   Elle  concerne  plus  s p é c i f i -  
quement  le  domaine  des  pâtes  chimiques  obtenues  par  cuisson  des  

5  ma t iè res   c e l l u l o s i q u e s   en  p résence   de  r é a c t i f s   chimiques  dotés  de 
p r o p r i é t é s   dé  l i g n i f i a n t e s .  

On  a  depuis  longtemps  cherché  à  a c c r o î t r e   l ' e f f i c a c i t é   de  l a  
cuisson  des  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   en  soumet tan t   ces  d e r n i è r e s ,  
p r éa l ab l emen t   à  la  cu i s son ,   à  une  imprégna t ion   par  une  s o l u t i o n  

0  con tenant   un  composé  p e r o x y d e .  
Dans  le  b reve t   DE-B-873  649  (DEGUSSA),  il  est  divulgué  q u ' u n  

p r é t r a i t e m e n t   de  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   au  moyen  d'une  s o l u t i o n  
aqueuse  d'un  composé  peroxydé,   avant  leur   cu isson   par  un  procédé  au 
s u l f i t e   ou  au  b i s u l f i t e   amél iore   la  b lancheur   de  la  pâte  o b t e n u e .  

>  Ce  p r é t r a i t e m e n t   permet  aus s i ,   pour  une  b l ancheur   de  p â t e  
é q u i v a l e n t e ,   d ' e f f e c t u e r   la  cu isson  dans  des  c o n d i t i o n s   plus  douces  
pour  la  c e l l u l o s e ,   à  savoi r   a  t empéra tu re   r é d u i t e   ou  à  durée  p l u s  
f a i b l e   (page  2,  l ignes   51  à  5 9 ) .  

Le  brevet   belge  BE-A-678022  (DEGUSSA)  concerne  un  p rocédé  
)  s i m i l a i r e   dans  lequel   le  p r é t r a i t e m e n t   des  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s  

avec  la  s o l u t i o n   aqueuse  du  composé  peroxydé  se  f a i t   en  m i l i e u  
for tement   a l c a l i n .   Dans  ce  b reve t ,   on  ense igne   qu'en  a p p l i q u a n t  
c e t t e   t echn ique ,   on  f a c i l i t e   le  p rocessus   de  cuisson  ch imique  
u l t é r i e u r   en  p r é s e r v a n t   le  rendement  pondéral   en  pâte  (page  3, 
d e r n i e r   paragraphe  et  page  4,  l i gnes   1  à  1 3 ) .  

Dans  PRZEGLAD  PAPIERNICZY,  Vol.  33,  août  1977,  W.  MROZ  e t  
W.  SUREWICZ  " M o d i f i c a t i o n   of  the  k r a f t   pulping  process   almed  a t  
improving  the  color   of  the  pulp"  (pages  277  à  280)  on  observe  que, 
dans  le  cas  d'une  cu isson   a l c a l i n e   de  type  k r a f t ,   un  p r é t r a i t e m e n t  
des  mat ières   c e l l u l o s i q u e s   avec  un  composé  peroxydé  n ' amé l io r e   que 
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légèrement   la  b l a n c h e u r   de  la  pâ te ,   on  y  démontre  que  de  m e i l l e u r s  
r é s u l t a t s   sont  obtenus  avec  un  p r é t r a i t e m e n t   d ' i m p r é g n a t i o n   au  

moyen  d ' a g e n t s   r é d u c t e u r s ,   en  p a r t i c u l i e r   l ' h y d r a z i n e ,   p l u t S t   q u ' a u  

moyen  d ' a g e n t s   o x y d a n t s .  

5  Ces  p rocédés   connus  p r é s e n t e n t   cependant   tous  le  d é s a v a n t a g e  
de  p rodu i r e   des  pâ tes   plus  dégradées ,   c ' e s t - â - d l r e   de  v i s c o s i t é  

plus  f a i b l e   et  dont  le  rendement  pondéral   est  g é n é r a l e m e n t  

i n f é r i e u r ,   comparés  aux  v i s c o s i t é s   et  aux  rendements  des  p â t e s  

chimiques  c l a s s i q u e s   de  taux  de  dé  l i g n i f i c a t i o n   é q u i v a l e n t .  
10  L ' i n v e n t i o n   remédie  à  ces  i n c o n v é n i e n t s   des  procédés  connus ,  

en  f o u r n i s s a n t   un  procédé  nouveau  de  d é l i g n i f i c a t i o n   de  m a t i è r e s  

c e l l u l o s i q u e s ,   qui  permette   d ' a t t e i n d r e   des  taux  de  dé  l i g n i f i c a t i o n  
élevés   tout   en  p r é s e r v a n t   la  q u a l i t é   i n t r i n s è q u e   de  la  c e l l u l o s e   e t  
le  rendement  pondéra l   en  pâte  p r o d u i t e .  

15  A  ce t   e f f e t ,   l ' i n v e n t i o n   concerne  un  procédé  pour  la  d é l i g n i -  
f i c a t i o n   de  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   selon  l eque l ,   dans  une  p r e m i è r e  

é tape ,   on  t r a i t e   des  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   avec  un  ac ide ,   dans  une 
deuxième  é tape ,   on  t r a i t e   les  ma t i è res   c e l l u l o s i q u e s   de  la  p r e m i è r e  

étape  avec  du  peroxyde  d 'hydrogène   en  mi l i eu   a l c a l i n   et,  dans  une 
20  t r o i s i è m e   é t ape ,   on  soumet  les  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   de  l a  

deuxième  é tape   â  une  cu i sson   en  p résence   d'au  moins  un  r é a c t i f  

chimique  s é l e c t i o n n é   parmi  les  p r o d u i t s   souf rés   et  l ' o x y g è n e .  
Selon  l ' i n v e n t i o n ,   par  le  terme  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s ,   on 

entend  d é s i g n e r   des  f ragments   l igneux  de  végétaux  u t i l i s é s   comme 
25  ma t i è r e s   p r emiè re s   dans  l ' i n d u s t r i e   p a p e t i è r e .   Des  exemples  de 

t e l l e s   m a t i è r e s   sont  des  fragments  de  bo is ,   de  p l an t e s   a n n u e l l e s  

herbacées   t e l l e s   que  l ' a l f a ,   de  végé taux   de  la  c l a s se   des  monocoty-  
lédones  t e l s   que  les  p a i l l e s   de-  c é r é a l e s ,   le  bambou,  l ' e s p a r t o ,   l e s  

joncs  et  roseaux  a i n s i   que  la  canne  à  sucre ,   en  p a r t i c u l i e r   son  
r é s idu ,   la  bagasse ,   après  e x t r a c t i o n   du  sucre.   L ' i n v e n t i o n  

30  s ' a p p l i q u e   tout   p a r t i c u l i è r e m e n t   aux  f ragments   de  bois .   Tous  les  • 
types  de  bois  de  rés ineux   ou  de  f e u i l l u s   u t i l i s a b l e s   en  i n d u s t r i e  

p a p e t i è r e   conv iennen t   pour  le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .   Les  

copeaux  de  bois  de  rés ineux   et  les  déchets   de  s c i e r i e   c o n v i e n n e n t  

p a r t i c u l i è r e m e n t   b i e n .  
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Dans  le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n ,   le  t r a i t e m e n t   avec  un  a c i d e  
a  pour  but  de  décontaminer   les  ma t iè res   c e l l u l o s i q u e s   des  métaux 
q u ' e l l e s   c o n t i e n n e n t   géné ra l emen t .   Tous  les  ac ides   i no rgan iques   ou 
organiques   u t i l i s é s   en  s o l u t i o n   aqueuse,   seuls  ou  en  mélange  c o n v i e n -  

5  nent.   Les  ac ides   f o r t s   i no rgan iques   t e l s   que  l ' a c i d e   s u l f u r i q u e   ou 
l ' a c i d e   c h l o r h y d r i q u e   conviennent   bien.  Des  mélanges  de  t e l s  
acides   avec  des  ac ides   o rganiques   de  la  c l a s se   des  ac ides   a m i n o p o l y -  
ca rboxy l iques   ou  aminopolyphosphoniques   ou  leurs   sels   de  métaux 
a l c a l i n s   qui  possèden t   des  p r o p r i é t é s   s é q u e s t r a n t e s   v i s - à - v i s   de s  

10  ions  m é t a l l i q u e s   conviennent   p a r t i c u l i è r e m e n t   bien.  Des  exemples  
d ' a c i d e s   a m i n o p o l y c a r b o x y l i q u e s   adéquats   sont  l ' a c i d e   d i é t h y l è n e -  
t r i a m i n e p e n t a a c é t i q u e ,   l ' a c i d e   é t h y l è n e d i a m i n e t é t r a a c é t i q u e ,   l ' a c i d e  
c y c l o h e x a n e d i a m i n e t é t r a a c é t i q u e   et  l ' a c i d e   n i t r i l o t r i a c é t i q u e .  
L ' ac ide   d i é t h y l è n e t r i a m i n e p e n t a a c é t i q u e   (DTPA)  est  p r é f é r é .   Des 

5  exemples  d ' a c i d e s   aminopolyphosphoniques   sont  l ' a c i d e   d i é t h y l è n e -  
t r i aminepen t amé thy   l ènephosphonique   ,  1.'  acide  é t h y l è n e d i a m i n e t é t r a -  
(méthylènephos  phonique)  et  l ' a c i d e   n i t r i l o t r i ( m é t h y   l è n e p h o s p h o -  
n ique) .   L ' ac ide   d i é t h y l è n e t r i a m i n e p e n t a m é t h y   l è n e p h o s p h o n i q u e  
(DTMPA)  est   p r é f é r é .  

0  Les  cond i t i ons   o p é r a t o i r e s   de  la  première  étape  du  p rocédé  
selon  l ' i n v e n t i o n   ne  sont  pas  c r i t i q u e s .   Elles  doivent   ê t re   d é t e r -  
minées  dans  chaque  cas  p a r t i c u l i e r   en  fonc t ion   du  type  des  m a t i è r e s  
c e l l u l o s i q u e s   et  de  l ' a p p a r e i l l a g e   dans  lequel  s ' e f f e c t u e   le  t r a i -  
tement.  D'une  manière  géné ra l e ,   il  convient   de  f ixe r   le  choix  de 

5  l ' a c i d e   et  la  q u a n t i t é   mise  en  oeuvre  pour  imposer  au  mil ieu  un  pH 
i n f é r i e u r   à  7,  par  exemple  compris  en t re   0,5  et  6,5;  des  pH  s p é c i a -  
lement  avantageux  sont  ceux  compris  ent re   1,0  et  4 , 0 .  

La  t empéra tu re   et  la  p r e s s i o n   ne  sont  pas  c r i t i q u e s ,   la  t empé-  
r a tu re   ambiante  et  la  p r e s s ion   a tmosphér ique  convenant  g é n é r a l e m e n t  

0  bien.  La  durée  du  t r a i t e m e n t   peut  v a r i e r   dans  de  l a rges   p r o p o r t i o n s  
selon  le  type  d ' équ ipement   u t i l i s é ,   le  choix  de  l ' a c i d e ,   la  t e m p é r a -  
ture  et  la  p r e s s i o n ,   par  exemple  de  30  minutes  à  p l u s i e u r s   h e u r e s  
si  le  t r a i t e m e n t   est   e f f e c t u é   par  trempage  des  mat iè res   c e l l u l o s i q u e s  
dans  un  cuvier ,   de  1  à  120  minutes  s ' i l   est  e f f e c t u é   par  p e r c o l a t i o n  

5  dans  une  colonne  où  les  mat iè res   c e l l u l o s i q u e s   à  t r a i t e r   s o n t  
e m p i l é e s .  
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Dans  une  v a r i a n t e   d ' e x é c u t i o n   du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n ,  

les  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   peuvent  ê t re   soumises  p r é a l a b l e m e n t   à  l a  

p remiè re   é t ape ,   à*  un  t r a i t e m e n t   par  de  la  vapeur  d ' eau .   Ce  t r a i -  

tement  a  pour  but  de  f a c i l i t e r   les  o p é r a t i o n s   d ' i m p r é g n a t i o n   q u i  
5  vont  s u i v r e .  

Le  peroxyde  d 'hydrogène   mis  en  oeuvre  à  la  deuxième  étape  du 

procédé  selon  l ' i n v e n t i o n   a  pour  fonc t ion   d ' a c c é l é r e r   la  d é l i g n i -  

f i c a t i o n   des  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   dans  l ' é t a p e   de  cu isson   s u b s é -  

quente .   La  q u a n t i t é   optimum  de  peroxyde  d ' hydrogène   à  met t re   en 
10  oeuvre  dépend  de  l ' o r i g i n e   des  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s .   En  g é n é r a l ,  

il  est  n é c e s s a i r e   de  mettre   en  oeuvre  plus  de  0,1  g  de  pe roxyde  

d ' h y d r o g è n e   pour  100  g  de  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   sèches .   Des  quan-  
t i t é s   de  peroxyde  d 'hydrogène  s u p é r i e u r e s   à  3  g/100  g  de  m a t i è r e s  

c e l l u l o s i q u e s   sèches  sont  rarement  n é c e s s a i r e s   à  l ' o b t e n t i o n   d ' u n e  

15  d ë l i g n i f   i c a t i o n   r ap ide .   H a b i t u e l l e m e n t ,   on  u t i l i s e   des  doses  de 

peroxyde  d 'hydrogène   comprises  en t re   0,5  et  2  g/100  g  de  m a t i è r e s  

sèches .   Les  doses  de  peroxyde  comprises   en t re   0,7  et  1,5  g/100  g 
de  m a t i è r e s   sèches  ont  donné  les  m e i l l e u r s   r é s u l t a t s .  

Le  peroxyde  d 'hydrogène  mis  en  oeuvre  peut  ê t r e   du  pe roxyde  
20  d ' hyd rogène   anhydre  ou,  de  p r é f é r e n c e ,   une  s o l u t i o n   aqueuse,   p a r  

exemple  une  s o l u t i o n   aqueuse  commerciale  de  peroxyde  d ' h y d r o g è n e  

dont  la  t eneur   en  poids  est   comprise  en t re   25  et  90  g  de  pe roxyde  

d ' hydrogène   pur  par  100  g  de  s o l u t i o n   ou  encore  une  s o l u t i o n   aqueuse  
a l c a l i n e   d i luée   de  peroxyde  d 'hydrogène   p r o d u i t e   par  r é d u c t i o n  

25  é l e c t r o c h i m i q u e   d ' o x y g è n e .  

Dans  le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n ,   le  t r a i t e m e n t   des  m a t i è r e s  

c e l l u l o s i q u e s   avec  le  peroxyde  d 'hydrogène   a l c a l i n   peut  ê t re   opé ré  

en  p ré sence   d ' a d d i t i f s   t e l s   que,  par  exemple,  des  s t a b i l i s a n t s   e t  

des  i n h i b i t e u r s   de  la  décomposi t ion   du  peroxyde  d 'hydrogène .   De 

30  t e l s   a d d i t i f s   sont  par  exemple  des  s é q u e s t r a n t s   d ' i ons   m é t a l l i q u e s  

i n o r g a n i q u e s   ou  organiques   comme  les  sels   de  magnésium,  les  a c i d e s  

a m i n o p o l y c a r b o x y l i q u e s   ou  le  s i l i c a t e   de  sodium  de  la  q u a l i t é   v e r r e  
s o l u b l e .   D ' a u t r e s   a d d i t i f s   pouvant  également   ê t r e   mis  en  oeuv re  

sont  des  agents   t e n s i o a c t i f   s,  des  agents   m o u i l l a n t s ,   des  a g e n t s  

35  capab les   de  p ro t ége r   les  chaînes  c e l l u l o s i q u e s   pour  é v i t e r   l e u r  
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ue  p o l y m é r i s a t i o n ,   aes  agents   a c t i v a n t s   ou  des  agents   a n t i - c o r r o s i o n .  
Généra lement ,   la  q u a n t i t é   d ' a d d i t i f   i n t r o d u i t e   n ' e s t   jamais  s u p é -  
r i e u r e   à  1%  du  poids  des  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s .   Elle  se  s i t ue   l e  
plus  souvent  en t re   0  et  0,5%  du  poids  de  ces  m a t i è r e s .  

5  Dans  la  deuxième  étape  du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n ,   le  m i l i e u  
a l c a l i n   est  obtenu  par  l ' a d d i t i o n   de  ma t iè res   s o l u b l e s   à  c a r a c t è r e  
bas ique .   L'ammoniac,  les  c a rbona t e s   et  les  hydroxydes  i n o r g a n i q u e s  
de  métaux  a l c a l i n s   ou  a l c a l i n o - t e r r e u x   t e l s   que  le  carbonate   de  
sodium,  de  potass ium  ou  de  calcium,  l ' hyd roxyde   de  sodium,  de 

10  potass ium  ou  de  calcium  sont  généra lement   employés.  Des  oxydes  ou 
des  peroxydes  de  métaux  a l c a l i n s   ou  a l c a l i n o - t e r r e u x   t e l s   que  Na  0 2  ' 
Na2°2»  Ca0  et  Ca02'  peuvent  aussi   convenir   et  dans  le  cas  des  
peroxydes  supp lée r   â  l ' a p p o r t   d 'une  p a r t i e   du  peroxyde  d ' h y d r o g è n e  
i n t r o d u i t   dans  la  deuxième  étape  du  procédé.   L 'hydroxyde  de  sodium 

5  est  h a b i t u e l l e m e n t   p r é f é r é   en  r a i son   de  sa  grande  d i s p o n i b i l i t é   e t  
de  son  f a i b l e   coût.   Les  q u a n t i t é s   de  mat ière   bas ique  à  met t re   en  
oeuvre  sont  c h o i s i e s   de  t e l l e   manière  à  a j u s t e r   le  pH  de  la  s o l u t i o n  
de  peroxyde  en t re   11  et  13,5  et  de  p r é f é r e n c e   en t re   12  et  13. 

Les  c o n d i t i o n s   o p é r a t o i r e s   de  la  deuxième  étape  du  p r o c é d é  
!0  selon  l ' i n v e n t i o n   peuvent  auss i   v a r i e r   dans  d ' a s sez   larges   l i m i t e s  

selon,   notamment,  le  type  de  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   et  le  t y p e  
d ' a p p a r e i l l a g e   u t i l i s é s .   La  p r e s s ion   régnant  durant   la  s econde  
étape  peut  a i n s i   se  s i t u e r   dans  la  gamme  a l l a n t   de  2  kPa  à  10  MPa 
et  la  t empéra tu re   dans  la  gamme  de  290  K  à  380  K.  Le  t r a i t e m e n t   au 

5  peroxyde  d 'hydrogène   en  mi l i eu   a l c a l i n   de  la  deuxième  étape  e s t  
généra lement   e f f e c t u é   pendant  un  temps  s u p é r i e u r   à  2  minutes  e t  
n ' excédan t   pas  180  m i n u t e s .  

Dans  un  mode  d ' e x é c u t i o n   p a r t i c u l i e r   de  l ' i n v e n t i o n   on  soumet 
les  mat iè res   c e l l u l o s i q u e s   à  t r a i t e r   à  du  peroxyde  d ' h y d r o g è n e  

0  a l c a l i n   dans  un  r appor t   pondéral   l i queu r   sur  bois  n ' excédan t   pa s  
2 ,5:1 ,   et,   de  p r é f é r e n c e ,   a l l a n t   de  1:1  à  2:1.  Dans  ce  mode  d ' e x é -  
cut ion  p r é f é r é ,   les  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   provenant   de  la  p r e m i è r e  
étape  sont  imprégnées  dans  un  r é a c t e u r   fermé  avec  la  l iqueur   a l c a -  
l ine  de  peroxyde  d 'hydrogène   p r échau f fée   après  quoi  l ' e x c é d e n t   de 

5  l iqueur   n ' ayan t   pas  imprégné  les  mat iè res   c e l l u l o s i q u e s   est  d r a i n é  
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lors   du  r é a c t e u r   qui  est  en su i t e   chauffé   à  la  t e m p é r a t u r e   de 

r é a c t i o n .  

Dans  ce  mode  d ' e x é c u t i o n   p r é f é r é ,   le  trempage  des  m a t i è r e s  

c e l l u l o s i q u e s   dans  la  l i queur   de  peroxyde  d ' hydrogène ,   p r é a l a b l e m e n t  

5  à  la  r é a c t i o n ,   ne  r e q u i e r t   généra lement   pas  plus  de  5  minutes .   I l  

ne  peut  cependant   h a b i t u e l l e m e n t   pas  s ' e f f e c t u e r   en  moins  de 

30  secondes .   La  t empéra tu re   de  la  l i q u e u r   de  peroxyde  est  le  p l u s  

souvent  c h o i s i e   de  5  â  20  K  plus  é levée  que  c e l l e   qui  règne  dans  l e  

r é a c t e u r   et  que  l ' on   m a i n t i e n t   durant   15  à  120  minutes  au  moyen  du 

10  manteau  c h a u f f a n t .   Une  t empéra tu re   de  r é a c t i o n   comprise  ent re   310 

et  360  K  conv ien t   b ien .   Les  m e i l l e u r s   r é s u l t a t s   ont  été  o b t e n u s  

avec  une  t e m p é r a t u r e   de  323  K  et  pour  une  durée  de  r é a c t i o n   de 

45  m i n u t e s .  

La  t r o i s i è m e   étape  du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n   c o n s i s t e   à 

15  soumet t r e   les  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   p rovenant   de  la  deuxième  é t a p e  

à  une  cu i s son   en  présence   d 'au  moins  un  r é a c t i f   chimique.   P a r  

r é a c t i f s   ch imiques ,   il  faut  en tendre   les  p r o d u i t s   souf rés   ac ides   ou 

a l c a l i n s   t e l s   que  ceux  u t i l i s é s   dans  les  cu i s sons   bien  connues  dans 

l ' i n d u s t r i e   de  la  pâte  à  papier   sous  les  noms  de  cuisson  au  s u l f i t e  

20  de  sodium  ou  de  magnésium,  au  b i s u l f i t e   de  sodium,  de  magnésium  ou 

de  ca lc ium,   au  s u l f i t e   acide  de  sodium,  de  magnésium  ou  de  c a l c i u m  

a i n s i   qu 'au  s u l f a t e   de  sodium,  ou  cu i s son   k r a f t .   Les  cu issons   à 

l ' o x y g è n e   sont  également   comprises  dans  la  c a t é g o r i e   des  c u i s s o n s  

au  moyen  de  r é a c t i f s   c h i m i q u e s .  

25  Les  c o n d i t i o n s   o p é r a t o i r e s   optima  pour  la  t r o i s i è m e   étape  du 

procédé  se lon  l ' i n v e n t i o n   dépendent  de  d ive r s   pa ramè t r e s ,   notamment 

de  l ' o r i g i n e   des  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   e't  e l l e s   peuvent  ê t r e  

dé t e rminées   a isément   dans  chaque  cas  p a r t i c u l i e r .  

Dans  une  forme  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é e   du  procédé  s e l o n  

30  l ' i n v e n t i o n ,   on  p r a t i q u e   ent re   la  deuxième  et  la  t r o i s i è m e   é t a p e ,  

un  lavage  à  l ' e a u   des  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s .   Cette  forme  de 

r é a l i s a t i o n   est  avantageuse   lorsque  la  t r o i s i è m e   étape  est  e f f e c t u é e  

à  l ' i n t e r v e n t i o n   de  r é a c t i f s   sou f r é s .   Ce  lavage  a  pour  but  d ' é l i -  

miner  des  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s ,   au  moins  une  p a r t i e   des  p r o d u i t s  

35  h y d r o s o l u b l e s   générés  à  la  deuxième  étape  et  d ' e x t r a i r e   l e s  
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d e r n i è r e s   t r aces   de  peroxyde  d 'hydrogène  encore  p r é s e n t e s ,   pou r  
é v i t e r   une  oxydat ion  i n u t i l e   des  r é a c t i f s   soufrés   mis  en  oeuvre  à 
la  t r o i s i è m e   étape  de  c u i s s o n .  

Le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n   permet  d ' a c c é l é r e r   notablement   l a  
5  d é l i g n i f i c a t i o n   des  mat iè res   c e l l u l o s i q u e s   t r a i t é e s ,   ce  qui  a  pour  

e f f e t   de  r a c c o u r c i r   la  durée  n é c e s s a i r e   de  la  t r o i s i ème   étape  de 
cuisson  par  les  r é a c t i f s   chimiques.   Il  en  r é s u l t e   l ' a v a n t a g e  

important   d 'une  d iminut ion   s ens ib l e   de  la  t a i l l e   des  équipements  de 

cu isson ,   ce  qui  e n t r a î n e   des  économies  d ' e space   et  de  coût  d ' i n v e s -  
10  t i s sement   ou,  de  manière  a l t e r n a t i v e ,   une  capac i té   accrue  pour  un 

équipement  de  cuisson  donné.  

L ' i n v e n t i o n   permet  auss i ,   à  taux  de  d é l i g n i f i c a t i o n   égale ,   une 
r éduc t ion   s e n s i b l e   de  la  quan t i t é   de  r é a c t i f s   chimiques  à  l ' é t a p e  
de  cu i s son .   Il  en  découle  une  économie  s u b s t a n t i e l l e   en  r é a c t i f s  

15  chimiques  et  une  moindre  p o l l u t i o n   de  l ' e n v i r o n n e m e n t ,   notamment 

par  les  r e j e t s   souf rés   gazeux  et  l i q u i d e s   dans  le  cas  où  on  met  en 
oeuvre  des  r é a c t i f s   chimiques  s o u f r é s .  

Enfin,   l ' i n v e n t i o n   p rodu i t   auss i   avec  de  me i l l eu r s   r endements  

pondéraux  et  p a r t a n t   à  moindre  coût,   des  pâtes  chimiques  de  s o l i d i t é  
20  mécanique  plus  élevée  que  c e l l e s   obtenues  par  les  procédés  de  l ' a r t  

a n t é r i e u r .  

Les  exemples  de  r é a l i s a t i o n   p ra t ique   qui  suivent   ont  pour  bu t  
d ' i l l u s t r e r   l ' i n v e n t i o n   sans  pour  autant   en  l i m i t e r   la  p o r t é e .  
Première  s é r i e   d ' e s s a i s   ( e s s a i s   1  â  6R) 

25  Les  e s s a i s   1  à  6R  dont  la  d e s c r i p t i o n   va  su ivre ,   ont  pour  
o b j e c t i f   de  montrer   l ' a v a n t a g e   apporté  par  l ' i n v e n t i o n   sur  l e s  

performances  de  la  technique  de  cuisson  chimique  des  m a t i è r e s  

c e l l u l o s i q u e s .  

Essai   1  :  (conforme  à  l ' i n v e n t i o n )  

30  De  la  f a r i n e   de  bois  de  pinus  taeda  ( f r a c t i o n   granulomé  t r i q u e  
passant   au  tamis  de  40  mesh  et  re fusée   au  tamis  de  60  mesh  de  l a  

norme  TYLER)  a  été  soumise  à  un  t r a i t e m e n t   par  de  l ' a c i d e   c h l o r -  

hydrique  r é a l i s é   par  trempage  de  la  fa r ine   dans  une  s o l u t i o n  

0,1  M  HC1  pendant  4  heures  à  t empéra ture   ambiante.   La  s o l u t i o n  
î5  aqueuse  a  été  mise  en  oeuvre  en  quan t i t é   pondérale   égale  à  40  f o i s  

le  poids  de  la  f a r i ne   de  bois  t r a i t é e   (Première  étape)  . 
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De  la  f a r i n e   de  bois  provenant   de  la  première   é tape  en  
q u a n t i t é   é q u i v a l e n t e   à  10  g  de  ma t i è res   sèches,   a  été  i n t r o d u i t e  
dans  un  r é a c t e u r   de  200  ml  garni   i n t é r i e u r e m e n t   d'un  revêtement   de 
p o l y t é t r a f l u o r ë t h y l ê n e .   Après  p r é c h a u f f a g e   è  323  K  du  r é a c t e u r  

5  dans  un  bain  de  p o l y ë t h y l ê n e g l y c o l   ,  on  a  i n t r o d u i t   dans  le  r é a c t e u r  
150  g  d'une  s o l u t i o n   aqueuse  de  0,04  M  de  peroxyde  d 'hydrogène  e t  
0,5  M  en  hydroxyde  de  sodium.  Le  r é a c t e u r   a  e n s u i t e   été  chauffé  â 
353  K  en  30  minutes,   puis  maintenu  15  minutes  1  c e t t e   d e r n i è r e  

t e m p é r a t u r e .   Le  r é a c t e u r   a  e n s u i t e   été  r e f r o i d i   et  la  f a r i ne   de 
10  bois  a  été  lavée  (Deuxième  étape)  . 

La  f a r ine   de  bois  provenant   de  la  deuxième  étape  a  ensu i t e   é t é  
soumise  à  une  cuisson  k r a f t   en  présence  d'une  l i queur   aqueuse  de 

Na2S  et  de  Na0H  dans  un  au toc l ave   de  l a b o r a t o i r e   en  a c i e r   i n o x y d a b l e  
de  450  ml  de  c a p a c i t é ,   équipé  d'un  a g i t a t e u r   ( t r o i s i è m e   étape)  . 

15  Les  cond i t i ons   o p é r a t o i r e s   de  c e t t e   cu i sson   ont  été  les  su ivan t e s   : 
A l c a l i   a c t i f   de  la  l i q u e u r   :  20  g  N a ^ / l i t r e   de  l i q u e u r  
S u l f i d i t é   de  la  l i queu r   :  25% 

Rapport  pondéral   l i q u e u r /   f a r ine   de  bois  sec  :  4 0 : 1  

Température  et  durée  :  90  minutes  de  chauffage  de  l ' amb iance   j u s q u ' à  
20  443  K  et  main t ien   à  443  K  p e n d a n t  

52,5  m i n u t e s  

Essai   2R  (de  r é f é r e n c e )  

Les  cond i t i ons   de  cet  e s s a i   de  r é f é r e n c e   ont  été  i d e n t i q u e s   à 
c e l l e s   de  l ' e s s a i   1  excepté  que  l ' on   n'a  pas  e f f e c t u é   la  p r e m i è r e  

15  é tape  de  t r a i t e m e n t .  

Essa i   3R  (de  r é f é r e n c e )  

Iden t ique   à  l ' e s s a i   1  excepté  la  seconde  é tape  de  t r a i t e m e n t  
qui  n 'a  pas  été  r é a l i s é e .  

Essa i s   4R  à  6R  (de  r é f é r e n c e )  

10  II  s ' a g i t   ic i   de  cu issons   k r a f t   t r a d i t i o n n e l l e s .   Mises  à  p a r t  
les  é tapes   1  et  2  qui  n 'on t   pas  été  r é a l i s é e s ,   les  c o n d i t i o n s  

o p é r a t o i r e s   ont  été  les  mêmes  qu'à  l ' e s s a i   1.  Aux  e s s a i s   5R  et  6R 
cependant ,   la  durée  de  la  cuisson  à  443  K  a  été  por tée   à  60  et  à 
75  minutes  r e s p e c t i v e m e n t .  
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A  l ' i s s u e   de  l ' é t a p e   de  cu i s son ,   les  p t t e s   obtenues   ont  é t é  
ana lysées   sous  les  t r o i s   a s p e c t s   :  indice   kappa,  rendement  p o n d é r a l  
t o t a l   et  v i s c o s i t é .   Les  méthodes  employées  pour  ces  ana ly se s   o n t  
été  les  méthodes  n o r m a l i s é e s   su ivan t e s   : 

5  ind ice   kappa  :  norme  TAPPI  T236 
v i s c o s i t é   :  norme  TAPPI  T230 

Les  r é s u l t a t s   obtenus  ont  été  por tés   au  Tableau  I .  
Tableau  I  

N°  Cond i t ions   o p e r a t o i r e s   C a r a c t S r i s t i q u e s  
de  de  la  pate  o b t e n u e  

l ' e s s a i   1  1  (  . 
le re   2  erne  3eme  DurSe.  Ind ice   Rendement  V i s c o -  
etape  gtape  etape  de  la  kappa  t o t a l   s i t e  

HC1  H202  cu i s son   3eme  (%  poids)   ( m P a . s )  
k r a f t   e t a p e  

min.  

1  oui  oui  oui  52,5  34,5  46,1  19,4  
2R  non  oui  oui  52,5  28,3  41,5  9 , 4  
3R  oui  non  oui  52,5  53,8  48,4  22,1  
4R  non  non  oui  52,5  54,4  48,1  18,6  
5R  non  non  oui  60  45,2  46,9  16 ,4  
6R  non  non  oui  75  30,5  45,3  15,1 

<-««F<"»«uu  aes  r é s u l t a i s   ae  1  e s s a i   l  avec  ceux  de s  
,  jiv  cl  4n  montre  i.  e r r e t   synergique  i n a t t e n d u   de  la  mise  

en  oeuvre  combinée  des  p remière   et  deuxième  é tapes   de  l ' i n v e n t i o n  
sur  le  taux  de  dé  l i g n i f i c a t i o n   à  l ' i s s u e   de  l ' é t a p e   de  c u i s s o n  
subséquen te .   On  remarque  par  a i l l e u r s   que  l ' a p p l i c a t i o n   s é q u e n t i e l l e  
des  deux  premières   é tapes   du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n   a  a u s s i  

i  permis,   de  façon  tout  à  f a i t   s u rp r enan t e   d ' a n n i h i l e r   la  chute  de 
v i s c o s i t é   de  la  pâte  due  à  l ' a c t i o n   de  l ' o x y d a n t   :  la  compara i son  
de  l ' e s s a i   1  avec  l ' e s s a i   4R  montre  même  une  a m é l i o r a t i o n   de  l a  
v i s c o s i t é   de  la  pâte  obtenue  selon  le  procédé  de  l ' i n v e n t i o n .  
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Les  e s s a i s   5R  et  6R  ont  été  e f f e c t u é s   à  t i t r e   de  r é f é r e n c e  

af in   d ' é v a l u e r   le  rendement  pondéral   et  la  v i s c o s i t é   des  p â t e s  

d é l i g n i f i é e s   au  moyen  de  la  seule   é tape  de  cuisson  (conformément  au  

procédé  de  l ' a r t   a n t é r i e u r ) ,   pour  un  taux  de  d é l i g n i f i c a t i o n   (mesuré  

par  l ' i n d i c e   kappa)  é q u i v a l e n t   à  c e lu i   obtenu  à  l ' e s s a i   1.  On  v o i t  

d i r ec t emen t   l ' a v a n t a g e   appor té   par  l ' i n v e n t i o n   pour  ce  qui  c o n c e r n e  

la  durée  de  la  cu i s son   chimique.   Il  a p p a r a î t   également  que  l e  

procédé  selon  l ' i n v e n t i o n   procure  des  pâtes  de  me i l l eu re   v i s c o s i t é  

et  de  rendement  pondéra l   s u p é r i e u r .  

)  Deuxième  sé r i e   d ' e s s a i s   ( e s s a i s   7  à  11R) 

Les  e s s a i s   7  à  1  1R,  dont  la  d e s c r i p t i o n   va  su iv re ,   ont  é g a -  

lement  pour  o b j e c t i f   de  montrer   l ' i n c i d e n c e   de  l ' i n v e n t i o n   sur  l e s  

per formances   de  la  t echn ique   de  cu i sson   chimique  des  m a t i è r e s  

c e l l u l o s i q u e s .  

5  Essai   7  :  (conforme  à  l ' i n v e n t i o n )  

Des  copeaux  de  bois   de  pinus  taeda  ont  été  i n t r o d u i t s   a  r a i s o n  

de  300  g  de  m a t i è r e s   sèches  dans  un  r é a c t e u r   doublé  de  verre   e t  

équipé  d 'un  couverc le   é t anche .   Le  couverc le   é t a i t   muni  de  deux 

o r i f i c e s   :  le  premier   é t a i t   connecté  à  une  pompe  à  vide  et  l e  

.0  second  p e r m e t t a i t   l ' i n t r o d u c t i o n   j u s q u ' a u   fond  du  r é a c t e u r   d ' u n e  

sonde  t u b u l a i r e .   Cet te   sonde  a  été  connectée  au  r é s e r v o i r   de 

r é a c t i f s   qui  communiquait   lui-même  avec  l ' a t m o s p h è r e   ou  avec  une 

pompe  a  vide  via  une  vanne  a  3  voies .   Dans  le  r é a c t e u r ,   les  copeaux 

ont  été  imprégnés,   à  t e m p é r a t u r e   ambiante,   avec  une  s o l u t i o n   a q u e u s e  

>5  0,003  M  de  sel  p e n t a s o d i q u e   de  l ' a c i d e   d i é t h y l è n e t r i a m i n e p e n t a -  

acé t ique   (Na^DTPA)  et  0,1  N  en  par  a s p i r a t i o n   de  la  s o l u t i o n  

dans  le  r é a c t e u r   au  moyen  de  la  p r e s s ion   r édu i t e   r é a l i s é e   par  l a  

d i s t r i b u t i o n   de  vide;   la  s o l u t i o n   aqueuse  a  été  mise  en  oeuvre  en  

quan t i t é   pondé ra l e   égale   à  8  fois  le  poids  de  bois  à  l ' é t a t   s e c .  

30  Après  A  heures  d ' i m p r é g n a t i o n ,   les  copeaux  ont  ensu i t e   subi  3 

cycles  de  lavage  de  2  heures  chacun  avec  une  quan t i t é   d 'eau  égale  à 

8  fois   le  poids  de  bois  sec  (Première   é t a p e ) .  

Une  s o l u t i o n   aqueuse  a l c a l i n e   de  peroxyde  d 'hydrogène  c o n t e n a n t  

des  ions  Mg++  (0,3  M  H ^ ,   0,5  M  NaOH  et  0,001  M  Mg++)  a  ensu i t e   é t é  

35  i n t r o d u i t e   dans  le  r é a c t e u r .   La  s o l u t i o n   a  été  mise  en  oeuvre  en  
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quan t i t é   pondéra le   égale   à  6  fo is   le  poids  de  bois  sec.  Après  deux 
minutes  d ' i m p r é g n a t i o n   la  l i queu r   en  excès  a  été  dra inée   hors  du 
r é a c t e u r   au  moyen  de  la  sonde  t u b u l a i r e .   On  a  ensu i t e   permis  à  l a  
r é a c t i o n   de  s ' e f f e c t u e r   en  phase  vapeur  pendant  45  minutes  en  

5  chauf fan t   le  r é a c t e u r   par  c i r c u l a t i o n   d 'eau   thermos  t a t i s ë e   à  323K 
dans  la  double  enveloppe  (Deuxième  é t a p e ) .  

On  a  e n s u i t e   soumis  les  copeaux  provenant   de  la  deuxième 
étape,   a  une  cuisson  k r a f t   c o n v e n t i o n n e l l e   en  phase  l iqu ide   dans  un  
r é a c t e u r   en  a c i e r   i noxydab le ,   l ' a p p o r t   de  c a l o r i e s   é tant   opéré  en 

0  p laçant   le  r é a c t e u r   dans  un  mi l ieu  d ' a i r   chaud  produi t   par  une 
étuve.   Les  c o n d i t i o n s   o p é r a t o i r e s   de  la  cuisson  k r a f t   ont  été  : 
Alca l i   a c t i f   t o t a l   de  la  l i queu r   :  20  %  exprimé  en  Na  0 
S u l f i d i t é   de  la  l i q u e u r   :  25% 

Rapport  pondéral   l i q u e u r / b o i s   sec  :  5 :1  
5  Température  et  durée  :  90  minutes  de  chauffage   j u s q u ' à   443  K 

s u i v i e s   de  45  minutes  à  443  K. 
Essai   8R  :  (de  r é f é r e n c e )  

Condi t ions   i d e n t i q u e s   à  l ' e s s a i   7,  excepté  la  première  é t a p e  
de  t r a i t e m e n t   qui  n'a  pas  été  r é a l i s é e .  

0  Essai   9R  :  (de  r é f é r e n c e )  

Iden t ique   à  l ' e s s a i   7  excepté  que  l ' on   n'a  pas  e f f ec tué   l a  
deuxième  étape  de  t r a i t e m e n t   au  peroxyde  d ' h y d r o g è n e .  
Essa is   10R  et  11R  :  (de  r é f é r e n c e )  

On  n'a  r é a l i s é   dans  ces  e s s a i s   que  la  t r o i s i ème   étape  de 
5  cu isson   k r a f t   t r a d i t i o n n e l l e   dans  les  mêmes  cond i t ions   que  l a  

t r o i s i è m e   étape  de  l ' e s s a i   7.  Dans  le  cas  de  l ' e s s a i   11R,  on  a 
cependant  accru  la  dose  d ' a l c a l i   a c t i f   j u s q u ' à   26%  de  Na  0 .  

La  pâte  obtenue  à  l ' i s s u e   de  l ' é t a p e   de  cuisson  a  été  a n a l y s é e  
sous  les  mêmes  a spec t s   et  su ivant   les  mêmes  méthodes  qu'aux  e s s a i s  

)  1  à  6R  excepté  t o u t e f o i s   en  ce  qui  concerne  la  v i s c o s i t é .  
Les  r é s u l t a t s   ont  été  consignés   au  Tableau  I I .  



ipieau  xx 

N°  Condi t ions   o p e r a t o i r e s   C a r a c t e r i s t i q u e s  

de  de  la  pate  o b t e n u e  

L'  e s s a i   ~~\  r~  |  I  ~j  ~ 

le re   2eme  3  erne  Teneur  I n d i c e   Rendement 

etape  etape  etape  en  A l c a l i   kappa  t o t a l ,  

DTPA  H202  cu i s son   Act  if  %  p o i d s  

k r a f t   a  la  3eme 

e t ape ,   % 

7  oui  oui  oui  20  34,9  4 6 , 4  

8R  non  oui  oui  20  42,9  4 5 , 0  

9r  oui  non  oui  20  52,2  4 8 , 2  

10R  non  non  oui  20  60,3  5 0 , 2  

11R  non  non  oui  26  34,3  45 ,5  

La  comparaison  des  r é s u l t a t s   ae  i  e s s a i   /  c x i c ^ u ^   — 

irocédé  de  l ' i n v e n t i o n   avec  l ' e s s a i   11R  montre  qu'à  taux  de  d é l i g n i -  

: i c a t i o n   é q u i v a l e n t ,   le  procédé  su ivan t   l ' i n v e n t i o n   p rocure ,   a p r è s  

:uisson,   une  pâte  k r a f t   de  rendement  pondéral   s u p é r i e u r .  

,  Les  e s s a i s   7,  8K,  yK  et  iuk  m o n n e u i   egaicmcnu,  -  — 

première   sé r ie   d ' e s s a i s ,   que,  dans  le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n ,   l a  

combinaison  des  deux  p remiè res   é tapes   r é a l i s e   un  e f f e t   s y n e r g i q u e  

i n a t t e n d u   . 
Tro i s ième  s é r i e   d ' e s s a i s   ( e s s a i s   12  et  13) 

3  Les  e s s a i s   12  et  13,  tous  deux  conformes  à  l ' i n v e n t i o n ,   o n t  

pour  o b j e c t i f   de  montrer   l ' a v a n t a g e   procuré   par  la  forme  de  r é a l i -  

s a t i o n   p a r t i c u l i è r e   de  l ' i n v e n t i o n   qui  c o n s i s t e   à  i n t e r c a l e r ,   e n t r e  

la  deuxième  et  la  t r o i s i è m e   étape  du  procédé,   un  lavage  à  l ' e a u   des  

m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s .  

5  Les  première   et  deuxième  é tapes   du  procédé  ont  été  i d e n t i q u e s  

à  c e l l e s   r é a l i s é e s   dans  la  seconde  s é r i e   d ' e s s a i s   d é c r i t s   c i - d e s s u s .  

Dans  l ' e s s a i   12,  on  passe  e n s u i t e   d i r e c t e m e n t   à  la  t r o i s i è m e  

étape  du  procédé  t and is   que  dans  l ' e s s a i   13,  on  procède  d 'abord  à  3 

cycles   de  lavage  à  l ' e a u   chaude,  chacun  d 'une  durée  de  2  heures ,   l a  
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quan t i t é   pondéra le   d ' eau   u t i l i r t .   é t an t   I g . l .   |  8  f o i .   1.  poid.   du boit  ««c .  

Dana  la  t r o i . i è m e   é t ape ,   on  procèd.   à  l'  Imprégna t ion   par  l a  
l iqueur   de  cu i . aon   k r a f t   d.  façon  â  r é . l i a . r   ! . .   c o n d i t i o n ,   o p é r a -  5  t o i r e . . u i v a n t e .   : 
Alca l i   a c t i f   :  20%  exprimé  en  Na  0 
S u l f i d i t é   :  25*  

2 

Rapport  pondéral   l i q u e u r / b o i s   sec  :  5 :1  
Température  et  durée  :  80  minute ,   de  chauffage  ju .qu»â   443  K 

}  s u i v i e ,   de  30  minutes  de  ma in t i en   à  443  K. 
Après  cu i s son ,   la  pSte  obtenue  a  été  analysée   comme  â  l a  

première   s é r i e   d ' exemples .   Les  r é s u l t a t s   .ont  donné,  au 
Tableau  I I I .  

Tableau  I I I  

o o n a i t i o n s   o p e r a t o i r e s   C a r a c t e r i s t i q u e s   de 
la  pate  o b t e n u e  

' e s s a i   @  @ 
le re   2eme  Lavage  3eme  Indice   Rendement  V i s c o -  
etape  etape  i n t e r -   etape  kappa  t o t a l ,   s i t e  
DTPA  H202  m e d i a i r e   cu i s son   X  poids  ^  

k r a f t  

12  °ui  oui  non  oui  T t T i   47^6  ZITs 
13  0ul  oui  oui  oui  43,1  47,9  4 7 , 6  

 ̂ . . . u i a g e   ae  1  o p é r a t i o n   de 
lavage  i n t e r m é d i a i r e   en t re   la  deuxième  et  la  t r o i s i ème   étape  du 
procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .  

I l s   i l l u s t r e n t   son  i n f l u e n c e   bénéf ique   sur  l ' a c c r o i s s e m e n t   du 
taux  de  d é l i g n i f i c a t i o n   tout  en  p r é s e r v a n t   plus  e f f i c acemen t   l e  
rendement  pondéral   et  la  v i s c o s i t é   de  la  p i t e   p r o d u i t e .  
Quatrième  sé r ie   d ' e s s a i s   ( e s s a i s   14  â  16) 

L ' o b j e t   des  e s s a i s   14  à  16  conformes  à  l ' i n v e n t i o n   a  é t é  
d ' i l l u s t r e r   l ' e f f e t   du  pH  lors   du  t r a i t e m e n t   par  le  pe roxyde  
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-  14  -  

d ' hydrogène   à  la  deuxième  étape  du  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .   Ces 

e s s a i s   ont  été  e f f e c t u é s   sur  de  la  f a r i n e   de  bois  de  pinus  t a e d a  

dans  les  mêmes  c o n d i t i o n s   o p é r a t o i r e s   qu 'à   la  t r o i s i è m e   s é r i e  

d ' e s s a i s   excepté   les  q u a n t i t é s   de  NaOH  à  la  deuxième  étape  qui  o n t  

5  été  a j u s t é e s   pour  f a i r e   v a r i e r   le  pH  de  c e t t e   é tape  dans  la  p l a g e  
a l l a n t   de  10,1  à  12,9  en  début  de  r é a c t i o n .  

Les  r é s u l t a t s   sont  cons ignés   au  Tableau  V. 

Tableau  V 

N°  Condi t ions   o p e r a t o i r e s   C a r a c t e r i s t i q u e s   de 

de  la  pate  o b t e n u e  

1  '  e s s a i   1  1  1  1 
l e r e   2eme  pH  3eme  Ind ice   Rendement 

etape  etape  i n i t i a l   etape  kappa  t o t a l ,  
acide  H2^2  ^6  *a  c u i s s o n   %  p o i d s  

2  erne  k r a f t  

e t a p e  

14  oui  oui  10,1  oui  44,8  4 6 , 9  

15  oui  oui  11,8  oui  38,2  4 6 , 7  
16  oui  oui  12,9  oui  35,5  46 ,2  

L ' i n d i c e   kappa  le  plus  avantageux  a  été  ce lu i   de  l ' e s s a i   16  où 

10  le  pH  se  s i t u e   en t re   12  et  13  à  la  deuxième  é tape .   L ' a c c r o i s s e m e n t  

du  pH  n 'a   pas  d ' e f f e t   marqué  sur  la  chute  du  r e n d e m e n t .  
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R E V E N D I C A T I O N S  

1  -  Procédé  pour  la  dé  l i g n i f i c a t i o n   de  ma t iè res   c e l l u l o s i q u e s ,  
c a r a c t é r i s é   en  ce  que,  dans  une  première   é tape ,   on  t r a i t e   l e s  
ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   avec  un  ac ide ,   dans  une  deuxième  é tape ,   on 

5  t r a i t e   les  m a t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   de  la  première   étape  avec  du 
peroxyde  d 'hydrogène   en  mi l ieu   a l c a l i n   e t ,   dans  une  t r o i s i è m e  
é t ape ,   on  soumet  les  ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   de  la  deuxième  étape  i  
une  cu isson   en  présence  d'au  moins  un  r é a c t i f   chimique  s é l e c t i o n n é  
parmi  les  p r o d u i t s   souf rés   et  l ' o x y g è n e .  

0  2  -  Procédé  selon  la  r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u ' o n  
e f f e c t u e   la  première   étape  à  un  pH  compris  en t re   1  et  4 .  

3  -  Procédé  selon  l 'une   des  r e v e n d i c a t i o n s   1  ou  2,  c a r a c t é r i s é  
en  ce  que  la  première   étape  se  f a i t   en  p résence   d 'un  acide  i n o r -  
ganique  . 

5  4  -  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  3 ,  
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  la  première  étape  est   e f f e c t u é e   en  p r é s e n c e  
d'un  complexant  des  ions  m é t a l l i q u e s .  

5  -  Procédé  selon  l 'une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  4 ,  
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  la  t r o i s i ème   étape  est  une  cuisson  k r a f t .  

)  6  -  Procédé  selon  l 'une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  5 ,  
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  la  deuxième  étape  se  f a i t   à  un  pH  i n i t i a l  
compris  en t re   12  et  13. 

7  -  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  6 
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  la  deuxième  étape  se  f a i t   à  une  t e m p é r a t u r e  
comprise  ent re   313  et  353K  pendant  10  à  60  m i n u t e s .  

8  -  Procédé  selon  l 'une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  7, 
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  la  deuxième  étape  est   e f f e c t u é e   avec  une 
q u a n t i t é   de  peroxyde  d 'hydrogène  comprise  entre   0,5  et  2  g/100  g  de 
ma t i è r e s   c e l l u l o s i q u e s   sèches  et  avec  un  r a p p o r t   pondéral   l i q u e u r  
sur  bois  compris  ent re   1:1  et  2 : 1 .  

9  -  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  8 
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  le  peroxyde  d 'hydrogène   de  la  deuxième  é t a p e  
est   mis  en  oeuvre  en  s o l u t i o n   a q u e u s e .  
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10  -  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  9p 
c a r a c t é r i s é   en  ce  que  les  mat iè res   c e l l u l o s i q u e s   sont  des  copeaux  
de  bois   s é l e c t i o n n é s   parmi  la  c l a s se   des  copeaux  de  bois  r é s i n e u x .  
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