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RESUME

La revue de la littérature nous a permis de constater que peu de travaux ont été
effectués dans le domaine du blanchiment simultané au procédé de désencrage.
Les travaux qui portent sur le sujet utilisent des papiers de grades supérieurs.
L'objectif de ces expériences est d'obtenir la blancheur la plus élevée possible ce
qui ne peut étre réalisé avec le blanchiment simultané. D’autres travaux n’utilisent
que de faibles charges de peroxyde d’hydrogéne pour compenser les pertes

causées par l'alcalinité.

Comme l'intérét des traitements haute consistance est encore tout récent, nous
avons expérimenté le blanchiment combiné a la trituration dans le but de faciliter
I'intégration de la pate désencrée de papier journal dans une nouvelle formulation

de papier journal a un prix avantageux.

L'objectif de notre travail est de démontrer qu'il est possible d’obtenir une péte
désencrée de papier journal dont les propriétés optiques égalent celles de la péte
vierge en combinant le blanchiment a la désintégration. Notre attention porte sur

certains parametres de la trituration tels que la consistance de la pate et la charge
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de peroxyde d’hydrogene ajouté. Par la suite, nous comparons le blanchiment au
triturateur a I'aide du peroxyde avec les blanchiments conventionnels au peroxyde
et & I'hydrosulfite. Finalement, nous traitons de I'aspect économique de ces

procéedeés.

Nous démontrons que l'utilisation du peroxyde lors de la trituration a haute
consistance permet d’obtenir une pate désencrée de papier journal qui se compare
avantageusement avec la pate vierge utilisée dans la fabrication du papier journal.
Les résultats les plus intéressants sont obtenus avec une charge de peroxyde de
1% a une consistance de trituration de 10%. Une consistance et une charge
supérieures ne sont pas justifiées par les résultats obtenus. La coordonnée b*
(teinte jaune) et I'indice de déchirure sont les deux critéres qui ne rencontrent pas

nos exigences.

La neutralisation du peroxyde aprés I'étape de trituration n’est pas souhaitable
puisque celle-ci diminue la blancheur (de 1%), la luminosité (de 2%) et la longueur

de rupture (de 1km).

Nous constatons que le blanchiment externe au peroxyde permet des gains de
blancheur et de luminosité supérieurs au blanchiment au triturateur (8 et 4 points

de plus respectivement). Le blanchiment externe a I'hydrosulfite permet un gain
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de blancheur supérieur de trois points. De plus, il permet d'abaisser la teinte

jaune du papier de fagon appréciable (2 points).

Du point de vue économique, le blanchiment externe & I'hydrosulfite est le plus

avantageux suivi du blanchiment réalisé au triturateur a I'aide du peroxyde.
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1- INTRODUCTION

Depuis quelques années, la récupération et le recyclage des vieux papiers
augmentent partout dans le monde. En effet, les problémes d’enfouissement que
connaissent les grands centres urbains, I'épuisement et/ou la perte de qualité des
ressources forestiéres, et les probléemes de pollution contribuent a favoriser

I'utilisation de la fibre secondaire.

Plusieurs états américains adoptent des lois vis-a-vis I'enfouissement des déchets.
L’application de ces lois américaines se répercutent dans le secteur papetier.
C’est alors qu’une nouvelle législation, stipulant la teneur en fibre secondaire pour
la fabrication du papier journal, voit le jour. Le Canada suivra le mouvement.
Ainsi, un producteur qui souhaite vendre son papier journal aux Etats-Unis devra

respecter les exigences en contenu de fibres recyclées.

Au Québec, le quart de ce qui compose nos déchets domestiques est constitué
de vieux papiers ou de cartons (1). La récupération de cette partie diminuera les
quantités de rebuts a enfouir. Le papier journal représente 8% en volume de cette
fraction. Cependant, plus souvent qu'autrement, il est a nouveau utilisé dans des

grades inférieurs (couche interne du carton) car il ne rencontre pas les propriétés
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optiques requises aprés une séquence de désencrage normale. Pour remédier
A cette situation, il est possible de procéder au blanchiment aprés le cycle de
désencrage. Cette pratique s'avére efficace pour obtenir des blancheurs
supérieures a 70% mais dispendieuse pour une pate qui sera utilisée pour la

fabrication du papier journal.

Traditionnellement, le papier journal était constitué de pates mecanique (75%) et
chimique (25%). Depuis les vingt derniéres années, les pates thermomécanique
(TMP) et chimicothermomécanique (CTMP) ont remplacé ces derniéres. De plus,
les producteurs de papier journal ont tendance a éliminer la pate chimique des
formulations. Plus récemment, la pate désencrée a fait son apparition pour

remplacer le contenu en pate mécanique dans des proportions de 25 a 100%

L'objectif de notre étude est d’'accroitre le niveau de blancheur de la péte
désencrée de papier journal et de minimiser son colt de production. Pour
atteindre notre objectif, nous préconisons le blanchiment de la pate au triturateur

avec le peroxyde d’hydrogéne.



2- REVUE DE LA LITTERATURE
2.1 La fibre désencrée de papier Journal

2.1.1 Pourquoi désencrer le papler journal

Dans le passé, les compagnies papetieres offraient aux consommateurs des
produits dont la qualité était bien supérieure aux besoins réels puisqu'elles
disposaient d’'une imposante réserve de matiére ligneuse de grande qualité.
Aujourd’hui, ces réserves ont diminué. Les compagnies papetiéres américaines
et canadiennes doivent envisager le recyclage afin de respecter les exigences
environnementales. La pate recyclée offre une alternative économique aux fibres
vierges et sera une composante des diverses formulations de papiers pour les
prochaines années. Cependant, il faut procéder au désencrage pour produire des
papiers dont les propriétés optiques respectent les besoins. Le tableau 1 montre
les propriétés optiques de la pate vierge, de la pate recyclée et de la pate
désencrée du journal "Le Nouvelliste” de Trois-Riviéres. Bien que nous utilisons
ce journal comme référence, nous devrons a plus ou moins long terme adopter les
critéres (blancheur et couleurs) du journal "USA Today" comme norme. On
constate que la présence de I'encre affecte beaucoup ces propriétés (vierge vs

recyclée). Le désencrage bien qu’il améliore les résultats, ne permet pas d’obtenir
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les propriétés de la pate vierge (4-6). De plus, le désencrage du papier journal

produit une pate d'une teinte grisatre causé par l'alcalinité (7,8). Il faut donc

désencrer le papier journal dans des conditions particuliéres afin que ces

propriétés optiques égalent celles de la pate vierge, ce qui favorisera son

intégration dans une nouvelle formulation de papier journal.

Tableau 1: Propriétés optiques de la pate vierge, recyclée et désencrée du journal

"Le Nouvelliste™ de Trois-Rivieres et de la pate vierge du "USA Today"

Quotidiens Le Nouvelliste USA
Today

Propriétés pate pate pate la
vierge recyclée désencrée norme
Blancheur 1SO (%) 59.6 53.5 56.4 59.0
L* (noir-blanc) (%) 84.02 79.80 82.35 83.30
a* (vert-rouge) -0.12 -1.92 0.20 1.10
b* (jaune-bleu) 5.24 3.79 6.72 4.30

L’utilisation de la pate désencrée de papier journal dans de nouvelles formulations

de papier conduira a une meilleure utilisation de la fibre vierge. Cette fibre de

grande qualité sera utilisée majoritairement dans des grades supérieurs a plus

haute valeur ajoutée.
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En général, I'utilisation de la fibre désencrée dans un papier améliore son opacité,
donne une meilleure stabilité dimensionnelle, une meilleure formation de la feuille
et une diminution du peluchage. En contrepartie, la résistance de ce papier est
parfois trop faible et de blancheur insuffisante. Sans oublier que la pate

désencrée peut conduire au ralentissement de la machine a cause de son faible

égouttage (9).

Il estimportant de considérer qu'aujourd’hui la majorité des grands quotidiens sont
tirés en lithographie offset. Ces papiers se désencrent mieux lorsque le
vieillissement est inférieur a trois mois. Le tableau 2 (10) montre I'évolution de la
blancheur et de la luminosité du journal désencré aprés un vieillissement de

I'encre offset. Les résultats différent selon la formulation de I'encre offset (A, B,

C) utilisée.

Tableau 2: Résultats de la blancheur et de la luminosité du papier journal

désencré aprés vieillissement de I'encre offset

Caractéristiques Blancheur I1SO (%) Luminosité (%)
Durée du vieillissement 1 jour 3 mois | 5 mois 1 jour 3 mois | 5 mois
Encre A 56.5 54.4 513 67.8 64.6 61.0
Encre B 545 53.6 52.1 66.6 64.5 63.0
Encre C 55.1 54 .4 54.4 66.5 66.1 65.1




2.1.2 L'évolution du désencrage

Le désencrage n'est pas une technologie nouvelle. La premiere tentative de
désencrage fut réalisée par Georges Baltazar llly en 1695. Une centaine d’années
plus tard, Matthias Koops obtient le 28 avril 1800 un brevet britannique sur le sujet
(11). Toutefois, son procédé connu un succés mitigé au niveau commercial
puisque la production de papier n'était pas importante et que les équipements

étaient déficients (12). De plus, le désencrage n’était pas une nécessité.

Au milieu du 19° siécle, linvention de la machine Fourdrinier révolutionna
Iindustrie des pates et papiers. Le recyclage industriel devint donc rentable
puisque les volumes de papiers augmenterent. La technologie de Koops
(désencrage par lavage) refit surface. Les Américains utilisérent principalement

cette technique jusqu'au milieu des années soixante-dix (6).

Dans les années 1932-1936, Kowalewski développa le procédé par flottation.

Cette technologie dérive de celle utilisée pour le traitement des minéraux. Les
Européens confrontés & des lois environnementales trés strictes, se tournérent
vers le procédé de flottation. Depuis 1978, la flottation connait une nette

progression par rapport au lavage partout dans le monde.
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Aujourd’hui, plusieurs systémes combinent la flottation et le lavage lorsqu'une

blancheur élevée (75% et plus) et une grande propreté sont nécessaires.

2.2 Les opérations fondamentales du désencrage

Une utilisation croissante des pates recyclées, due aussi bien a des raisons
économiques (colts) qu'écologique (élimination et recyclage des déchets),

nécessite une amélioration de leur qualité.

Le désencrage permet d'éliminer de la suspension fibreuse I'encre déposée a la
surface du papier au cours de I'impression pour produire une péate propre et des
papiers d’'une qualité visuelle comparable a ceux obtenus avec des fibres vierges.
Pour réaliser un bon désencrage, plusieurs opérations sont nécessaires. La figure
1 (13) présente l'organigramme d'un systéme de désencrage moderne. Le
processus peut cependant se simplifier en deux phases (5). La premiére est le
décrochage de I'encre de la surface du papier (figure 2). La seconde est

I'élimination de I'encre de la suspension fibreuse (figure 3) (14).
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2.2.1 Le décrochage de I'encre

Le décrochage s’effectue a la premiére phase du procédé lors de la mise en pate
ou de la séparation des constituants dans le triturateur. Les actions mécaniques
(battage, coupure, cisaillement et frottement fibre-a-fibre), chimiques
(saponification des liants des encres) et physico-chimiques (action des détergents
et des collecteurs) conduisent au décrochage (6). L'efficacité du décrochage de

I'encre dépend en particulier des paramétres suivants:

-la quantité des produits chimiques
-la nature des produits chimiques
-la température

-la consistance

-le temps de contact

Egalement, il ne faut pas oublier que la pénétration de I'encre dans la feuille de
papier, sa modification lors du séchage et son accrochage sur la fibre avec plus
ou moins de force de cohésion dépendent de la nature de celle-ci. Par
conséquent, elle affecte la qualité du décrochage (15). Depuis quelques années,
la trituration haute consistance (15%) prouve sa supériorité sur la basse

consistance (2%) (16,17). Les principaux avantages de ces triturateurs & haute
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consistance sont: une consommation plus faible d’énergie; une durée réduite de
mise en pate et une meilleure dispersion des particules d'encre ce qui se traduit

en bout de ligne par une augmentation de la blancheur (18) tel que le présente la

figure 4 (19,20).

Biancheur ISO (%) aprés fiotlation

A

10 5 - 20 25 N

Censistance (%)
Vieux pagiers: jcurnal/périodique = 1/1

Formule de désencrage avec 1% de peraxyde d'hydrcgéne

Figure 4: Consistance de la pate en relation avec la blancheur lors de la

trituration
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2.2.2 L’élimInation de I'’encre

Lors de la trituration, le papier se sépare en différents constituants: fibres,
charges, encres et contaminants. Ces constituants possédent différentes
caractéristiques (forme, longueur, densité, mouillabilité) qui seront utilisées pour
permettre leur séparation (21). Le tableau 3 (22) montre les différents
contaminants que I'on retrouve dans la pate recyclée, leur gravité spécifique et leur
dimension. Il est évident que pour produire une péate de bonne qualité, nous
devrons éliminer I'encre et les autres impuretés de la suspension. Plusieurs
étapes (épuration, tamisage, nettoyage) sont nécessaires pour éliminer ces
contaminants. L’encre peut étre éliminée par deux techniques qui se différencient

par leur mode d'opération. Ce sont les techniques de lavage et de flottation.

2.2.2.1 La technique de lavage

Les difféerences géométriques (forme, longueur, etc...) des constituants sont a la
base du principe d'élimination de I'encre par la technique de lavage (23). Elle
consiste au tamisage de la suspension de pate sur un tamis aux mailles
appropriées. Les fibres d’'un diamétre moyen de l'ordre de 0.5 & 1 mm sont
retenues sur la toile et les particules d'encre beaucoup plus petites (inférieures a

100u), les fines et les charges sont entrainées avec l'eau.
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Un systéme & trois ou quatre étapes de lavage est nécessaire pour obtenir une

pate bien désencrée (23). Le procédé par lavage est plus efficace pour des

Tableau 3: Contaminants présents dans la pate recyclée, leur gravite spécifique

et leur grosseur

Type Gravité Dimension des
spécifique particules

Sable 2.0-2.2 2,3,4
Métal 6-9 5
Glaise 1.8-2.6 2
Cire 0.9-1.0 1,2
Polyéthyléne 0.91-0.97 4,5
Polystyréne expansé 0.3-0.5 4,5
Polystyréne 1.04-1.10 4,5
Latex/caoutchouc 0.9-1.1 3, 4
Produits thermofusibles 0.95-1.10 3,4
Colle 0.9-1.1 3
Asphalte 1.1-1.5 2,3
Encre 1.2-1.6 1,2,3
Dimension des particules

1- partiellement dissoutes

2- moins de 40 microns

3- 40-400 microns

4- 400-4000 microns

5- plus de 4000 microns
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particules d'encre de dimensions inférieures a 15 (24) tandis que le procédé par
flottation donne de meilleurs résultats pour des particules d’encre de 10-100p (24).
Le lavage peut se faire entre 1 et 4% de consistance. La figure 5 montre que

l'ajout de dispersant améliore les résultats du lavage (25).

2.2.2.2 L a technique de flottation

La technique de la flottation dérive du traitement des minerais. Son principe

d'élimination (23) d’encre est basé sur:

A) Les propriétés physiques:
1) Dimensions des particules
2) Dimensions des bulles d'air
3) Consistance

4) Température

B) Les propriétés physico-chimiques supefficielles:
1) Mouillabilité

2) Tension a linterface
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C) Les propriétés chimiques:
1) Dureté de I'eau
2) pH
3) Agents collecteurs

4) Agents moussants

La technologie des cellules de désencrage a beaucoup évolué au cours de ces

derniéres années. Pour effectuer une bonne élimination de 'encre on doit:

- Introduire de l'air dans la pate
- Fixer les particules d’encre aux bulles d’air

- Séparer les bulles et la pate

Aprés I'étape de trituration, la suspension est diluée et on ajoute des produits
chimiques. Cette suspension est alors dirigée vers une cellule de flottation. Les
bulles d’air injectées dans la cellule entrainent les particules d’encre a la surface
ou elles se concentrent sous forme de mousse noiratre. La mousse est raclée et
dirigée vers la sortie des rejets. L’accepté de la flottation est récupéré et servira

ultérieurement. La figure 6 présente une cellule de flottation Voith.
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Blancheur (%)

Dispersant ajouté (%)

Figure 5: Ajout de dispersant a I'étape de lavage en fonction des résultats de

blancheur

Fiqure 8: Cellule de flottation représentant le fonctionnement du procédé de

flottation
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Le procédé par flottation posséde un rendement massique de I'ordre de 85 & 95%
et il est fonction du type de papier que nous souhaitons désencrer (26). La figure
7 montre que les résultats de désencrage sont affectés par le surfactant et le
collecteur ceux-ci jouant un réle sur la grosseur des particules (25). Le procédé
par lavage donne un rendement inférieur car il élimine une grande partie des fines
et des charges. Le procédé par flottation consomme 10 & 20 fois moins d’'eau par
tonne de pate que le procédé par lavage (27,28). Pour notre expérimentation, on

utilise la technologie de la flottation.

2.3 Les produits chimiques utilisés pour le désencrage

Plusieurs produits chimiques peuvent étre utilisés dans le désencrage. Chaque
installation de désencrage a sa propre formulation selon ses besoins. A l'intérieur
des prochaines sections, nous décrirons les produits employés et les raisons de

leur utilisation.

2.3.1 L’hydroxyde de sodium (NaOH)

L'alcalinité, créé par I'hydroxyde de sodium, conduit au gonflement des fibres et

a l'ouverture des fibrilles. La figure 8 montre la destruction du liant des encres a

'aide de I'hydroxyde de sodium (huiles, résines) par saponification (29).
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Figure 7: Ajout de dispersant et de collecteur a la cellule de flottation en relation

avec la blancheur

SAPONIFICATION
Définition: Hydrolyse
-des esters
-des autres composés
Hydrolyse d'un ester par = Sel + Alcool

une base inorganique

R-COOR + NaOH - R-COONa + R-OH
ex. ester + soude savon + glycérol
(huile végétale)

Figure 8: Saponification des encres
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Le pH contrdle les espéces chimiques en solution. De plus, l'alcali a une action

positive lors du blanchiment au peroxyde d'hydrogéne.

Cependant, la quantité d’hydroxyde de sodium (0 a 2%) doit étre déterminée
judicieusement sinon il y a noircissement de la pate. C’est au triturateur que
I'hydroxyde de sodium est ajouté. Le pH utilisé a la trituration se situe entre 10

et 11 (23,30).

2.3.2 Le peroxyde d’hydrogéne (H,0,)

Le peroxyde d’hydrogéne est un des agents de blanchiment les plus utilisés pour
la pate mécanique parce qu’il blanchit sans diminuer le rendement de la pate (31).
La pate désencrée de papier journal étant constituée en grande partie de pate
mécanique, le peroxyde est fréquemment utilisé au triturateur. De plus, certaines

conditions de blanchiment favorisent son utilisation (32-34).

Le peroxyde aide au décrochage des particules d’encre (7,35) et empéche le
jaunissement des pates mécaniques en milieu alcalin. 1l permet également
d’améliorer le degré de blancheur (36,37). Il existe deux théories en ce qui touche
I'action du peroxyde. Selon la premiére théorie, la formation des groupements

chromophoriques colorés est inhibée.  Selon la deuxiéeme théorie, ces
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groupements sont formés et par la suite oxydés les rendant moins colorés (38).
Des quantités de peroxyde de l'ordre de 0.2 & 1% par rapport & la pate séche sont

couramment utilisées au triturateur.

2.3.3 Le silicate de sodium (Na,SiO,)

Le silicate de sodium est une source d’alcali; lequel joue comme un tampon. Le
remplacement d'une fraction d'hydroxyde de sodium par le silicate de sodium est
bénéfique quand la pate recyclée contient une bonne quantité de fibres

mécaniques (39). Les autres fonctions du silicate de sodium sont (7,38):

- De stabiliser le peroxyde
- De disperser et d'émulsifier le liant des encres

- De favoriser le passage en suspension des particules

Le silicate de sodium cause des problemes sur la machine a papier (40). i réagit
avec le calcium et le magnésium pour former des sels insolubles. Il forme aussi
des couches sur les fibres, les équipements et les feutres (41). Le silicate tend
a augmenter la consommation de I'alun et affecte la rétention des charges et des

pigments (42).
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2.3.4 Le chlorure de calcium (CaCl,)

Le chlorure de calcium est habituellement ajouté juste avant la flottation lorsque
des acides gras sont employés comme surfactant. La présence de chlorure de
calcium n’est pas nécessaire si des détergents synthétiques sont utilisés. Le
chlorure de calcium fournit une dureté additionnelle a I'eau qui transforme le
caractére des micelles d’encre hydrophilique en hydrophobique. L'excés de savon
se fixe (en solution dans la cellule de flottation) sur les bulles d’air créant des sites
actifs pour I'adsorption des particules d’encre (43). Une dureté de 150 & 200ppm
de carbonate de calcium (CaCQ;) est généralement utilisée lors de la flottation
(44,45). Une trop grande charge de chlorure de calcium peut entrainer des

problemes de dépéts sur la machine.

2.3.5 Les surfactants

Les surfactants ont pour fonction de diminuer la tension de surface de 'eau et de
faciliter le mouillage des vieux papiers. lls réduisent la liaison entre I'encre et la
fibre (34). lls ont une fonction de dispersion de l'encre au triturateur et de
collecteur a la flottation. Prenons I'exemple de I'acide oléique que nous utilisons
dans notre étude. |l déstabilise la dispersion de I'encre et permet aux particules

d’encre de s’attacher aux bulles d’air dans la cellule de flottation et d’étre éliminées
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A la surface. Ce savon d'acide gras a aussi les caractéristiques d'un agent
moussant. La quantité d’acide oléique qui n'a pas réagi avec les ions calcium

forme de la mousse qui contient les particules d'encre.

Ce type de savon ajouté au triturateur aide au décrochage de I'encre (44). L'acide
oléique est a la fois un agent moussant, un agent collecteur et un agent

dispersant.

2.3.6 Les séquestrants

Les séquestrants sont utilisés pour neutraliser les ions métalliques en formant des
complexes qui empéchent la décomposition du peroxyde (46). Ces ions sont
présents dans les fibres, dans I'eau et dans les encres (4). Ces séquestrants sont
utilisés comme prétraitement de la pate avant I'étape de blanchiment et donnent
de meilleurs résultats a de faibles consistances (3% environ). Le diéthyléne
triamine penta acétate de sodium (DTPA) est le produit que nous utilisons dans
notre expérimentation. Ce produit est ajouté au triturateur si et seulement si le

peroxyde d’hydrogéne est utilisé dans le procédé de désencrage.
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Il est sélectif envers certains ions comparativement au silicate. A pH 10 (38),

lordre de sélectivité est:

Ni2*)Cu?*)Co?*)Fe?*)Pb?*)Zn?*)Mn?*)Fe3*)Ca?*)Mg?*)A1>*

2.4 Le blanchiment de la pate désencrée de papier journal

2.4.1 Pourquoi blanchir la pate désencrée de papier journal

Comme le désencrage ne permet pas d'obtenir une péte ayant les mémes
propriétés optiques et colorimétriques que la péate vierge, il est nécessaire de
procéder a son blanchiment afin de réutiliser cette pate dans la fabrication du
papier journal. Il faut bien admettre que si le blanchiment des péates vierges est
un phénoméne bien connu, la transposition aux fibres recyclées s’avére trés
délicate. Des différences au niveau de la fibre, la présence d’encre et I'effet de
jaunissement causé par le milieu alcalin font que la péte recyclée a un

comportement différent au blanchiment (26,34).
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2.4.2 Les agents de blanchiment

Les agents de blanchiment utilisés different selon qu'ils s'agissent d’'une pate
mécanique ou chimique. Le papier journal étant constitué en grande partie de
pate mécanique, nos essais de blanchiment ont été effectués avec le peroxyde
d’hydrogéne et I'hydrosulfite de sodium (47,48). Cependant, la pate désencrée ne

répond pas aussi bien au blanchiment que la péte vierge (49-51).

2.4.3 Le point d’addition de I'agent blanchissant

La pate désencrée de papier journal peut étre blanchie en trois points principaux
tel que lillustre la figure 9. Les facteurs importants dans la prise de décision sont
'agent de blanchiment utilisé, les contraintes opérationnelles et le produit a

blanchir.

2.4.3.1 Blanchiment simultané au cycle de désencrage

Ce blanchiment est effectué a l'aide du peroxyde d’hydrogéne et prend place en
méme temps que le décrochage de I'encre: c'est-a-dire au triturateur (figure 10).
L'emploi du peroxyde au triturateur permet d’enrayer le jaunissement habituel sous

des conditions alcalines et d’augmenter la blancheur de la pate (52). Son ajout
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facilite de plus le décrochage des encres en oxydant leurs liants (4,53). Selon
Vautier et Bever (54), le triturateur est un bon compromis existant en usine pour
ajouter le peroxyde. Le peroxyde est un agent de blanchiment idéal pour la pate
désencrée puisqu'il agit sous des conditions alcalines et qu'il ne réduit pas le
rendement de la pate. Cette pratique est bénéfique lorsque les vieux papiers

contiennent une grande proportion de pate mecaniquse (33,34).

Selon Eul et Siiss (19), il n'est définitivement pas économique d'utiliser une étape
de blanchiment aprés traitement uniquement pour compenser les défauts des

étapes de désencrage.

Trituration

. [Blanchiment|

____________________

troisiéme
point

“1Blanchiment

Figure 8: Points d’addition des agents de blanchiment pour la pate désencrée
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premier

. _ |Trituration
point "

Flottation

Mesures et tests

Figure 10: Blanchiment réalisé au triturateur & I'aide du peroxyde d'hydrogéne

L’absence de peroxyde au triturateur affecte les teintes de la pate qui ne pourront
étre modifiées par un blanchiment subséquent au peroxyde (33). En contre-partie,
pour une quantité de peroxyde eéquivalente, le blanchiment externe aprés
désencrage montre des résultats supérieurs a ceux du blanchiment simultané
puisqu’une quantité du peroxyde est consommé par I'encre (18,53). Le grand
nombre d'impuretés dans la pate n’est pas favorable a la stabilisation du peroxyde

lorsque le blanchiment est réalisé au triturateur (4).
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2.4.3.2 Le blanchiment avant I'étape de flottation

Le blanchiment est effectué avec le peroxyde d’hydrogéne et prend place entre
Pétape de trituration et celle de la flottation (figure 11). Comme il s'agit d'un
blanchiment externe, les conditions peuvent étre plus facilement sélectionnées
pour optimiser le blanchiment comparativement a celui réalisé au triturateur. Les
expériences de Bovin (53) montrent que les résultats de blancheur de la pate
blanchie avant la flottation sont similaires a ceux obtenus lors du blanchiment
simultané au cycle de désencrage pour des charges de peroxyde de 1%. L'étude
de Carmichael (7) indique que les différences de blancheur s’amplifient pour des
charges supérieures a 1%. Ce type de blanchiment est obtenu par une étape
supplémentaire et implique un investissement supplémentaire sans pour autant

obtenir un gain de blancheur supérieur avec des charges de 1% de peroxyde.

Le blanchiment a I'hydrosulfite de sodium n’est pas envisagé a cet endroit puisqu'il
nous oblige a passer d'un pH alcalin (trituration) vers un pH acide (blanchiment)

pour ensuite revenir a un pH alcalin (flottation): ce qui n’est pas avantageux.

Le blanchiment avant I'étape de flottation n’a pas été retenu dans notre
planification expérimentale puisque celui-ci n’apporte aucun avantage sur le

blanchiment aprés I'étape de flottation (colts, propriétés).
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Trituration

Blanchiment |,

Flottation

_____________________

Mesures et tests

Figure 11: Blanchiment intermédiaire entre I'étape de trituration et de flottation

2.4.3.3 Le blanchiment aprés I’étape de flottation

Ce blanchiment (figure 12) peut étre réalisé avec le peroxyde d’hydrogéne ou

I'hydrosulfite de sodium. Le choix de l'agent de blanchiment est fait en fonction

des couts de blanchiment et des gains possibles ou désirées (55,56). La réponse
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du blanchiment aprés I'étape de flottation est supérieure au deux autres puisque

I'encre est éliminée de la pate en ce point (49,53).

Selon Dodson et Dean (49), lorsqu’une augmentation de seulement 6 & 7 points
de blancheur sont requis, I'hydrosulfite est préférable au peroxyde puisque les
coUts en produits chimiques et en capitaux sont de moindres importances. De
plus, il semble que le blanchiment a I'hydrosulfite est moins affecté par I'encre

résiduaire que le blanchiment au peroxyde (49).

Trituration

Flottation |

troisieme
point

Mesures et tests

Figure 12: Blanchiment externe réalisé aprés le cycle de désencrage
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2.4.4 Les produits chimiques nécessaires pour le blanchiment

2.4.4.1 Le blanchiment au peroxyde d’hydrogéne

L'activité du peroxyde d’hydrogéne comme agent de blanchiment est basée sur
son pouvoir oxydant (57). Bien que le mécanisme de blanchiment du peroxyde
ne soit pas entierement compris, il est généralement accepté que lion

perhydroxyle (HOO") est I'agent actif lors du blanchiment (58).
H,0, = HOO™ + H* (1)
272

Il est possible de favoriser la formation d'ions perhydroxyles en augmentant le

niveau du pH par I'addition de soude caustique (56):
H,0, + OH™ = HOO™ + H,O (2)

Cependant, l'alcalinité doit étre limitée puisque le peroxyde a tendance & se

décomposer pour former de I'oxygéne:

H,0, + NaOH -~ NaOOH + H,O (3)

NaCOH - NaOH + L 0O (4)
2 2
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Cette décomposition est normalement catalysée par certains ions métalliques,
notamment le manganése (59). Le tableau 4 montre les mécanismes de
décomposition proposés dans la littérature (60,61). Il est possible que plus d'un
mécanisme soit en fonction pendant le blanchiment (62). La production d'oxygéne

développe un noircissement de la péate lors du blanchiment (57).

Tableau 4: Décomposition catalytique du peroxyde d’hydrogéne

H,0, + M?** - M** + OH™ + OH
H,0, + M** -~ M?* + H* + OOH"
OCH* - O, +H’
H- + OH' -~ H,0
H* + OH™ -~ H,0

Finalement, le sulfite de sodium résiduel des procédés de mise en pate
chimicothermomécanique peut décomposer le peroxyde fors du blanchiment selon

I'équation:

Na,S0, + H,0, - Na,SO, + H,0 (6)
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Sous les conditions de blanchiment, le sulfate de magnésium a un effet stabilisant
sur la solution alcaline du peroxyde comme nous le montre la figure 13 (63). i
inhibe les effets catalytiques des métaux, particulierement le fer, le cuivre et le
manganése, lesquels sont présents dans les pates de bois. Il forme avec le
silicate de sodium un complexe. Le mécanisme de stabilisation s’effectue selon

les équations suivante (57):

Na,Si0, + MgSO, ~ MgSiO, + Na,S0,

dispersion (7)

colloidale

MgSiO, + Mn?* - MgSiO, --- Mn®*
absorption du métal (8)

sous forme de complexe

Il en résulte un gain de blancheur supérieur lorsque le sel d'Epson est ajouté au
silicate (64). Une partie du peroxyde se décompose malgré la présence de ce
complexe puisque la chélation des métaux requiert un certain temps. Pour
minimiser cette décomposition, la pate est prétraitée avec un agent séquestrant

tel le diéthyléne triamine penta acétate de sodium (DTPA).
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Heures pour 50% de décomposition

pH de la sciuticn de percxyce

1- Pas d'adddion 3- Silicate da sodum et
2- Shcate da sodium suffate de magnésium

Figure 13: Effet stabilisant du sulfate de magnésium et du silicate de sodium sur

le peroxyde d’hydrogéne

Lors du blanchiment avec le peroxyde, une partie de I'alcalinité est fournie par le
silicate de sodium; le reste provient de I'addition d'hydroxyde de sodium. |l faut
noter que le silicate de sodium et I'nydroxyde de sodium sont déja utilisés dans la
formulation chimique de désencrage. Ces produits représentent une source

potentielle de diminution des colts lorsque le blanchiment s’effectue au triturateur.
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2.4.4.2 Le blanchiment a I'hydrosulfite de sodium

L’hydrosulfite de sodium est un agent de blanchiment réducteur des chromophores
de la lignine. La réaction de blanchiment de I'hydrosulfite reduit les quinones
méthoxyliques et les carbonyles en phénol et alcool correspondant. L’élimination
de la couleur par réduction des chromophores de la lignine & I'aide de I'hydrosulfite
est schématisée a la figure 14 (63). Les ions actifs de ce blanchiment sont le

S,0, et le HS,0,.

Contrairement au blanchiment oxydant au peroxyde, lequel brise les liens entre les
unités aromatiques (figure 15), le blanchiment réducteur a I'hydrosulfite ne réduit

que les groupements chromophores (63,65).

En solution aqueuse, I'hydrosulfite de sodium est relativement instable. En
présence d’oxygene, il se décompose rapidement en bisulfite de sodium et en

bisulfate de sodium selon I'équation suivante:

Na,S,0, + H,0 + O, - NaHSO, + NaHSO, (9)
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Figure 14: Elimination de la couleur par réduction des chromophores de Ia lignine

a l'aide de I'hydrosulfite de sodium
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Figure 15: Elimination de la couleur par oxydation des chromophrores de la

lignine a I'aide du peroxyde d’hydrogéne
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En absence d’air, I'nydrosulfite de sodium se décompose en thiosulfate de sodium

et en bisulfite de sodium d'aprés I'équation:

2 Na,S,0, + H,0 ~» Na,S,0, + 2 NaHSO, (12)

Pour I'ajustement du pH de la réaction, on utilise généralement I'acide sulfurique;

idéalement un pH de 5.5 est employé pour le blanchiment a I'hydrosulfite.

2.4.5 Les conditions de blanchiment

Le tableau 5 montre les conditions théoriques que I'on retrouve réguliérement dans

les travaux pour un blanchiment au peroxyde (32,50,54).

Tableau 5: Conditions théoriques du blanchiment au peroxyde d’hydrogéne

Consistance (%) 12 et plus
Température (°C) 40 a 80
Temps (min.) 30 a 480
Na,SiO, (%) 3
NaOH (%) 1a3
H,O, (%) 1a5
pH 10a 11
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La quantité de soude caustique utilisée et le rapport soude/peroxyde ont une
grande influence sur la blancheur finale de la pate. Pour notre étude, on utilise
I'alcali total pour le blanchiment externe au peroxyde d’hydrogéne, il s’exprime de

la fagon suivante:

Alcali total= % NaOH + 11.2% Na,SiO, (13)

Un rapport entre I'alcali total et le peroxyde de 0.8 & 1.2% est réguliérement utilisé
(66). Lors du blanchiment a I'hydrosulfite de sodium les conditions suivantes de

réactions sont utilisées (17,26,52):

Tableau 6: Conditions théoriques du blanchiment a I'’hydrosulfite de sodium

Consistance (%) 3a4
Température (°C) 60
Temps (min.) 60
N,S,0, (%) 052a15
pH entre S5et 6

Bien que la consistance indiquée soit de 3 a 4% pour le blanchiment &
I'hydrosulfite de sodium, de récents travaux montrent qu'il est possible de réaliser

le blanchiment en utilisant une consistance de 10% et d’obtenir un gain de
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blancheur équivalent. Cette consistance permet d'utiliser une tour de blanchiment
plus petite, d’avoir un meilleur contréle sur la blancheur et de diminuer le temps

de rétention (67).

2.5 Les propriétés optiques et colorimetriques

Comme beaucoup de papiers sont vendus en fonction de leur apparence, les
propriétés optiques et colorimétriques sont trés importantes. Les principales

propriétés sont la blancheur, I'opacité et la couleur.

2.5.1 Le degré de blancheur

La blancheur ISO est une mesure de l'intensité de la lumiére réfléchie a une
longueur d’'onde de 457 nanométres du spectre visible correspondant & la région
du bleu. Elle ne tient compte que de la réflexion & une longueur d’onde. La
blancheur 1SO est un des standards acceptés dans le domaine des pates et

papiers.
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2.5.2 L'opacité

L'opacité est déterminée par la quantité de lumiere qui est transmise.
Lorsqu'aucune lumiére n'est transmise, I'opacité est de 100% et elle est de zéro

lorsque toute la lumiére est transmise.

L'opacité d'impression s’exprime par le rapport entre I'intensité de lumiére réfléchie
d’une feuille sur fond noir (R,) sur lintensité de lumiére réfiéchie d’'une pile de

feuille de cette série (R.).

Opacité d'impression = R,/R, (14)

2.5.3 La mesure de la couleur

Au cours de ces derniéres années, le systéeme CIE LAB s’est imposé de plus en
plus pour les mesures de couleur et de blancheur. La mesure de couleur CIE
s'effectue en utilisant trois filtres de lumiére appropriés. Le filtre 9 est le filtre
colorimétrique rouge dont la longueur d’'onde est 2 700 nm. Le filtre 10 est le filtre
colorimétrique vert dont la longueur d’onde est a 500 nm. Le filtre 11 est le filtre

colorimétrique bleu dont la longueur d’'onde est a 450 nm.
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Les calculs mathématiques sont effectués & partir des valeurs de réflectance des
filtres 9, 10 et 11 pour obtenir dans un premier temps les stimuli X, Y et Z qui sont

définis par les équations suivantes:

X = (0.782 Ryy + 0.198 Rp,,) (15)
Y = Ry, (16)
Z = 1.181 Ry, (17)

Aprés avoir calculé les stimuli X, Y et Z, il est possible d’évaluer les coordonnées
de couleur L*, a* et b* du systéme standard CIE qui sont représentées par les

équations suivantes:

. 6

1 (18)
L* = [(116) (Y/100) 3] -16
Teinte vert-rouge
1 1 (19)
ax = 500[(x/98.041) *-(Y/100) 3]
. bleu-1
(20)

3
3

bx = 200[(Y/100) —(Z/118.103)%]

Ces coordonnées de couleur permettent de quantifier les teintes du papier a partir

du graphique CIE LAB (Figure 16). L’axe vertical L* représente la luminosité et
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varie du noir au blanc (0 & 100). L'axe horizontal a* représente le déeplacement
du vert au rouge (négatif a positif). L'axe horizontal b* représente le déplacement
du bleu au jaune (négatif a positif). Des coordonnées a* et b* prés de zéro et la
luminosité (L*) la plus élevée possible sont recherchées pour le papier journal.
Généralement, la coordonnée a* se situe prés de I'axe central pour le papier

journal.
L* =100

<> blanc

Figure 16: Coordonnées de couleur L*, a*, b* (CIE Lab)
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2.6 Caractérisation des vieux paplers

2.6.1 Le support

Le support utilisé dans notre étude est le papier journal. Le journal régional "Le
Nouvelliste" fabriqué par la compagnie Stone-Consolidated de Shawinigan a servi
pour tous les essais. La composition et les caractéristiques de ce journal sont

présentées dans le tableau 7.

Tableau 7: Composition et caractéristiques du journal régional "Le Nouvelliste" de

Trois-Riviéres

Composition 16 a 18 % de pate au sulfite
50 % de pate thermomécanique
22 % de pate mécanique de meule
10 a 15 % de cassé (papier recirculé)

Grammage 48 g/m?

Humidité 6-7 %

Blancheur ISO 60-61 %
2.6.2 L’'encre

Aujourd’hui, la presque totalité des journaux sont imprimés par le procédé

lithographique offset. lis utilisent de I'encre noire en grande majorité bien qu’on
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retrouve aussi de faible quantité d’encre jaune, magenta et cyan. Le tableau 8

montre une formulation conventionnelle d’encre lithographique offset noire.

Tableau 8: Composition conventionnelle d’encre offset

composition pourcentage
huile minérale 55-80
vernis 0-15
solvant 0-5
additifs 2-6
pigment 16-20

D’une édition a l'autre, la quantité d’encre utilisée est semblable pour un méme
nombre de pages. Le procédé d'impression offset est peu colteux. |l est réalisé
trés rapidement et donne une bonne qualité d’'impression. L’encre offset doit étre
visqueuse comparativement aux autres types d’encres puisque I'impression se fait
sur surfaces planes. Le séchage de I'encre se fait par pénétration de I'huile

minérale dans le papier et par oxydation.
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2.7 Traltement statistique des résultats

La statistique est une partie de la science qui s'intéresse a généraliser ade grands
ensembles (populations) les conclusions tirées des résultats obtenus avec des
ensembles beaucoup plus restreints (échantillons). C’est ce qu'on appelle
linterférence statistique. Les statistiques sont utilisées pour analyser les résultats

obtenus d'un plan expérimental qui réduit le nombre d’échantillons (68).

2.7.1 Le coefficient de corrélation

Un coefficient de corrélation tout comme une équation de régression est déterminé
pour des résultats X et Y qui se présentent sous forme de paires. Le coefficient
de corrélation r mesure la proximité de la linéarité d'une relation entre deux
variables et de ce fait permet de déterminer si I'équation de régression peut étre
utilisée pour prédire des résultats. Ce coefficient de corrélation varie de +1 & -1
selon que la pente de la droite de régression est parfaitement positive &
parfaitement négative respectivement. Il n'y a aucune corrélation entre les
variables considérées si le coefficient a une valeur de zéro. Le coefficient obtenu
est statistiquement significatif lorsque plus grand ou égal a une valeur dépendant
du seuil de signification désirée, du nombre d’échantillons étudiés et du nombre

de variables.
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2.7.2 La régression

La courbe de régression est celle qui représente le mieux I'ensemble des points.
L'équation de régression permet d’utiliser une variable X (variable indépendante)

pour en prédire une autre Y (variable dépendante).

2.7.3 Le coefficient d’explication

Le coefficient d’explication est le rapport de la variation expliquée a la variation

totale. Il nous donne le pourcentage de variation dans Y qui est expliqué par la

droite de régression empirique.
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3- PROCEDURE EXPERIMENTALE

3.1 Plan expérimental
L’objectif majeur de notre travail est d’étudier la possibilité de blanchir une péte
désencrée au triturateur. Le plan expérimental que nous avons regardé se divise

en trois volets:

1) Etude de linfluence de la consistance de la pate et de la charge de

peroxyde ajoutée au triturateur sur le blanchiment.

2) Blanchiment conventionnel aprés désencrage.

3) Aspect économique de ces deux procédés.

3.1.1 Les abréviations utilisées

Pour chacune des expériences correspond une abréviation de la séquence. Le

premier terme correspond a I'étape soit de la trituration (M), soit de la flottation (F)

ou soit du blanchiment (P) ou (Y). La lettre P correspond au blanchiment avec le
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peroxyde et Y au blanchiment avec I'hydrosulfite. Le second terme représente la
consistance & laquelle la trituration ou le blanchiment fut réalisée. Le dernier
terme aprés le tiret indique la charge de peroxyde ajouté au triturateur lorsqu'il
s'agit de I'étape de trituration ou de flottation et de la charge de peroxyde ou de

I'hydrosulfite lorsqu’il s’agit de I'étape de blanchiment. En voici quelques

exemples:
M10-1 . Résultat d’une trituration effectuée a 10% de consistance avec une
charge en peroxyde de 1%.
F15-2 : Résultat d'une fiottation dont la trituration fut réalisée a 15% de
consistance avec une charge en peroxyde de 2%.
Y 10-1 . Résultat d’'un blanchiment réalisé a 10% de consistance avec une

charge d’hydrosulfite de 1%.

3.2 La procédure de désencrage employée

La figure 17 représente la séquence expérimentale que nous avons utilisée.



Remise en pate

@ Papier
eau

Epaississage

Trituration

Dilution

Flottation

Epaississage

Blanchiment

Mesures et tests

Figure 17: Séquence expérimentale
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3.2.1 Le cholx de la matiére premiére a désencrer

La matiére fibreuse secondaire utilisée était le papier journal "Le Nouvelliste" de
Trois-Riviéres dont l'impression ne dépassait pas six semaines. Ces journaux
étaient conservés dans une chambre & humidité contrélée pour fixer la siccité a
92% lors de l'utilisation. Chacune des expériences nécessite 'emploi de 110g

anhydre de papier.

3.2.2 Le trempage du papier

Le papier était immergé dans I'eau pour une période de 12 heures de fagon a

faciliter sa désintégration lors de la trituration.

3.2.3 La remise en pate

Le papier imbibé d'eau est pressé afin d'éliminer le surplus d’eau. |l est par la
suite déchiré en morceaux grossiers et placé dans le triturateur avec 11 litres
d’eau chaude (40 & 45°C). Aucun produit chimique n’est ajouté. La figure 18
montre le triturateur de laboratoire utilisé. La durée de la désintégration est de dix

minutes.



Fiqure 18: Schéma du triturateur de laboratoire
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3.2.4 L’essorage de la péate

La pate triturée est essorée mécaniquement et manuellement pour obtenir une
consistance d'environ 27%. Un échantillon de 15g anhydre est retiré pour

fabriquer nos feuilles de référence.

3.2.5 Le décrochage de I’encre et le blanchiment

La liqueur de décrochage est formée de 250 ml d’eau a 40°C, de DTPA (0.3%),
de silicate de sodium (3%), d’acide oléique (2%) et de peroxyde d’hydrogéne (0
a2%). Letableau 9 montre les conditions d’opération et les charges des produits
ajoutés au triturateur et a la flottation. Par la suite, la liqueur est ajoutée a la pate
ainsi que I'eau pour atteindre la consistance voulue. La figure 19 présente le type

de mélangeur utilisé.

Avant dopérer le mélangeur, la pate et la liqueur sont homogénéisées
manuellement pendant environ deux minutes, le pH et la température sont notées.
Le mélange s’effectue pendant 20 minutes. A la fin de cette expérience, la
température et le pH sont notés et le peroxyde résiduel est dosé. Par la suite, il
est neutralisé a I'aide du métabisulfite de sodium. Un échantilion de 15g anhydre

de pate est prélevé pour la fabrication des feuilles de référence.
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Figure 13: Schéma du mélangeur utilisé pour le décrochage de I'encre et le

blanchiment
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3.2.6 La flottation

La figure 20 montre la cellule de flottation Voith de laboratoire utilisée. Cette
cellule circule constamment la pate acceptée contrairement a un systéme industriel

ou celle-ci est dirigée vers une autre cellule.

Les conditions d'opération de la flottation sont présentées a l'intérieur du tableau
9 cité précédemment. Avant le démarrage de la cellule, il est important de fixer
le pH, la température et la dureté de I'eau. La durée de la flottation est d’'une
période de 10 minutes. La flottation terminée, la mousse (rejets) est éliminée a
I'aide d’'une spatule avant que la pate soit récupérée. L'accepté servira & fabriquer

les feuilles de référence et au dosage iodométrique du peroxyde résiduel.

3.2.7 Le blanchiment

Dans la seconde partie de notre expérimentation, la pate subit les mémes
traitements que précédemment, cependant, le peroxyde d’hydrogéne n'est pas
ajouté a la liqueur lors de I'étape de décrochage. En fait, il s’agit d’un cycle de

désencrage standard sans agent de blanchiment.
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Tableau 9: Conditions opérationnelles et charges des produits utilisés lors du

désencrage

¢= aqir

Trituration Flottation
Consistance (%) 2-20 0.4
Na,SiO, (%) 3.0 -
pH (NaOH) 10.5 9.0
H,O, (%) 0-2 -
DTPA (%) 0.3 -
Température (°C) 25 40
Temps (min.) 20 10
Oleate de sodium (%) 2 -
CaCl, (ppm) - 180
A o |
’ ST Pa o0l 0 : trJnoorLrl ;sésree '
c of@ ©
! L -3 LY
. RGFT°
o - :
S = disperseur l recirculation
I 0
-

Figure 20: Schéma de la cellule de flottation de laboratoire (Voith)
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Un échantillon de 20g anhydre est prélevé de I'accepté de la flottation et servira
pour la fabrication des feuilles de référence. La pate restante est épaissie
approximativement & 35%. Cette pate est utilisée pour les blanchiments externes

au peroxyde d’hydrogéne et a I'hydrosulfite de sodium.

3.2.7.1 Le blanchiment au peroxyde d’hydrogéne

Le tableau 10 donne la composition de la liqueur de blanchiment et les conditions

utilisées pour ce type de blanchiment.

La liqueur de blanchiment est mélangée a un échantillon de 20g anhydre de péate
désencrée dans un sac de polyéthyléne transparent. La pate est triturée pour
obtenir un mélange homogéne dont le pH est déterminé. Par la suite, I'air est

éliminé du sac avant d’étre scellé et immergé dans un bain thermostaté.

A la fin du traitement, deux échantillons de 40 ml chacun de liqueur sont prélevés

pour déterminer le peroxyde résiduel et le pH final.

La pate blanchie est diluée a une consistance de 1% et est neutralisée a un pH
de 5.5 avec le métabisulfite de sodium. Un temps de contact minimum de 5

minutes est requis pour la décomposition du peroxyde résiduel et la stabilisation
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de la blancheur. Par la suite, la pate est filtrée et utilisée pour la formation des
feuilles. La solution de peroxyde d’hydrogéne et le peroxyde résiduel sont dosés

par iodométrie.

3.2.7.2 Le blanchiment & ’hydrosulfite de sodium

Comme le blanchiment au peroxyde, le blanchiment a I'hydrosulfite s’effectue dans
un sac de polyéthylene. Les conditions expérimentales sont présentées dans le

tableau 11. Le pH de la péte est ajusté a 5.5 avec l'acide sulfurique.

L’oxygéne est évacué du sac par l'introduction d'azote pendant 2 a 3 minutes, la
solution d’hydrosulfite de sodium est par la suite mélangée a la pate. Le sac est
scellé et immergé dans un bain thermostaté. Aprés ces réactions, le pH final du
mélange est déterminé. La péate est lavée afin de servir a la fabrication des

feuilles standards.

Dans I'annexe B, on retrouve toutes les expériences effectuées ainsi que les

valeurs expérimentales.



58

Tableau 10; Conditions expérimentales et charges des produits utilisés pour le

blanchiment au peroxyde d’hydrogéne

Consistance (%) 12 12 12 25 25 25
température (°C) 70 70 70 70 70 70
Temps (min.) 90 90 90 90 90 90
pH initial 10.4 10.6 10.8 10.2 10.4 10.7
pH final 9.1 8.9 9.0 9.1 9.4 8.9
Na,SiO; (%) 3.0 3.0 3.0 3.0 3.0 3.0
MgSO, (%) 0.05 0.05 0.05 0.05 0.05 | 0.05
NaOH (%) 0.768 | 0.864 | 2.064 | 0.768 | 0.864 | 2.064
DTPA (%) 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4 0.4
H,O, (%) 0.36 1.00 2.00 0.10 1.00 2.00

Tableau 11: Conditions expérimentales et charges des produits utilisés pour le

blanchiment a I'hydrosulfite de sodium

Consistance (%) 10
Température (°C) 60
Temps (min.) 60
DTPA (%) 0.4
pH 55
Na,S,0, (%) 0.3,0.5,1.0
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3.3 Méthodes d’analyse des résultats

3.3.1 Les propriétés papetiéres

Les propriétés optiques et mécaniques du papier ont été évaluées en conformité

avec les normes standards de I'Association canadienne des pates et papiers

(CPPA).

3.3.2 L’analyse du peroxyde résiduel

Le peroxyde résiduel est mesuré par titrage iodométrique selon la norme standard

CPPA (J.16P.).

3.3.3 L’analyse statistique

Comme outil d'interprétation de nos résultats, nous utilisons un programme

d'analyse statistique. Ce programme nous permet de trouver les associations

entre les variables dépendantes et indépendantes.
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Par exemple, l'influence de la consistance de trituration sur la blancheur de nos

feuilles. Ce programme utilise le modéle de régression multiple suivant:

Y, = Bo * BuXyy * BoXyp + o0+ BiXy * € (21)

La variable dépendante ou expliquée est représentée par Y,. Les coefficients du
modéle sont estimés a l'aide des données et sont représentés par B, B,.,..., B,. La
méthode des moindres carrés est utilisée comme méthode d’estimation de ces
paramétres. Les termes X, X,,..., X, sont les valeurs explicatives du modéle.
Ces termes peuvent étre des termes linéaires, quadratiques ou leurs interactions.
Ces variables sont fixées expérimentalement a des niveaux arbitraires.
Finalement, le dernier terme de I'équation (g) représente I'erreur aléatoire. Cette
composante du modeéle correspond a la fluctuation non expliquée des Y, par les
variables X, Xp,..., Xi. Les autres variables explicatives qui auraient été omises

dans le modeéle se retrouvent alors dans &,

Cette équation tient compte des variables indépendantes X, individuellement
significatives déterminées soit par I'analyse de corrélation (test d’hypothése sur les
coefficients de corrélation) et/ou par I'analyse de régression (test du Fisher). Des

informations supplémentaires sont présentées a I'annexe A.
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La planification expérimentale ne repose pas sur un plan expérimental préétabli
comme le Placket-Burman ou les plans de réponse de surface. L'utilisation des
précédents modéles n’est pas possible car ils doivent contenir que des variables
quantitatives. Le modele étudié inclus des variables qualitatives (stage de
désencrage, stage de blanchiment & différentes consistances) que I'on traite avec
des variables auxiliaires qui prennent la valeur de 0 ou 1. Le choix des variables
a étudier est basé sur la littérature. Les variables dépendantes "Y" sont mesurées

pour des valeurs choisies de "X".

L'étude a trois parties, seulement les deux premiéres ont fait I'objet d'analyses
statistiques. Dans la premiere partie, le blanchiment est réalisé au triturateur &
différentes consistances. Dans la seconde partie, la pate désencrée est blanchie
dans une tour externe. Finalement, pour la troisiéme partie, le blanchiment est
réalisé au triturateur avec 1 ou 2% de peroxyde d’hydrogéne & la consistance de

10% (consistance sélectionnée de la premiére partie).

Premiére partie

La consistance est examinée de plus prés afin de vérifier:

1) si son influence sur le peroxyde est aussi importante que dans un

blanchiment conventionnel.



62

2) s'il est possible d'éliminer le stage de blanchiment en ajoutant le

peroxyde au triturateur et en augmentant la consistance de trituration.

Les charges en peroxyde sont fixées & des valeurs fréquemment utilisées dans le
domaine c’est-a-dire 1 et 2%. Des charges supérieures sont inacceptables compte
tenu des conditions qui prévalent au triturateur. Le modéle postulé avait la
possibilité d’inclure une combinaison de vingt-trois (23) variables indépendantes
parce que les variables X, et X; ont deux (2) niveaux et la variables X, a six (6)
niveaux. Les 23 variables sont les termes linéaires de X,, X, et X,, les termes de
I'ordre 2 & l'orde 5 (6 niveaux) de la variable X, et les termes des interactions
résultantes. Le modéle étudié contient 10 variables indépendantes mentionnées
dans le tableau 12. L'influence linéaire (X,, X, et X,), quadratique (X,) et les

interactions d’ordre 3 et moins sont évaluées.

Seconde partie

Dans un second volet, nous avons réalisé des blanchiments conventionnels en
trois points sur la pate désencrée. Notre objectif n'est pas d'optimiser les
blanchiments conventionnels mais de les utiliser pour fin de comparaison avec le

blanchiment au triturateur.
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Le modéle avait la possibilité d'inclure une combinaison de huit (8) variables
indépendantes puisque les variables X, et X; ont deux (2) niveaux et la variable
X, a six (6) niveaux. Les 8 variables sont les termes linéaires de X,, X, et X, le
terme quadratique (trois niveaux) de la variable X, et les termes des interactions
résultantes. Le modéle étudié contient les 8 variables indépendantes mentionnées

dans le tableau 13.

L'analyse de ces résultats permet de prédire la charge a appliquer pour obtenir

des résultats similaires a ceux du blanchiment au triturateur.

Tableau 12: Fishers partiels et coefficients de détermination multiple de chacun

des termes des équations de prédictions des figures 21 4 24

figures Xy X X X | X% | X7 | X% | XXy | (GK XXX,
21 Fisher P. | 14.2 363 141 128.6 | 40.8
R? (%) 79.7 745 84.8 46.6 61.4
22 Fisher P. 163.0 5.0 62.8 51.3
R? (%) 50.1 86.8 69.5 85.2
23 Fisher P. 9.7 71.4 39
R? (%) 629 65.9 55.3
24 Fisher P. 644.8 31.3 | 2209 7.1
R? (%) 68.1 947 91.4 95.5
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Tableau 13: Fishers partiels et coefficients de détermination multiple de chacun

des termes des équations de prédictions des figures 25 & 31

Figures X, X, X, (X X Xs XX | XX | X (X))
25 Fisher P. 1734.8 122.9 95.5
R? (%) 87.0 93.2 98.0
26 Fisher P. 748.8 54.8 101.5
R? (%) 80.9 86.9 97.8
27 Fisher P. 8.0 97.8
R? (%) 87.6 80.9
28 Fisher P. 676.1 20.2 66.6
R? (%) 86.4 97.5 94.9
29 Fisher P. 26.8
R? (%) 62.5
31 Fisher P. 47.3 21.1 3.7
R? (%) 54.9 79.4 83.8

Le traitement statistique des résultats de ces deux parties donne des équations
qui sont utilisées pour tracer les courbes des figures numéro 21 3 31
inclusivement. Elles indiquent les paramétres déterminants (variables
indépendantes) de chacune des propriétés étudiées (variables dépendantes). |I
est a noter que les graphiques contiennent les points expérimentaux ainsi que les
courbes calculées. Le tableau 14 présente les équations de prédiction, les
coefficients de détermination multiple (R?) et I'erreur expérimentale de chacune des

variables dépendantes présentées dans les figures 21 a 31.
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Tableau 14: Equations de prédiction, coefficients de détermination multiple et

erreur expérimentale des figures 21 & 31

Figures | R? | Err. | Equations de prédiction
(%) | (%)

21 | 84.8| 7.0 | Y =54.27 +2.42*X, + 0.33"X, - 0.15*X,*X, +
0.39*X,*X, - 0.02*(X,)**X,

22 86.8 | 55 | Y =80.73 + 0.63*X, + 0.39*X, - 0.02*(X,)*+
0.65*X,*X,

23 | 65.9 | 11.5 | Y = 5.64 + 0.07*X, + 0.05*X,*X, + 0.32*X,*X,

24 | 955 | 1.6 | Y =X,- Yrés. = 0.03 + 1.07*X, - 0.19*X,*X, -
0.03*X,*X; + 0.01*X,*X,*X,

25 99.1 | 0.3 | Y =56.8 + 14.55"X, - 4.04*(X,)? - 9.63*X.*(X,)?
26 97.8 | 0.8 | Y =8280 + 10.38*X, - 3.17*(X,)? - 4.26*X.*(X,)?
27 87.6 | 20 |Y=7.84-0.87"X, - 3.08"X;

28 97.5 | 2.4 |Y =98.72-581*X, + 1.17*(X,)? + 3.38*X,*X,
29 62.6 | 20.0 | Y = 2.89 + 0.70*X,

30 0 Y =7.266

31 83.8 | 14.0 | Y = 1.75 + 0.24*X, + 0.26*X, - 0.15*(X,)?*X,

Ou: X, = Le stage de trituration (0) et de flottation (1)
X, = La consistance de trituration qui varie de 2 & 20%

X, = La charge de peroxyde qui prend la valeur de 1 et 2%
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X, = Le pourcentage de peroxyde (0 & 2%) ou d’hydrosulfite (0 a 1%)

X, et X = variables auxiliaires:

XS X6
H,0, a 12% consistance 0
H,O, a 25% consistance 1 0
Na,S,0, a 10% consistance 0 1

Voici, un exemple de I'équation de la figure 21 pour faciliter la compréhension. Si
nous sommes au stage de trituration a une consistance de 10%, avec une charge

en peroxyde de 1%, I'équation de prédiction pour la blancheur donne:

Y (blancheur) = 54.27 + 2.42*(stage) + 0.33*(consistance) -
0.15%(stage)*(consistance) + 0.39*(consistance)*(charge) -
0.02*(consistance)*(charge)

Y (blancheur) = 54.27 + 2.42*(0) + 0.33*(10) - 0.15*(0)*(10) + 0.39*(10)*(1) -
0.02*(10)*(1)

Y (blancheur) = 59.5%

Les tableaux 12 et 13 mentionnés précédemment, présentent les Fishers partiels
et les coefficients de détermination mutiple de chacun des termes utilisés pour
construire les équations de prédiction des figures 21 a 31. Ces données indiquent

la contribution et 'importance de chacun des termes. Par exemple, 'addition du
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terme X, (le stage) dans I'équation de la figure 21 contribue a expliquer 5.2%

(79.7-74.5) de la variation totale.

Utilisons la table de variance de I'équation de la figure 21 pour exprimer la
maniére dont procede le programme.

Table de variance de I'’équation de la figure 21:

Source de Somme degrés de Carré Fisher
variation des carrés liberté moyen calculé
variation tolale 197.97 47

variation due 3 167.84 5 33.568 46.789
la régression

variation 30.132 42 0.71742
résiduelle

L’équation de prédiction est:

Y = 54.27 + 2.42*X, + 0.33°X, - 0.15°X,*X, + 0.39*X,"X, - 0.02*(X,)**X,

Eprouvons I'hypothése que la régression n’est pas significative, c’est-a-dire
Hy By =0
Feocus €St F = CMR/ICM,,, = 33.568/0.71742 = 46.789 avec 5 et 42

degrés de liberté.
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Avec un risque d'erreur 0=0.05, 18 Fyoique (0 au hasard) est F ¢ ,, ~ 2.45.
Puisque 46.789> 2.45, nous ne pouvons accepter I'hypothése nulle; il semble avoir
évidence statistique que la régression est significative au niveau a=0.05. Le
coefficient de détermination est R? = SCT/SCR = 167.84/197.97 = 84.8%.

Ainsi, 85% de la variation totale est expliquée par I'équation de prédiction. De la
méme fagon, chacun des termes de I'équation de prédiction est vérifié avant d’étre
accepté comme ayant une contribution significative. Cette équation permet de
prédire la blancheur qui peut étre obtenue si la pate désencrée de papier journal
est blanchie au triturateur a I'aide du peroxyde en fonction de la consistance, du

stage et de la charge.
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4- RESULTATS ET DISCUSSION

Dans ce chapitre, nous discutons des résultats obtenus au cours de notre
expérimentation. La premiére section porte sur le blanchiment au triturateur et sur
'effet de la neutralisation du peroxyde. La section suivante présente le
comportement des blanchiments conventionnels appliqués & la pate désencrée.
La troisiéme section compare le blanchiment au peroxyde réalisé au triturateur a
celui réalisé & la tour externe. La derniére section traite de I'aspect économique

de ces différents blanchiments.

4.1 Influence de la consistance de trituration et de la charge de peroxyde
d’hydrogéne ajouté sur les propriétés optiques et physiques du papier

Journal recyclé
4.1.1 Le blanchiment au triturateur
La figure 21 illustre I'effet de la consistance & la trituration (2% a 20%) sur la

blancheur de la pate désencrée. L’addition de peroxyde s’effectue a I'étape de

trituration et les charges de peroxyde utilisées sont 1% et 2%. Le peroxyde
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résiduel n'est pas neutralisé aprés I'étape de trituration. La blancheur de référence
que nous utilisons pour notre travail est celle du journal Le Nouvelliste;
représentée par la ligne pointiliée sur le graphique. L'objectif primordial est

d'atteindre les propriétés papetiéres de ce journal.

On observe que 'augmentation de la consistance et de la charge de peroxyde a
la trituration améliore la blancheur. La plus grande efficacité du peroxyde & haute
consistance provient d’'un meilleur contact entre la fibre et Iion perhydroxyle.
L’encre étant éliminée de la suspension, le niveau de blancheur aprés I'étape de
flottation est supérieur a celui obtenu apres I'étape de trituration. Une consistance
de trituration de 7.5% avec une charge de 1% en peroxyde est nécessaire pour
atteindre la blancheur désirée (60% ISO). Ces résultats sont en accord avec les

études de Carmichael (7), et de Putz et Géttsching (17).

A la figure 22, on constate que la luminosité présente le méme comportement que
la blancheur. La blancheur et la luminosité sont des mesures d'intensité de
lumiére réfléchie & des longueurs d’onde de 457 nm et de 500 nm respectivement

ce qui explique la similitude des comportements.

La figure 23 montre I'influence de la consistance sur la coordonnée de couleur b*.

Une valeur positive de b* élevée représente une teinte jaune prononcée.
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Figure 22: Luminosité (L*) du papier en relation avec la consistance de trituration

pour différentes charges de peroxyde d’hydrogéne
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La valeur idéale se situe & zéro, cependant une valeur inférieure a 5.24 rencontre
I'objectif de notre étude. La teinte jaune du papier augmente proportionnellement
avec la consistance puisque l'alcali est de plus en plus élevé. Le peroxyde ne
permet pas de maintenir la teinte jaune & son niveau le plus bas. De plus, le
peroxyde contribue possiblement, en se décomposant, & l'augmentation de la
teinte jaune a de hautes consistances. Aprés I'étape de flottation, les valeurs de
b* sont plus élevées qu'aprés I'étape de trituration puisque la pate demeure plus
longtemps en milieu alcalin et qu'il y a décomposition du peroxyde. La
neutralisation du peroxyde aprés [|'étape de trituration devrait éviter une

augmentation supplémentaire de la teinte jaune.

Plusieurs responsables des procédés de désencrage ajoutent du peroxyde au
triturateur pour protéger la pate contre le jaunissement excessif en milieu alcalin.

Cette addition est habituellement inférieure a la valeur de 1% (4,28,34).

Une charge en peroxyde supérieure (exemple 2%) est nuisible puisque I'excédent
de peroxyde se décompose selon I'équation 22 et augmente la teinte jaune du
papier. L'ajout de peroxyde au triturateur est insuffisant pour réduire la teinte

jaune sous notre référence c'est-a-dire 5.24.

HOO™ HOOH - HOO* + HO- + HO~

22
(-0;) (-07) (22)
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La figure 24 présente la consommation du peroxyde en relation avec la
consistance de trituration. Sur celle-ci, nous avons représenté la consommation
du peroxyde aprés la trituration et aprés le cycle de désencrage complet (total)
c'est-a-dire aprés les étapes de trituration et de flottation. Nous constatons que
l'augmentation de la consistance a la trituration favorise une plus grande
consommation du peroxyde. Conséquemment, la quantité de peroxyde disponible
a la flottation diminue. Ainsi, I'écart entre la consommation totale et la trituration

diminue avec 'augmentation de la consistance de trituration.

Cependant, une plus grande consommation du peroxyde ne signifie pas
automatiquement une meilleure réponse au blanchiment puisque le peroxyde
consommeé englobe la partie active et la partie décomposée qui n'est pas efficace.
Les résultats exprimés sur ce graphique avec ceux de la blancheur (figure 21),

permettent d’affirmer que le peroxyde est plus efficace a haute consistance.

4.1.2 La neutralisation du peroxyde

Le tableau 15 présente linfluence de la neutralisation du peroxyde sur les
propriétés de la pate désencrée et blanchie au triturateur & une consistance de
10%. Les résultats indiquent que la neutralisation du peroxyde aprés I'étape de

trituration n’abaisse que trés légérement la teinte jaune de la pate produite.
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Figure 24: Pourcentage de peroxyde consommé en relation avec la consistance

de trituration pour différentes charges de peroxyde d’hydrogéne
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Elle réduit également la blancheur et la luminosité en diminuant le temps de
contact entre la fibre et le peroxyde. De plus, la neutralisation du peroxyde a
I'aide du métabisulfite de sodium provoque une hydrolyse des liens cellulosiques
c'est-a-dire une coupure des liaisons fibre-a-fibre qui se traduit par une diminution

de la longueur de rupture et de I'indice d’éclatement.

Tableau 15: Effet de la neutralisation du peroxyde aprés I'étape de trituration sur

les différentes propriétés de la pate désencrée

sans avec
neutralisation neutralisation

Charge de peroxyde (%) 1 2 1 2
Blancheur ISO (%) 61.8 62.8 61.2 61.8
Luminosité (%) 85.7 87.2 84.6 85.3
Coordonnée b* 6.52 6.71 6.13 6.55
Opacité (%) 97.5 97.7 98.1 98.0
Longueur de rupture (km) 4.11 4.07 3.5 3.13
Indice de déchirure (mN*m?g) 6.97 7.02 7.14 7.25
Indice d'éclatement (kPa*m?/g) 2.20 2.12 1.98 1.93
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4.2 Comparalison des blanchiments externes au peroxyde et a I’hydrosulfite

pour la pate désencréee

La figure 25 présente le degré de blancheur obtenue avec de la pate désencrée
ayant subit un blanchiment en tour externe au peroxyde ou a I'hydrosulfite. Le
blanchiment & [I'hydrosulfite est effectué & une consistance de 10%
comparativement a 12 et 25% pour le peroxyde. Ces consistances correspondent
a celles utilisées industriellement. On remarque que le blanchiment a
I'hydrosulfite, bien que la consistance soit plus basse, atteint des blancheurs
similaires a celles obtenues avec le peroxyde pour des charges inférieures 2 0.5%.
Pour des charges supérieures, le peroxyde est évidemment plus efficace. Putz
et Gottsching (69) ont obtenu des résultats similaires lors du blanchiment d'une

pate désencrée de papier journal.

L’utilisation d’une consistance plus éleveée lors du blanchiment au peroxyde (25%
vs 12%) permet une légére augmentation des gains de blancheur puisque le
peroxyde a un meilleur contact avec la fibre. Ces résultats concordent avec ceux
de Heimburger et Meng (52). De plus, nous constatons que de faibles charges
(0.25%) de peroxyde ou d’hydrosulfite sont suffisantes pour atteindre la blancheur

désirée (60% ISO).
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Figure 25: Blancheur du papier en relation avec la concentration des agents de

blanchiment utilisés a la tour externe
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La figure 26 illustre la relation entre la luminosité (L*) et la charge des agents de
blanchiment oxydant ou réducteur. On constate que la luminosité augmente trés
rapidement avec de faibles charges de peroxyde ou d'hydrosulfite pour ensuite
atteindre un palier. Le peroxyde permet d'atteindre une luminosité plus élevee que
I'hydrosulfite. Cependant, la valeur de référence (84%) est atteinte avec les deux
agents de blanchiment. Le blanchiment au peroxyde a haute consistance procure

des résultats supérieurs.

La figure 27 présente la tendance au jaunissement (coordonnée b*) en fonction
des charges de peroxyde ou d’hydrosulfite. La péte désencrée non blanchie
posséde une coordonnée b* de 6.7 (carré vide). Nous observons que les
différentes liqueurs de blanchiments modifient la teinte jaune du papier jusqu’a
lobtention d’'une constante. L’utilisation de charges supérieures & la valeur

minimale étudiée n’apporte aucun changement.

Lors des blanchiments au peroxyde, I'augmentation de la teinte jaune est due &
la liqueur de blanchiment fortement alcaline. Le blanchiment au peroxyde réalisé
a une consistance de 25% donne une teinte 1égérement inférieure puisque l'alcali
est consommé par le peroxyde d'une fagon plus importante. Les résiduels de

peroxyde contribuent a expliquer ces différences comme le montre le tableau 16.
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Figure 26: Luminosité (L*) du papier en relation avec la concentration des agents

de blanchiment utilisés a la tour externe
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Figure 27: Teinte jaune (coordonnée b*) du papier en relation avec la

concentration des agents de blanchiment utilisés a la tour externe
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Tableau 16: Pourcentages de peroxyde résiduel lors des blanchiments au

peroxyde pour les deux consistances utilisées

Résiduel de peroxyde Résiduel de peroxyde
pour 1% appliqué pour 2% appliqué
12% consistance 0.35% 0.65%
25% consistance 0.23% 0.42%

L'utilisation de l'alcali total optimum des pates mécaniques de 1.2% peut étre &
I'origine du jaunissement. Joachimides et Hache (50) suggeérent un alcali de
0.85% dans le cas d'une pate désencreée produite par flottation. Cependant,
Ceuster et Carman (45) indiquent que I'optimum varie avec la composition des
vieux papiers. Nous avons décidé d'utiliser 'alcali des pates mécaniques puisque
I'effet de la composition des vieux papiers n'est pas encore totalement élucidé.
En contrepartie, I'emploi d’'un alcali supérieur permet d’obtenir des gains de
blancheurs et de luminosité deux fois et demie supérieurs a ceux obtenus dans

les travaux de Joachimides et Hache (50).

Lors du blanchiment & I'hydrosulfite, la chute de la teinte jaune est reliée a la
présence d’hydrosulfite et a I'acidification du milieu. Ainsi, on abaisse la teinte

jaune sous la valeur de référence.
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La figure 28 montre I'effet du blanchiment au peroxyde ou & I'hydrosulfite sur
opacité. Nous remarquons une opacité relativement constante lorsque la pate
désencrée est blanchie a I'aide de I'hydrosulfite. Cependant, la diminution de
I'opacité est significative lorsque cette pate est blanchie a l'aide du peroxyde. Les
deux consistances utilisées lors du blanchiment au peroxyde montrent
sensiblement la méme diminution d'opacité. L’origine de cette diminution est la
solubilisation des fines en milieu alcalin. Ces résultats se comparent a ceux d’'une
pate thermomécanique blanchie avec le peroxyde d’hydrogene (70). La pate
désencrée non blanchie a une opacité (98.6%) supérieure au papier journal de
référence (96.6%). En effet, la présence d’encres résiduaires et I'élimination de

longues fibres lors de la flottation rendent le papier plus opaque.

La figure 29 indique l'impact de la charge des agents de blanchiment sur la
longueur de rupture. Nous observons que la longueur de rupture augmente en
fonction de la charge de l'agent de blanchiment peu importe le produit ou la
consistance utilisés. Le blanchiment augmente le nombre de liens possibles entre
les fibres par une modification des groupements et entraine une augmentation de
la longueur de rupture de cette pate puisque le nombre de liens expliquent en
grande partie la variation de la longueur de rupture. De plus, nous constatons que
la pate désencrée non blanchie a une longueur de rupture inférieure au papier de

référence puisque la flottation élimine une proportion des longues fibres dont
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Figure 28: Opacité du papier en relation avec la concentration des agents de

blanchiment utilisés & la tour externe
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Figure 29: Longueur de rupture du papier en relation avec la concentration des

agents de blanchiment utilisés & la tour externe
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dépend la longueur de rupture. De maniére & atteindre la réference (3.64 km), il
faut blanchir la pate avec une charge minimale de 1% en peroxyde ou en
hydrosulfite. La littérature mentionne que les résultats de la longueur de rupture

sont grandement influencés par la composition de la matiére premiére (69,70).

Nous observons sur la figure 30 que la pate désencrée non blanchie a un indice
de déchirure inférieur au papier journal de référence. La coupure des fibres lors
de la trituration et I'élimination de longues fibres lors de la flottation provoquent la
chute de cet indice. Les résultats présentés indiquent que les différents
blanchiments n’affectent pas I'indice de déchirure puisque cet indice est expliqué
majoritairement par la longueur des fibres qui ne change pas lors du blanchiment.
Ces résultats différent de ceux obtenus par Leask et al. (70) pour une péte
thermomécanique blanchie soit avec 1% de peroxyde ou 1% d’hydrosulfite (indice

de déchirure augmente).

La figure 31 présente la tendance de l'indice d'éclatement de la pate désencrée
blanchie a I'aide du peroxyde ou de I'hydrosulfite. Une fois désencrée, la pate
posséde un indice d'éclatement supérieur au papier de référence. Nous
remarquons que l'indice d'éclatement, pour des charges inférieures ou égale a 1%
de peroxyde, présente un indice d’éclatement inférieur a la pate non blanchie

(carré vide). Le comporiement du blanchiment au peroxyde est le méme pour les
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deux consistances utilisées. La diminution de cet indice est causée par la
solubilisation des fines en milieu alcalin. Pour des charges supérieures, l'indice
d'éclatement augmente puisque l'accroissement du nombre de liens entre les
fiores annule l'effet de la solubilisation. Dans le cas du blanchiment &

I'hydrosulfite, l'indice n’est pas affecté.
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Figure 30: Indice de déchirure du papier en relation avec la concentration des

agents de blanchiment utilisés a la tour externe
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Figure 31: Indice d'éclatement du papier en relation avec la concentration des

agents de blanchiment utilisés a la tour externe
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4.3 Comparalson entre le blanchiment au triturateur et celul & tour externe

pour le peroxyde d’hydrogéne

Les figures 32 et 33 présentent les résultats de blancheur et de luminosité de la
pate désencrée blanchie au triturateur et a la tour externe a I'aide de deux charges
de peroxyde (1 et 2%) & une consistance de 10 et 25% respectivement. Les
autres conditions ont été présentées dans les tableaux 9 et 10. Nous constatons
que le blanchiment a la tour externe donne des résultats supérieurs puisque le
peroxyde est utilisé a des conditions optimales (température, temps et
consistance). De plus, la pate contient moins de contaminants (encres) qui
consomment le peroxyde. Les études de Carmichael (7) et Galland (18) sont en
accord avec ces résultats. Il est a noter qu'une charge de 1% de peroxyde au
triturateur est suffisante pour 'application envisagée. Des charges supérieures de
peroxyde ne permettent pas d'obtenir des augmentations importantes de la
blancheur. Sides résultats supérieurs sont nécessaires, il est préférable d'utiliser

le blanchiment aprés désencrage.
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Figure 32: Effet du point d’addition du peroxyde sur la blancheur du papier
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Figure 33: Effet du point d’addition du peroxyde sur la luminosité (L*) du papier
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La figure 34 illustre la relation entre la coordonnée b* et la charge de peroxyde
pour les deux points d’addition. Nous observons que la teinte jaune du papier est
moins prononcée lorsque nous utilisons 1% de peroxyde au triturateur. En fait,
cette addition de peroxyde prévient le jaunissement excessif. Cependant, une
charge supérieure (2%) de peroxyde au triturateur accroit la teinte jaune. Ce
comportement est attribuable aux conditions utilisees qui favorisent la
décomposition du peroxyde et entrainent une augmentation de la teinte. Dans le
cas du blanchiment a la tour externe, la teinte jaune est pratiquement la méme
pour les deux charges de peroxyde puisque l'alcali utilisé est trop élevé. De plus,
'absence de peroxyde au triturateur cause une augmentation de la teinte jaune

qui ne peut étre récupérée par le blanchiment en tour externe au peroxyde.

A la figure 35, nous comparons l'influence du point d’addition du peroxyde sur
l'opacité de la pate. L'utilisation du peroxyde au triturateur permet de conserver
I'opacité élevée de la pate désencrée contrairement & son addition & la tour
externe. Les conditions plus séveres (température, temps et alcali) lors du
blanchiment a la tour externe provoquent une plus grande solubilisation des fines
qui conduit & la diminution de l'opacité. Cette diminution est également liée a la

charge de peroxyde lors du blanchiment externe.
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Figure 34: Effet du point d’addition du peroxyde sur la teinte jaune (coordonnée
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Figure 35: Effet du point d’addition du peroxyde sur 'opacité du papier
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A la figure 36, nous retrouvons la longueur de rupture en fonction du type de
blanchiment au peroxyde utilisé (triturateur vs tour externe) pour deux charges
différentes. Nous constatons que la charge de peroxyde influence la longueur de
rupture obtenue si le blanchiment est réalisé a la tour externe: une augmentation
est obtenue. Si le blanchiment est réalisé au triturateur, une charge supérieure
a 1% est inutile puisque la température et le temps de rétention utilisés ne
permeltent pas au peroxyde d’agir plus efficacement. Ainsi, la valeur obtenue de
la longueur de rupture est stable. Le blanchiment réalisé au triturateur avec 1%
de peroxyde montre une longueur de rupture supérieure au blanchiment
correspondant a la tour externe. Nous supposons que I'agitation a un effet trés
important lorsque de faibles charges sont appliquées. Elle améliore le contact
peroxyde/fibres et, par le fait méme, le développement des zones de contact

fibre/fibre.

La figure 37 compare la relation entre le blanchiment au peroxyde a la tour externe
avec celui au triturateur pour lindice de déchirure. Nous observons que les
résultats sont Iégérement supérieurs lorsque le blanchiment est réalisé a la tour
externe. En effet, le blanchiment externe entraine une plus grande solubilisation
des fines que lors du blanchiment au triturateur. De plus, la filtration

supplémentaire que nécessite le blanchiment externe apporte une perte
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additionnelle de fines. Il en résulte une augmentation de l'indice de déchirure

puisque la proportion de fibres longues augmente.

La figure 38 présente les indices d'eéclatement obtenus lors des blanchiments au
peroxyde effectués a la tour externe et au triturateur. Nous constatons que le
profil de I'indice d’éclatement est semblable & celui obtenu pour la longueur de
rupture (figure 36). En effet, ces deux propriétés sont proportionnelies aux

nombres de liens interfibres et a la longueur des fibres (71).
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Figure 38: Effet du point d’addition du peroxyde sur l'indice d'éclatement du

papier
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4.4 Comparaisons des différents colts de blanchiment

Dans les sections précédentes, nous avons discuté de la localisation et du type
de blanchiment sur les propriétés de la pate désencrée. Les résultats obtenus
sont utilisés comme critéres de décision (qualitatifs). Cependant, I'aspect
économique est un critére fort important. Dans cette section, nous discuterons de
ce critére de décision quantitatif. Les codts unitaires des produits chimiques
utilisés sont tirés de "Chemical Marketing Reporter 1992" et sont présentés dans

le tableau 17.

Les trois types de blanchiments que nous évaluerons sont:

- Le blanchiment réalisé lors de la trituration a I'aide du peroxyde a 10% de

consistance.

- Le blanchiment réalisé aprés le cycle de désencrage a I'aide du peroxyde

dans une tour externe a 25% de consistance.

- Le blanchiment réalisé aprés le cycle de désencrage a I'aide de I'hydrosulfite

dans une tour externe a 10% de consistance.



Tableau 17: Codts unitaires des produits chimiques
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Produits Co(t unitaire | Codt unitaire
$US/Ib $CAN/Kg
Silicate de sodium (41°Be) 0.0825 0.2137
Sulfate de magnésium 0.1600 0.4144
Hydroxyde de sodium a 50% 0.1575 0.4080
Diéthyléne triamine penta acétate de sodium 0.5100 1.3211
Peroxyde d’hydrogéne a 50% 0.3425 0.8872
Hydrosulfite de sodium 0.6650 1.7226

Source: Chemical Marketing Reporter (20 janvier 1992)

Le tableau 18 présente les charges de chacun des produits considérés pour

blanchir la pate désencrée de papier journal de 56% a 60% ainsi que le co(t en

produits chimiques pour une tonne métrique de papier séché a l'air. La quantité

d'acide sulfurique utilisé pour l'ajustement du pH lors du blanchiment a

I'hydrosulfite n’est pas incluse dans le colt mentionné.

La neutralisation du

peroxyde est effectuée seulement lors du blanchiment externe. Le colt résultant

de cette neutralisation n’est pas calculé puisqu’elle n'est pas réalisé avec le

métabisulfite de sodium en usine. C’estle SO, que I'on utilise habituellement. De

plus, 'usine peut ne pas neutraliser le peroxyde résiduel mais abaisser le pH de

la pate ou recirculer le peroxyde.
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Tableau 18: Codts en produits chimiques et pourcentage des composants des

différents blanchiments pour une méme blancheur

Produits Pourcentage (%)

Hydrosulfite Peroxyde

Tour externe Tour externe Triturateur
Na,SiO, - 3.0 -
MgSO, - 0.05 -
DTPA 0.4 0.4 0.4
NaOH - 0.768 -
H,0, - 0.25 0.75
Na,S,0, 0.25 - -
Colt ($CAN/Tmsa) 9.59 22.61 18.60
Blancheur 60% ISO

Nous constatons, pour une blancheur de 60% ISO, que le blanchiment a

I'hydrosulfite est le plus économique ($9.59/Tmsa). Pour obtenir une blancheur

similaire & 'aide du peroxyde, le colt en produits chimiques est de $18.60/Tmsa

au triturateur et de $22.61/Tmsa a la tour externe. Le colt du blanchiment au

peroxyde réalisé a la trituration est inférieur a celui réalisé a la tour externe

puisque I'alcali est fourni par la formulation de désencrage. C'est pourquoi, nous

ne considérons que le prix du séquestrant et du peroxyde dans le colt du

blanchiment au triturateur.
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A l'intérieur du tableau 19, nous retrouvons le colt en produits chimiques du
blanchiment et le pourcentage des composants en fonction du gain de blancheur

de la pate désencrée pour une méme charge (1%) d’agent de blanchiment.

Tableau 19: Colts en produits chimiques et pourcentage des composants des

différents blanchiments pour une méme charge de peroxyde ou

d’hydrosulfite

Produits Pourcentage (%)

Hydrosulfite Peroxyde

Tour externe Tour externe Triturateur
Na,SiO, - 3.0 -
MgSO, - 0.05 -
DTPA 0.4 04 0.4
NaOH - 0.864 -
H,O, - 1.0 1.0
Na,S.,0, 1.0 - -
Colt ($CAN/Tmsa) 22.52 36.71 23.04
Blancheur ISO (%) 63.8 68.5 61.8
Gain de blancheur 7.5 12.2 5.5
CoUt par point de 3.00 3.01 4.19
blancheur ($CAN/Tmsa)
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Nous remarquons que les blanchiments réalisés & la tour externe ont des colts
équivalents par point de blancheur ($3.00/Tmsa). Cependant, le blanchiment au
peroxyde & la tour externe permet d'obtenir des blancheurs supérieures. Une
étude réalisée par Joachimides et Hache (50) sur le blanchiment de la péte
désencrée présente des résultats du méme ordre de grandeur. Nous observons
que le blanchiment au peroxyde réalisé au triturateur colte environ $1.19 de plus

par point de blancheur.

Cependant, les blanchiments réalisés a la tour externe nécessitent des coits
supplémentaires (investissement, main-d’oeuvre, énergie, etc...). Le tableau 20
présente les dépenses engendrées par de telles installations. Les couts associés
aux produits chimiques sont tirés du tableau 18 et sont en fonction d'une
production annuelle de l'ordre de 120 000 tonnes par année. Nous constatons
gu’une installation de blanchiment au peroxyde est beaucoup trop dispendieuse

pour la qualité de pate souhaitée.

Le tableau 21 présente les deux alternatives justifiables économiquement. i s’agit
d’un blanchiment réalisé au triturateur a I'aide du peroxyde et d'un blanchiment
réalisé a la tour externe a I'aide de I'hydrosulfite. Pour les colts de blanchiment
a I’hydrosulfite, nous utilisons comme investissement la valeur centrale c’est-a-dire

$1.5 millions.
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Tableau 20: Colts d'investissement et d’opération estimés des blanchiments de

la pate désencrée pour papier journal & une blancheur de 60% ISO

Codts Hydrosulfite Peroxyde
Investissement ($) 1-2 millions 4-6 millions
Production (Tmsa/année) 120000 120000
Produits chimiques ($) 1,150,800 2,713,200
Main-d’oeuvre ($) - 235,000
Entretien ($) 30,000 160,000
Electricité (Kwh/Tm) 5 35
($0'02(§/)me 13,200 92,400
Dépenses annuelles ($) 1,194,000 3,200,600

Source: TAPPI Pulping Conference, Toronto, pp. 291-297, (1990)

Tableau 21: Colts des alternatives

Codts Blanchiment au Blanchiment
triturateur & I'aide du | externe a 'aide de
peroxyde I'hydrosulfite
Investissement ($) - 1,500,000
Dépenses annuelles ($) 2,232,000 1,194,000

Pour un taux interne de rendement a 20%, les colts engendrés par le blanchiment

externe a I'hydrosulfite sont moins onéreux que ceux du blanchiment au triturateur
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avec le peroxyde si ces colts sont répartis sur une période de deux ans et plus.
Le tableau 22 présente les différentes situations. La partie de gauche de
I'équation 23 représente les colts du blanchiment au triturateur avec le peroxyde
et la partie de droite, les colts du blanchiment externe a I'hydrosulfite. Pour que
le blanchiment externe & I'hydrosulfite soit retenu, il faut que les colts par année

(annuités) soient inférieurs a ceux du blanchiment au triturateur avec le peroxyde.

2,323,000 > 1,194,000 + 1,500,000 (A/P,20,n) (23)

Tableau 22: Couts des deux alternatives répartis sur "n" années

Années Codt/an du Codt/an du Choix
"n" blanchiment au | blanchiment
triturateur avec externe a
le peroxyde I'hydrosulfite
1 2,232,000 2,994,000 triturateur avec peroxyde
2 2,232,000 2,175,750 tour externe avec hydrosulfite
3 2,232,000 1,906,050 tour externe avec hydrosulfite

Si nous fixons le taux de rendement minimum acceptable & 20% et la période
d’étude sur dix ans, nous constatons que les colts additionnels pour l'installation

de blanchiment a I'hydrosulfite est justifiée puisque le taux interne de rendement



104

(69%) est supérieur au taux de rendement minimum acceptable. La période
d’'étude est fixée selon le cycle papetier habituel de dix ans. Ainsi, le blanchiment
réalisé a la tour externe avec I'hydrosulfite est préférable a celui au triturateur avec

le peroxyde du point de vue économique.



105
5- CONCLUSION

L'utilisation du peroxyde lors de la trituration & haute consistance a permis
d'obtenir une pate désencrée de papier journal comparable a celle utilisée dans
la fabrication du journal Le Nouvelliste de Trois-Riviéres. Les résultats les plus
intéressants sont obtenus avec une charge de peroxyde de 1% a une consistance
de trituration de 10%. Une consistance et une charge supérieures ne sont pas
justifiées par les résultats obtenus. La coordonnée b* (teinte jaune) et l'indice de

déchirure sont les deux critéres qui ne rencontrent pas nos exigences.

La neutralisation du peroxyde aprés I'étape de trituration diminue peu la teinte
jaune du papier. Elle a des effets néfastes sur la blancheur, la luminosité, la

longueur de rupture et l'indice d’éclatement.

L’analyse des propriétés montre que le blanchiment externe au peroxyde de la
pate désencrée apporte 8 points de blancheur et 4 points de luminosité de plus
que le blanchiment au triturateur a 10% de consistance. Le blanchiment &
I’hnydrosulfite donne une blancheur de 3 points supérieurs et abaisse la teinte jaune

du papier de 6.7 a 4.7.
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Le blanchiment externe au peroxyde a l'inconvénient de diminuer 'opacité de 98.7

a 92.0%, par contre, toutes les autres propriétés sont pratiquement identiques.

Du point de vue économique, le blanchiment externe a I'nydrosulfite est le moins
dispendieux suivi du blanchiment au ftriturateur. Le blanchiment externe au
peroxyde entraine des colts élevés qui ne sont pas justifiés pour la qualité de pate
produite. Les critéres de sélection qualitatifs (propriétés) et quantitatifs (codts)
montrent que le blanchiment externe a I'hydrosulfite est la meilleure fagon de

blanchir la pate désencrée utilisée pour la fabrication du papier journal.

Pour la poursuite de ce travail, nous recommandons:

1) Drétudier le blanchiment au triturateur avec des conditions se rapprochant

d'un blanchiment conventionnel.

2) D'optimiser I'alcali total & utiliser lors du blanchiment a I'aide du peroxyde

au triturateur.

3) Dreffectuer des études sur la réversion et sur I'effet du séchage.
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ANNEXE A

Analyse statistique

Aux sections 2.7 et 3.3, nous avons présenté la terminologie et les régles de base

utilisés pour le traitement statistique. Dans la section qui suit, nous décrivons

mathématiquement ces concepts (72,73).

Analyse de corrélation

Le degré d'association entre les deux variables est mesuré par le coefficient de

corrélation "r" et s’exprime de la fagon suivante:

r=COV (X,Y)/[V (X)*V (Y)]°

ou -1<r<1

Les valeurs des coefficients de corrélation sont obtenues a 'aide du programme
qui effectue l'analyse de régression. Le test d’hypothése sur les coefficients de

corrélation nous permet de déterminer si ces valeurs sont significatives ou
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simplement dues au hasard. Pour que le coefficient soit statistiquement significatif,
il doit étre plus grand ou égal a la valeur trouvée dans le tableau A1. Cette valeur
est fonction du seuil de signification désiré, du nombre total de paramétres étudiés

et du nombre d’observations.

Analyse de régression

L'analyse de régression permet de déterminer la valeur du Fisher "F" et le
coefficient de détermination multiple "R®*" associé & chacune des corrélations
statistiquement significatives. Le Fisher permet de déterminer le niveau de
contribution de I'ensemble des variables analysées pour expliquer les fluctuations
de la variable dépendante au seuil de signification « choisi. Nous effectuons le
test d’hypothése qui suit pour conclure que cette contribution est significative au

seuil o

Hypothése nulle:

Hot By=Bz=...=PB=0

(aucune contribution significative des X))
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Hypothése alternative:
H, : au moins un des ;=0

(au moins une variable (X)) apporte une contribution significative)

La régle de décision de ce test d’hypothese est:

rejeter Hy Si F 2 F oy 11

Pour ce test d’hypothése, nous utilisons la table de variance du programme
d’analyse statistique reproduite au tableau A2. Nous comparons le carré moyen
da a la régression (CMR) avec le carré moyen résiduel (CM,.). La valeur

observée du Fisher (F) est donc:

F = CMR /CM,,

Cette valeur du Fisher est distribuée selon la loi de Fisher avec k et n-k-1 degré
de liberté. La contribution est significative si la valeur observée du F est plus
grande ou égale a la valeur trouvée du F au seuil de signification o qui est égal

a 5% dans le tableau A3. Alors, I'hypothése nulle (H,) est rejetée.



Tableau A1: Valeurs des coefficients de corrélation r

j Plvi)

o

»,

* 3 Pereent Level of Significance

1 Percent fevel of Significance

Total numbsr of varables

Towl number of variables

2 3 ‘ 3 2 3 ) 5
1| 997 | 999 [ 999 [ .999 |[1.000 | 1.000 | 1.000 | 1.000 1
2 | 950 | 978 | 983 | 987 [ 990 | 995 | 997 | 998, 2
3| 878 | 930 | 950 | 961 || 959 | .97 | 983 | .98 3
4 | 811 | 881 | 912 | 930 [ 917 | 949 | 962 | 970 4
5 734 | 836 | .87 | 898 [ B | 917 | 937 | 949 5
6 [ 707 | 795 | 839 | 867 || 834 | 886 [ 91 | 92 6
7 | 666 | 758 | 807 | 838 [ 798 | 855 | 883 | .904 7
8 | 632 | 726 | M| 8n1 [ 765 | 827 | 8s0 | .82 s
9 | 602 | 697 | 750 | .78s [ 735 | 800 | 836 | .ge1 | . 9
10 [ 376 | 67 | 726 | 763 [ 708 | .T76 | 814 | 840 10
1| 333 ] 648 | 703 | 741 || 684 | 753 | 793 | 821 1
12 | 532 | 627 | .83 | 722 || 61 | 732 | 773 | 802 12
13 | S14 | 608 | 664 | 703 || 41 | 2 | 755 | 785 13
14 [ 497 | 590 | .e46 | 686 [ .623 | 694 | 337 | .78 14
15 | 482 | 574 | 630 | 670 [ 06 | 677 | 721 | 152 15
16 | 468 | 559 | 615 | 655 || 590 | 662 | .706 | .738 16
17 | 456, | 545 | 601 | 641 [ 575 [ 647 | 691 | 724 17
18 | 44s | 532 | 587 | 628 || 361 | 633 | 678 | 710 18
19 | 433 | 520 | 575 | 615 || 549 | 620 | 665 | 698 19
20 | 423 | 509 | 363 | 604 || 537 | 608 | 652 | .85 20
21 [ 413 | 498 | 552 | 392 || 26 | 596 | 641 | 674 21
22 | 404 | 488 | 542 | 582 {| 315 | 385 | .30 [ 663 2
23 | 396 | 479 | 532 | 572 [ s0s | 374 | 619 [ 682 2
24 | 388 | 470 | 523 | se2 || 496 | 565 | 609 | 642 24
25 [ 381 | 462 | 514 | 553 || 487 | 555 | 600 [ 633 25
26 | 374 | 454 | 506 | 545 | 478 | 346 | 590 | 624 26
27 | 367 | 446 | 498 | 336 || 470 | 338 | 582 | 618 z
28 | 361 | 439 | 490 | 529 || 463 | 330 | 573 | 606 28
29 | 335 | 432 | 482 | 521 [ 436 | 322 | ses | 598 29
30 | 349 | 426 | 476 | 14 || 449 | 314 | 538 | 591 W
35 [ 328 | 397 | 445 | 482 || 418 | 481 | 523 | 36 35
40 | 304 [ 373 [ 419 | 453 || 393 | 434 | 494 | 526 40
43 [ 288 | 353 | 397 | 432 || 372 | 430 | 470 | 300 45
50 | 273 | 336 | 379 | 412 || 334 | 410 | 449 | 479 50
60 | 250 | 308 | 348 | 380 || 325 [ 371 | 414 | 442 60
70 | 232 | 286 | 324 | 334 || 302 | 331 | 38 | 413 70
80 | 217 | 269 | 304 | 332 || 283 | 330 | 362 | 389 80
9 [ 205 | 254 | 288 | 315 || 267 | 312 | 343 | 368 %
100 | 195 | 241 | 274 | 300 || 254 [ 297 | 1327 | 351 | 100
125 | 474 | 216 | 246 | 269 || 228 | 266 | 294 [ 36 | 128
150 | 139 | .198 | 225 | 247 || 208 | 244 | 270 [ 290 | 150
200 | .38 | 72| ase | s [ s | 212 | 234 [ 253 [ 200
300 | .13 |41 | 60 | 176 | 248 | 74 | 92 [ 208 | 300
400 | 098 | 22| 39| as3 || a28 | as | 67 | .80 | 400
500 | 088 | .109 | .24 | 137 | 15 | 135 | 130 | .62 |. 500
1000 | 062 | .07 | .088 | 097 || 081 | 096 | .106 [ .116 |1.000

116
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Tableau A2: Table de variance du programme d'analyse statistique

TABLE DE VARIANCE POUR LE MODELE:

Y = Bo 4 BaXa + BaXa + ... + BuXw ¢ €

Source de Somme des Degrés de Carré F calculé
varjation carzés liberté moven

vazlatloﬁ

totale L (Y. - ¥) n-1
{5CT) '
varlation n A _ CHR = _
due A& la L (Y. = Y)2 X L (Y - Y)r F = CHMR
régression ! k CHeaw
(SCuae)
Vari{ation - N CHuse =
résiduelle L (Ys - Yau)? n-k-1 C (Y, - ¥,
(SCuaa) ! n-k-1

1
7
[ 7
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De plus, nous évaluons la qualité de 'ajustement de I'équation de régression entre
la variable dépendante Y et 'ensemble des variables explicatives X,. Pour ce faire,
nous utilisons le coefficient de détermination multiple R? qui représente la variation

due a la régression divisée par la variation totale.

Ce coefficient permet d’évaluer la proportion de la variation des Y, autour de la
moyenne Y qui est expliquée par I'ensemble des variables indépendantes X

individuellement significatives qui se définit de la fagon suivante:

R? = 3(Y,- Y2/ 3(Y, -Y)?

avec 0 <R?< 1
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Erreur expérimentale et manque d’ajustement du modéle postulé

L'analyse statistique des données génére des équations de prediction. Ces

équations doivent étre éprouvées a l'aide du test de Fisher avant d'étre validé.

Dans notre planification expérimentale, nous avions prévu de répéter chaque
expérience de maniére a pouvoir vérifier le manque d'ajustement du modéle. Ces
répétitions permettent de subdiviser la somme des carrés résiduelle (SC,,) en

deux composantes:

1) une somme des carrés pour I'erreur expérimentale (SC,,)
2) une somme des carrés pour le manque d’ajustement du modele postulé

(8Cpra)

D’aprés la table de variance du programme d’analyse statistique, la somme des
carrés totale est égale & la somme des carrés due a la régression plus la somme
des carrés résiduelle. Mais, la répétition des expériences donne I'équation

suivante:

SCT = SC,, + SC,, + SCy
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Cependant, la somme des carrés pour le manque d’ajustement est égale a zéro
pour le modéle complet de régression multiple. De plus, avec ce modéle, nous

obtenons directement une estimation de 'erreur expérimentale car:
SCrés = SCerr =€

L'analyse statistique générant une équation de régression simplifiée pour chacune
des variables dépendantes étudiées, la somme des carrés résiduelle ne représente
plus I'estimation de I'erreur expérimentale et son calcul se fait a I'aide de I'équation
suivante:
n; .
SCerr =2 [ ) (YI - Yi)2 ]
1
ou n; : nombre de répétitions pour la valeur X,

Une fois SC,,, calculée, la somme des carrés pour le manque d’ajustement du

modéle simplifié peut étre évaluée par la relation suivante:

SCm.a. = SC;rés - S(Derr
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Ou la valeur de SC,, est prise directement dans la table de variance du
programme d'analyse statistique. On peut donc voir a l'aide du modéle de
prédiction réduit si la partie non expliquée est attribuable a I'erreur expérimentale
ou au manque d'ajustement du modéle. Si ¢'est un manque d’'ajustement qui
prévaut, on introduit une nouvelle variable dans le modéle parmi celles qui n'ont
pas été retenues dans le modéle réduit. Cette variable sera introduite dans le
modele si elle répond au test statistique du Fisher. Dans la premiére partie de nos
travaux, nous avons effectué 12 expériences en deux étapes (trituration et
flottation) répétées une fois chacune pour un total de 48 observations. Il y a donc
24 degrés de liberté pour expliquer l'erreur expérimentale. Ainsi, le logiciel
statistique peut utiliser jusqu’a 23 degrés pour définir les facteurs explicatifs et un
degré pour déterminer la constante B,. Le modéle proposé est un modeéle simplifié
c'est-a-dire que l'introduction des parametres explicatifs se fait un a un par ordre
décroissant de Fisher. Cette fagon de procéder permet de vérifier le manque

d’'ajustement du modéle.
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ANNEXE B

Cette annexe présente toutes les expériences effectuées ainsi que les valeurs
expérimentales obtenues. Les lettres a et b indiquent la répétition des séries. Les
lettres T et F représentent respectivement la trituration et la flottation. Dans la
premiére partie, le blanchiment est réalisé au triturateur a différentes consistances
(tableaux B1 a B4). Dans la seconde partie, la pate est désencrée sans agent de
blanchiment et par la suite blanchie dans une tour externe (tableaux B5 a B8).
Finalement, pour la troisiéme partie, le blanchiment est réalisé au triturateur a la
consistance sélectionnée (10%) dans la premiére partie de notre expérimentation

(tableau B9).
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Partie 1
Tableau B1: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment de la pate
désencrée au triturateur avec 1% de peroxyde (premiére série)

Expériences 1a 2a 3a 4a 5a 6a
Etapes T F T F T F T F T F T F
Temps (min) 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10
Température 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40
(°C)

pH (NaOH) 105 | 90 | 105 | 90 | 105 | 90 | t05 | 90 | 105 | 90 | 105 | 9.0
Oléate de 2 - 2 - 2 - 2 - 2 - 2 -
sodium (%)

cacl, (ppm) - 180 - 180 - 180 - 180 - 180 - 180
Na,SiO, (%) 3.0 - 30 - 3.0 - 30 - 3.0 - 30 .
DTPA (%) 0.3 . 0.3 - 0.3 - 0.3 - 0.3 - 03 -
H,0, (%) 1 - 1 - 1 - 1 - 1 - 1 -
Consistances 2 0.4 5 0.4 75 0.4 10 04 15 0.4 20 04
(%)

Blancheur ISO | 55.1 577 | 578 | 58.8 59.6 59.0 598 | 614 61.3 62.6 59.9 | 60.9
(%)

Luminosité 8182 | 8412 | 8340 | 84.34 | 84.82 | 84.82 | 85.07 | 86.04 | 86.17 | 87.30 | 85.14 | 86.37
(%)

Coordonnée b* | 5.45 7.01 568 | 6.28 6.41 6.96 6.45 | 6.88 7.19 789 | 658 | 7.74
(bleu-jaune)

H,0, résiduel 1.06 1.18 | 080 | 0.76 0.87 0.64 083 | 0.68 0.64 047 | 052 | 043
(%)
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Tableau B2: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment de la pate

désencrée au triturateur avec 2% de peroxyde (premiére série)

Expériences 7a 8a 9a 10a 11a 12a
Etapes T F T F T F T F T F T F
Temps (min) 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10
Température 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40
(°C)

pH (NaCOH) 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0
Oléalte de 2 - 2 - 2 - 2 - 2 - 2 -
sodium (%)

CacCl, (ppm) - 180 - 180 - 180 - 180 - 180 - 180
Na,SiO, (%) 3.0 - 3.0 - 30 - 3.0 - 3.0 - 30 -
DTPA (%) 0.3 - 03 - 0.3 - 03 - 0.3 - 0.3 -
H,0, (%) 2 - 2 - 2 - 2 - 2 - 2 -
Consistances 2 04 5 0.4 75 0.4 10 04 15 0.4 20 0.4
(%)

Blancheur ISO | 553 | 58.0 | 575 | 60.3 | 610 | 624 | 61.7 | 633 | 61.3 | 620 | 62.7 | 62.1
(%)

Luminosité 81.55 | 83.95 | 83.23 | 84.79 | 8535 | 86.13 | 86.43 | 87.55 | 85.92 | 87.29 | 86.57 | 87.42
(%)

Coordonnée b* | 488 | 643 | 553 | 575 | 584 | 617 | 719 | 773 | 6.48 | 842 | 6.39 | 8.44
(bleu-jaune)

H,0, résiduel 197 | 1.61 1.83 | 145 1.74 | 148 | 1.69 1.27 1.32 105 | 1.08 | 1.12
(%)
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Tableau B3: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment de la pate

désencrée au triturateur avec 1% de peroxyde (deuxiéme série)

Expériences 1b 2b 3b 4b 5b 6b
Etapes T F T F T F T F T F T F
Temps (min) 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10
Température 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40
(°C)

pH (NaOH) 10.5 9.0 105 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0
Oléate de 2 - 2 - 2 - 2 - 2 - 2 -
sodium (%)

CaCl, (ppm) - 180 - 180 - 180 - 180 - 180 - 180
Na,SiO, (%) 3.0 - 3.0 - 3.0 - 3.0 - 30 - 3.0 -
DTPA (%) 0.3 - 0.3 - 0.3 - 0.3 - 0.3 - 0.3 -
H,0, (%) 1 - 1 - 1 - 1 - 1 - 1 -
Consistances 2 0.4 5 04 75 04 10 04 15 04 20 04
(%)

Blancheur ISO | 55.7 | 576 | 575 | 59.9 | 60.0 | 599 | 59.4 | 613 | 61.3 | 603 | 609 | 59.7
(%)

Luminosité 82.07 | 83.84 | 82.83 | 84.20 | 8548 | 8582 | 84.70 | 85.44 | 86.03 | 86.58 | 85.78 | 86.17
(%)

Coordonnée b* | 539 | 679 | 587 | 549 | 727 | 792 | 623 | 591 | 676 | 866 | 689 | 874
(bleu-jaune)

H,0, résiduel 097 | 091 | 087 | 080 | 074 | 0.61 081 | 065 | 063 | 057 | 046 | 0.44
(%)
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Tableau B4: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment de la pate

désencrée au triturateur avec 2% de peroxyde (deuxiéme serie)

Expériences 7b 8b 9b 10b 11b 12b
Etapes T F T F T F T F T F T F
Temps (min) 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10 20 10
Température 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40 25 40
(°C)

pH (NaOH) 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0
Oléate de 2 - 2 - 2 - 2 - 2 - 2 -
sodium (%)

CaCl, (ppm) - 180 - 180 - 180 - 180 - 180 - 180
Na,SiO, (%) 3.0 - 3.0 - 30 - 3.0 - 3.0 - 30 -
DTPA (%) 0.3 - 03 - 0.3 - 03 - 0.3 - 03 -
H,0, (%) 2 - 2 - 2 - 2 - 2 - 2 -
Consistances 2 0.4 5 0.4 7.5 0.4 10 04 15 04 20 04
(%)

Blancheur 1ISO | 565 | 586 | 60.2 | 614 | 604 | 606 | 625 | 627 | 614 | 61.3 | 620 | 605
(%)

Luminosité 8257 | 84.42 | 8503 | 86.18 | 85.35 | 86.06 | 86.73 | 87.29 | 86.16 | 87.00 | 86.08 | 86.42
(%)

Coordonnée b* [ 544 | 690 | 6.10 | 709 | 660 | 770 | 699 | 7.84 | 6.95 | 857 | 643 | 8.46
(bleu-jaune)

H,O, résidusel 197 | 167 | 187 | 1.61 175 | 172 | 152 | 113 1.40 123 | 090 | 1.13
(%)
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Tableau B5: Conditions expérimentales de la pate désencrée qui sera blanchie en

un stage dans une tour externe & l'aide du peroxyde et de

I'hydrosulfite

Trituration Flottation

Consistance (%) 10 0.4
Na,SiO, (%) 3.0 -

pH (NaOH) 10.5 9.0
Température (°C) 25 40
Temps (min.) 20 10
Oléate de sodium (%) 2 -

CaCl, (ppm) - 180
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Tableau B6: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment externe au

peroxyde de la pate désencrée (premiére série)

Expériences 15a 16a 17a 18a 19a 20a
Consistances (%) 12 12 12 25 25 25
Température (°C) 70 70 70 70 70 70
Temps (min) 90 90 90 90 90 90
pH initial 10.4 10.6 10.8 10.2 10.4 10.7
pH final 9.1 8.9 9.0 9.1 94 88
Na,SiO; (%) 3.0 3.0 3.0 3.0 3.0 30
MgSO, (%) 0.05 0.05 0.05 0.05 0.05 0.05
NaCOH (%) 0.768 0.864 2.064 0.768 0.864 2.064
DTPA (%) 04 04 0.4 0.4 04 04
H,0, (%) 0.36 1.00 2.00 0.10 1.00 2.00
Blancheur ISO (%) 61.5 67.2 69.7 59.5 68.3 70.9
Luminosité (%) 86.66 89.75 90.79 84.56 89.99 91.12
Coordonnée b* (bleu-jaune) 7.80 7.99 7.57 6.10 7.58 7.17
Opacité (%) 97.1 93.8 91.8 98.1 94.0 91.2
Longueur de rupture (km) 2.51 3.78 4.50 2.1 3.52 4.23
Indice de déchirure 7.03 7.43 6.92 7.47 7.70 6.73
(mN*m%g)

Indice d'éclatement 1.71 1.87 2.24 1.83 1.94 2.26
(kPa*m?g)

H,0, résiduel (%) 0.03 0.35 0.66 0.00 0.23 0.43
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Tableau B7: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment externe au

peroxyde de la pate désencrée (deuxiéme série)

Expériences 15b 16b 17b 18b 19b 20b
Consistances 12 12 12 25 25 25

Température (°C) 70 70 70 70 70 70

Temps (min) 90 90 90 90 90 90

pH initial 10.4 10.6 10.8 10.2 10.4 10.7
pH final 9.1 89 9.0 9.1 9.4 8.9

Na,SiO, (%) 30 30 30 30 30 30

MgSO, (%) 0.05 0.05 0.05 0.05 0.05 0.05
NaOH (%) 0.768 0.864 2.064 0.768 0.864 2.064
DTPA (%) 04 04 04 04 04 04

H,0, (%) 0.36 1.00 2.00 0.10 1.00 2.00
Blancheur ISO (%) 61.7 66.9 69.5 59.4 68.3 70.6
Luminosité (%) 86.90 89.54 90.75 84.57 90.02 90.97
Coordonnée b* (bleu-jaune) 8.05 7.94 7.73 6.21 7.53 7.21

Opacité (%) 95.8 94.7 92.7 98.0 84.0 92.1

Longueur de rupture (km) 3.21 3.57 4.19 2.58 3.60 4,14
Indice de déchirure 7.32 7.31 7.35 7.06 7.68 7.65
(mN*m¥q)

Indice d'éclatement 1.95 1.99 2.26 1.73 2.07 2.16
(kPa*m?/g)

H,0, résiduel (%) 0.03 0.35 0.64 0.00 0.23 0.41
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Tableau B8: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment externe &

I'hydrosulfite de la pate désencrée (premiére et deuxiéme séries)

Expériences 21a 21b 22a 22b 23a 23b
Consistances (%) 10 10 10 10 10 10

Température (°C) 60 60 60 60 60 60

Temps (min) 60 60 60 60 60 60

DTPA (%) 0.4 04 04 0.4 0.4 0.4

pH (H,SO,) 55 55 55 5.5 5.5 55

Na,S.0, (%) 0.3 03 0.5 05 1.0 1.0

Blancheur ISO (%) 61.6 62.0 62.4 64.3 63.3 634
Luminosité (%) 84.67 84.78 85.47 87.03 85.68 85.86
Coordonnée b* (bleu-jaune) 4.31 4.16 5.00 5.88 455 4.68
Opacité (%) 98.0 97.9 97.6 96.8 97.7 97.0
Longueur de rupture (km) 3.55 3.03 3.20 3.38 3.25 3.66
Indice de déchirure 7.05 7.36 7.1 6.94 7.63 7.13
(mN*m%g)

Indice d'éclatement 2.10 2.01 2.14 2.02 2.05 2.12

(kPa*m?g)
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Tableau B9: Conditions et résultats expérimentaux du blanchiment de la péate
désencrée au triturateur a 10% de consistance avec 1 et 2% de

peroxyde (premiere et deuxiéme séries)

Expériences 24a 24b 25a 25b
Etapes T F T F T F T F
Température (°C) 25 40 25 40 25 40 25 40
Temps (min) 20 10 20 10 20 10 20 10
Consistances (%) 10 04 10 04 10 04 10 0.4
pH (NaOH) 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0 10.5 9.0
Oléate de sodium (%) 2 - 2 - 2 - 2 -
caCl, (ppm) - 180 - 180 - 180 - 180
Na,SiO, (%) 3.0 - 3.0 - 3.0 - 3.0 -
DTPA (%) 0.3 - 03 - 0.3 - 0.3 -
H,0, (%) 1.0 - 1.0 - 2.0 - 2.0 -
Blancheur ISO (%) 62.5 61.2 62.0 61.1 64.2 62.2 64.1 61.9
Luminosité (%) 86.03 84.96 85.77 85.26 86.92 85.41 86.98 85.06
Coordonnée b* (bleu-jaune) 5.79 5.14 5.72 572 5.70 4.99 5.84 4.59
Opacité (%) 97.0 97.5 96.9 97.5 95.7 97.7 96.3 97.6
Longuseur de rupture (km) 382 4.19 3.96 4.02 4.17 3.51 4.29 3.70
Indice de déchirure (mN*m%g) 6.03 6.44 6.11 7.49 6.80 7.01 6.76 7.03
Indice d'éclatement (kPa*m¥g) 2.14 2.28 2.15 2.12 2.19 2.10 2.31 2.13
H,0, résiduel (%) 0.73 0.70 0.72 0.63 1.64 1.64 1.63 1.60




