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@ Procédé de préparation d'une feuille fibreuse par vole papetiére en vue d’améliorer les liaisons et la rétertion,
feullle obtenue selon ce procédé et son application notamment dans le domaine du remplacement de I'amiante et

des supports d'impression-écriture.

@ La présente invention a trait & un procédé de prépa-
ration d'une feuille fibreuse par voie papetiére, selon le-
quel le floculant est introduit dans la suspension aqueuse
renfermant ie mélange de base choisi parmi I'ensembie
constitué par (i) les fibres seules quand il n'y a pas de
charge minérale non liante, et (ii) les fibres et la charge
minérale non liante quand celle-ci est présente, avant et
apreés l'introduction du liant organique.

Elle concerne également en tant que produit indu-
striel nouveau la feuille obtenue selon ce procédé.

< Elle concerne enfin 'application de ladite feuiile no-

tamment dans le domaine des revétements (en rempla-
o cement de ['amiante) et des supports d’'impression-écri-
ture. .
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Procédé de préparation d'une feuille fibreuse par voie paperizire

en vue d'améliorer les liaisons et la rétention, feuille obtenue

selon ce procédé et son application notamment dans le domaine du

remplacement de l'amiante et des supports d'impression-écriture.

La présente invention a trait 2 un nouveau procédé de pré-
paration d'une feuille fibreuse par voie papetiére incluant la précipi-
tation de liant et de charges quand celles-ci sont présentes, pour amé-
liorer les liaisons, les propriétés mécaniques, la rétention des charges
et permettre ainsi la diminution des pertes matidres et la pollution des
eaux, Elle concerne également la feuille fibreuse obtenu selon ce procé-
dé et son application notamment dans le domaine des revEtements en rem-
placement de l'amiante et dans le domaine des supports d'impréssion-

écriture,

On sait que les papiers et cartons sont principalement
constitués de fibres cellulosiques nobles (c'est-3-dire provenant no-
tamnent de p8tes de bois résineux et/ou de bois feuillus) en associa-
tion, le cas échéant, avec une charge minérale (notamment le talc, le
kaolin, le carbonate de calcium, le carbonzte de magnésium) et un liamt,
et qu'ils peuvent également renfermer des agents auxiliaires tels que
notamment les agents de collage, les agents de rétention, les agents
anti-slime et les azurants optiques,

Dans le domaine du remplacement de 1l'amiante, on sait que
l'on a proposé, dans la demande de brevet frangais publiéen® 2 357676,
un procédé de préparation d'une feuille fibreuse 2 partir de fibres vé-
gételes ou animales, d'une charge minérale et d'un liant, Or ce procédé
présente de nombreux inconvénients (mauvaise rétention et faibles pro-
priétés mécaniques du produit final, notamment) et n'a pas pu Etre
exploité industriellement, .

Par ailleurs on sait que dans le passé on a préconisé
des solutions techniques faisant appel 3 des agents de rétention par-
ticuliers pour résoudre le probléme de la rétention, voir 2 cet effet
les brevets britanniques n° 1 407 100, 1 378 759, 1 372 146 et 1338513,
et américains n°® 2 657 991 et 3 184 373,
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On sait aussi que les prix de plus en plus élevés des
fibres cellulosiques nobles ont conduit l'industrie papetizre 2
rechercher des produits et matigdres premiéres de remplacement,
Parmi les solutions techniques qui ont été envisagées, on peut
mentionner celles qui consistent 3 augmenter laz teneur en charge
minérale introduite dans la masse pour diminuer la consommation en
fibres, Or, il se trouve que ces solutions engendrent (i) une dimi-
nution sensible des propriétés mécaniques du substrat en feuille (no-
tamment la résistance 2 la traction, la résistancea l'éclatement, et, sur-
tout, la cohésion interne et la rigidité) et (ii) des difficultes auniveau
de la febrication puis de 1'utilisation {(car la fragilité du subtrat en
feuille peut €tre 3 l'origine d'une réduction:des cadences de production
afin d'éviter les casses sur machine et par suite les déchets).
Ainsi, la solution technique proposée par le brevet
frangais n° 1 033 298, qui consiste 2 préparer un papier épais 2
partir de fibres et d'une charge minérale, ne convient pas notam-
ment dans le domaine des supports d'impression-écriture, car elle
conduit & un produit final mou., Par ailleurs, la solution technique
proposée par le brevet américain précité n® 3 184 373, gqui consiste
a2 préparer un support d'impression-&criture 3 partir de fibres,
d'une charge minérale et d'un mélange d'agents de rétention, est .
insatisfaisante en ce sens que les flocs constitués par les fibres
et la charge minérale sont faiblement liés en raison de l'absence
d'un agent liant : de plus, lesdits flocs sont instables et ne sup- s
portent pas les turbulences dans les circuits de t&te de la machine
2 papier, comme indiqué dans ledit brevet américain, colonne 7
lignes 37 et suivantes, s
Selon l'invention on préconise pour résondre le pro- 4
bléme de l'amélioration des liaisons er de la rétention, une nuuvelle
solution technique incluant la précipitation d'un liant et d'une charge

minérale quand celle-ci est présente, et qui repose sur l'utilisation
d'un agent floculant avant et aprés l'introduction dJu liant et qui est

directement utilisable quand on veut augmenter la teneur en charge miné-
rale pour avoir un rapport pondéral charge minérale-fibres élevé, notam-
ment compris entre 2 et 9, ou encore quand on veut améliorer les pro=-

priétés mécaniques des papiers existants, ou enfin quand on souhaite

Yew

augmenter le taux de charge minérale restante d'un papier ayant un
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rapport pondéral charge minérale-fibres cowmpris entre O et 2 sans
affecter ses propriétés mécaniques, 4

Un des buts de l'invention est de proposer un procédé
unique permettant de préparer (a) une feuille fibreuse destinée 2
remplacer 1'amiante dans le domaine des panneaux de revétement,
notamment les panneaux de revEtement de sol, et (b) une feuille
fibreuse destinée 2 Btre utilisée dans le domaine des supportsd'im-
pression-écriture et des papier spéciaux.

Un autre but de l'invention est de proposer un pro-
duit en feuille qui soit imputrescible et/ou ininflammable et qui
présente une bonne stabilité dimensionnelle 2 1'état sec, & l'état
humide et 2 la chaleur, et de bonnes propriétés d'isolation thermi-
que et acoustique, de fagon 3 pouvoir remplacer l'amiante, car l'on
sait que l'utilisation de cette dernidre implique (i) le recours a
des installations compliquées entrafnant des investissements et des
frais de fonctionnement importants et (ii) le respect de rigles de
sécurité et d'hygizne tr2s strictes, pour éviter tout risque d'ab-
sorption ou d'inhalation de fibres et poussitres d'amiante,

Un autre but de l'invention est d'améliorer les pro-
priétés mécaniques des feuilles fibreuses utiles notamment dans le
domaine de l'impression-écriture et plus précisément les deux pro-
priétés importantes que sont la cohésion interne et la rigidité,
Sur le plan technique, on se propose d'améliorer les propriétés
mécaniques des papiers existants, sans modifier la teneur en charge
minérale non liante, et, sur le plan économique, on se propose d'aug-
menter la teneur en charge minérale non liante des papiers et
de pallier les inconvénients de la diminution de l'ensemble des
propriétés mécaniques, notamment la cohésion interne, la rigidité et la
déchirure qu'engendre 1'augmentation de ladite teneur en charge minérale,

Parmi les avantages de l'invention on peut notamment
mentionner les économies de matiere et d'énergie (siccité plus élevée 2
1l'entrée en sécherie des papiers chargés, d'ol séchage plus rupide), et,
en outre, une augmentation de la vitesse de production (notamment dans
la fabrication des roto-offsets).

Parmi les applications du procédé de l'invention on
peut notamment mentionner :
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a) les applications visant le domaine des revBtements
en remplacement notamment de l'amiante, & partir
d'une feuille fibreuse ayant un rapport pondéral
charge minérale non liante-fibres supérieur 2 1,
de préférence compris entre 2 et 9, et avantageu-
sement compris entre 3 et 9 ;

b) les applications visant le domaine des supports

d'impression~écriture et de papiers spéciaux 2

partir d'une feuille fibreuse ayant un rapport

pondéral charge minérale non liante-fibres compris
entre O et 9, et utilisable en tant que support

pour héliogravure, offset, flexographie, typographie,
impression taille-douce, photocopie, papier chéque,
étiquette, couché classique, couché moderne, &dition,
effiches publicicaires (ignifugées ounon ignifugées),
journaux, annuaires, écrirure \manuscrite ou avec ma-
chine 2 écrire;, cahiers, cartonnettes, couvertures, ou
encore support pour reprographie, pour papier diazo,
support sbrasif, anti-adhérent ou stratifié.

Par "feuille fibreuse'" ou encore "substrat en feuille"
on entend ici un matériau composite préparé par voie papetiere et
comprenant des fibres, un liant organique et au moins un floculant;
ce matériau composite pouvant, le cas échéant, comprendre en outre
une charge minérale non liante et un ou plusieurs adjuvants clas-
siques en papeterie,

) Par ""feuille minérale' on entend ici une feuille fi-
breuse particuliére préparée par voie papetiére et comprenant des
fibres, un liant et une charge minérale, et dans laquelle la quan-
tité de charge minérale est relativement importante par rapport a
celle des fibres.

Par "mélange de base' on entend ici un mélange choisi
parmi l'ensemble constitué par (i) les fibres seules quand il n'y

a pas de charge minérale non liante, et (ii) les fibres et la
charge minérale non liante quand celle-ci est présente.
Par "amélioration des propriétés mécaniques' on

m
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entend ici 1l'amélioration des propriétés mécaniques des feuilles
fibreuses existantes, d'une part, et le maintien des éropriétés
mécaniques quand on augmente la teneur en charge minérale non
liante dans lesdites feuilles, d'autre part.

Dans ce qui suit, le rapport pondéral charge minérale
non liante-fibres a été désigné par la lettre R.

Le procédé de préparation selon l'invention d'une
feuille fibreuse en vue d'améliorer les liaisons, la rétention, dans le-
quel on forme une feville par voie humide 2 partir d'une suspension aqueuse
renfermant des fibres, un liant organique, un floculant et, le cas
échéant, une charge minérale non liante, est caractérisé en ce que
le floculant est introduit dans la suspension aqueuse renfermant le

mélange de base avant et aprés l'introduction du liant organique,

Selon un mode avantageux de mise en deuvre, le procédé
de l'invention est caractérisé en ce que l'on uvtilise 0,02 2 10 par-
ties en poids de floculant pour 100 parties en poids du mélange de
base, en ce que 1l'on introduit successivement dans une suspension
aqueuse contenant les fibres 0,01 2 4 parties en poids de floculant,
puis le lient organique, et enfin 0,01 2 6 parties en peids de
floculent, et en ce que l'on forme 2 partir de la suspension résul-
tante une feuille que l'on essore et séche, puis, =i nécessaire,
soumet 3 au moins un traitement complémentaire,

En d'autres termes, on opére selon un procédé en deux
stades

au stade 1, on prépare une suspension aqueuse en
introduisant successivement 100 parties en poids de mélange de
base, 0,01 2 4 parties en poids de floculant, le liant organique
et 0,01 2 6 parties en poids de floculant, puis forme une feuille
que l'on essore et séche ;

au stade 2, on soumet,si nécessaire, la feuille
ainsi obtenue 3 au moins un traitement complémentaire.

D'une maniére générale, le traitement complémentaire
du stade 2 est fonction de 1'application envisagée, puisque la
feuille obtenue au stade 1l peut &tre utilisée comme support de

base pour tout type de traitement de surface (traitement mécanique,
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tel que lissage, calandrage ou grainage ; ou traitement chimique
tel que surfagage ou couchage sur machine ou hors machine 2 papier).

Du point de vue pratique pour préparer notamment un
support d'impression-écriture et un produit destiné au remplacement
de l'amiante, il est préféré de mettre en oeuvre le stade 1 puis
le stade 2.

Une charge minérale non liante peut &tre introduite
dans la suspension aqueuse contenant les fibres. Selon l'invention,
R sera compris entre 0 et 9,

Toutes les fibres conviennent pour 1l'élaboration de
la feuille minérale selon l'invention, 2 l'exclusion, bien entendu,
des fibres d'amiante en raison des difficultés mentionnées plus
haut m@me si leur utilisation ne souldve aucun probléme technique,
Parmi les fibres que l'on préconise, on peut notamment citer les
fibres organiques naturelles (telles que les fibres cellulosiques,
les fibres de cuir, les fibres végétales) et synthétiques (telles
que les fibres de polyamides, de polyzlkylénes et de polyesters),
et les fibres minérales (telles que les fibres de verre, de céra-
mique; de sulfate de calcium et de carbome). On peut bien entendu
utiliser des mélanges de ces fibres ainsi que les fibres de récu-
pératicn de vieux papiers et de textiles, Les fibres utilisables
ont 0,12 8mm de longueur (par exemple : 0,2-3 mm pour les fibres

cellulosiques, 3-6 mm pour les fibres de verre et 0,1-0,3 mm pour

‘les fibres de laine de roche), L'utilisation de fibres de sulfate

de calcium et en particulier de fibres de gvpse aciculaire demande
au préalaeble une saturation des eaux de dilution en sulfate de cal-
cium (2 2 3 g/1) afin de ne pas dissoudre lesdites fibres dans la
suspension du mélange de base.

A titre d'illustration un certain nombre de fibres
utilisables a été donné dang le tableau I, Les fibres cellulosiques
utilisées seules ou en association avec d'autres fibres auront un
degré SCHOPPER-RIEGLER (S.R.) compris entre 15 et 65.

Les fibres préférées sont les fibres cellulosiques, car,
bien que relativement onéreuses, elles sont encore moins chéres que

les autres fibres. Selon un mode préféré de réalisation on pré-
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conise d'utiliser des fibres cellulosiques en associati;n avec des
fibres de polyalkyléne (notamment polyéthyléne et polypropylene).
L'utilisation de fibres de polyalkylzne permet de renforcer la
solidité de 1l'ensemble (cohésion interne notamment) et la sta-
bilité dimensionnelle, En effet, ces fibres qui fondent ou se ramol-~
lissent 3 120-200°C permettent de renforcer les caractéristiques
mécaniques (adhésion 2 1l'état sec et 2 1'état humide, stabilité
dimensionnelle), de conférer au papier une certaine épaisseur (ce
qui, pour une épaisseur et un grammage donnés, réduit les colts
matieres), de diminuer la quantité de liant et, le cas échéant, la
quantité de fibres de verre a utiliser, notamment dans la réali-
sation de panneaux de revetement, de favoriser 1l'égouttage (plus
grande vitesse, meilleurcolit de production) lors de la formation

de la feuille, et de diminuer le peluchage (notamment pour éviter
les points durs et les irrégularités de surface). Le traitement

32 chaud (2 120-200°C environ pendant 4 2 2 minutes environ) des
feuilles minérales renfermant des fibres de polyalkyléne peut E&tre
effectué sur la machine 2 papier, ou chez l'utilisateur (par exemple
pendant le séchage de 1l'enduction vinylique de 3 minutes 2 180°C)
hors machine a3 papier.

Parmi les mélanges de fibres renfermant des fibres de .
polyalkyléne on pourra avantageusement faire appel aux mélanges
fibres cellulosiques-fibres de polyéthyléne (75:25) en poids et
(16:9) en poids, au mélange fibres cellulosiques-fibres de poly-
éthylene-fibres de verre (16:9:2) en poids, et au mélange fibres
cellulosiques-fibres de polyéthyléne-fibres de laine de roche .
(16:8:3) en poids,

Le liant 2 utiliser au stade 1 est un liant orga-
nique d'origine naturelle ou synthétique car les liants minéraux
et les ciments présentent l'inconvénient d'avoir une durée de prise
longue, Le liant organique assure la liaison des constituants de la
feuille fibreuse entre eux, peut renforcer les propriétés physiques
de la feuille fibreuse et joue le rBle d‘'agent de rigidification,
Parni les liants qui conviennent on peut notamment citer ceux du

tableau III ci~-apres,
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De fagon avantageuse on utilisera 0,2 2 30 parties en
poids sec de liant pour 100 parties en poids du mélange de base.
Par exemple, pour 100 parties en poids du mélange de base ou pourra
utiliser (i) 0,2-15 (et avantageusement 1,5-5) parties en poids de
liant quand R est inférieur 2 2 et en particulier dans le cas des
papiers classiques od R est compris entre 0,2 et 0,7, et (ii) au
plus de 30 parties en poids de liant quand R est compris entre 2
et 9, notamment 2 3 15 parties en poids de liant,

Dans le domaine des supports d'impression=-écriture
et des papiers spéciaux, le liant le plus intéressant est l'amidon
qui est un produit constitué d'une substance polymére 2 chafne
linéaire, l'amylose, et d'une substance polymére tridimensionnelle,
l'amylopectine, et plus particulidrement l'amidon renfermant 50 2
6 000 motifs aﬁhydroglucose (dans le polymére linéaire) par molé-
cule, tel que la fécule native (notamment obtenue 2 partir de la
pomme de terre) et l'amidon de mafs natif, qui renferment 100 2
6 000 motifs anhydroglucose (dans le polymere linéaire) par molé-
cule, et les amidons modifiés par voie chimique ou enzymatique
(esters phosphoriques d'amidon carboxyméthylé, et amidon dégradé
enzymatiquement) qui renferment de 50 2 3 000 motifs anhydroglucose
par molécule, Ces amidons réagissent, soit avec les ions aluminium,
soit avec les floculants cationiques synthétiques mentionnésci-
aprés, pour former un complexe qui a une bonne affinité pour 1la
fibre et la charge. On peut également utiliser des amidons modi-
fiés ioniquement,

) L'amidon ayant 50 2 6 000 motifs anhydroglucose (dans
le polymére linéaire) par molécule, est le liant préféré en ce sens
que (i) il contribue de fagon surprenante 2 l'obtention de la rigi-
dité, du "claquant" et du "sonnant' du papier (il joue le rble
d'agent de rigidification ce qui est inportant car l'on sait que
1'augmentation de la charge introduite dans le support nuit entre
autres choses 2 la rigidité du papier : um papier trop mou "passe
mal"™ sur une offset rapide), (ii) il remplace avantageusement les
latex qui sont des liants chers, et (iii) facilite le repulpage

des cassés,

S
.

-
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Dans le domaine des revétements les liants préférés
sont 1'amidon comme indiqué ci-dessus, et surtout les latex, notamment les
latex acryliques tels que L9 et L10 et les latex styréne-butadiéne
tels que L12 et L13 (voir tableau III),

Il est essentiel que, lors de la mise en oeuvre du

stade 1, 1le floculant soit introduit avant et aprés l'ajout du

liant, Avant l'ajout de liant, il permet (i) la cationisation des
fibres et, quand une charge minérale non liante est présente, la
précipitation de ladite charge sur les fibres, et (ii) la flocula-
tion du liant quand celui-ci est incorporé au mélange constitué par
les fibres et le floculant ou par les fibres, la charge et le flo-
culant, Aprés l'ajout du liant, il complaéte la floculation de celui-
ci, renforce la cohésion des flocs, améliore la rétention globale
et favorise 1l'égouttage,

Bien entendu, on peut utiliser, soit le m&me agent
floculant avant et aprés l'ajout de liant, soit encore des agents
floculants différents, soit enfin des mélanges d'agents floculants.

Parmi les floculants qui conviennent, on peut notam-
ment mentionner les sels métalliques tels que notamment les sels
d'aluminium, de fer (I1), de fer (III), de zinc et de chrome tels
que les halogénures, sulfates et phosphates, et les autres substances
indiquées dsns le tableau IV ci-aprés, Le floculant préféré selon
l'invention est le polychlorure d'aluminium qui est une substance
également connue sous le nom d'hydroxychlorure d'aluminium, ayant
pour formule générale (HO)yAlxclz_y_x et qui est notamment commer=-
cialisé par la Société Péchiney-Ugine-Kuhlmann sous le nom de mar-
que de 'WAC", ’
Les charges minérales non liantes qui sont introduites,
le cas échéant, au stade 1 selon l'invention, sont celles qui sont
couramment utilisées dans 1l'industrie papetidre et ont un diamétre
de particules inférieur ou égal 2 80/u. Conviennent notamment les
charges minérales données dans le tableau II ci-aprés. La charge
préférée est constituée ici par le carbonate de calcium, le talec,

le kaolin et leurs mélanges, le diamétre des particules étant avan-

tageusement compris entre 2 et SO/u. Sans sortir du cadre de 1l'in-
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10

vention, on peut utiliser une charge enrobée au moyen d'une sub-
stance polymére améliorant la rétention de ladite charge ; a cet
effet, on peut utiliser des charges enrobées et pr&tes 2 1l'emploi,
ou encore procéder 3 l'enrobage des charges avant leur incorpora-
tion dans la suspension aqueuse des fibres.

Comme indiqué plus haut la quantité de charge minérale
non liante pourra &tre fonction de 1'application envisagée.

Par exemple on pourra obtenir une feuille fibreuse
ayant un grammage notamment compris entre 350 et 800 g/mz, destinée
a2 8tre utilisée dans le domaine des revEtement en remplacement de
l'amiante quand R est compris entre 2 et 9 et avantageusement 3 et 9.

Par exemple également on pourra obtenir une feuille
fibreuse ayant un grammage compris entre 40 et 400 g/mz, notamment 40-
200 g/mz, destinée 3 8tre utilisée dans le domaine des supports d'impres-
sion-écriture et des papiers sbéciaux, quand R est compris entre 0 et 9 et
avantageusement entre 0,2 et 9, Sont inclus dans ce cas les papiers
classiques qui ont un R compris entre 0,2 et 0,7 et dont on amé-
liore les propriétés mécaniques selon l'invention, d'une part, et
les papiers treés chargés ayant un R compris entre 2 et 9 et avan-
tageusement 3 et 9 pour lesquels, selon l'invention, on a remplacé
une grande partie des fibres par une charge moins ch2re que lesdites
fibres tout en réglant favorablement le probléme technique de la
rigidite,

D'autres adjuvants classiques en papeteries peuvent
intervenir, le cas échéant, au stade 1, tels que par exemple les
agents hydrofugeants (&galement appelés agents de collage), les
agents antibiotiques, les agents lubrifiants, les agents anti-mousse
pu brise-mousse, les azurants optiques, les colorants de nuangage. Parmi
les adjuvants qui conviennent on peut notamment citer les agents hydrofu~
geants du tableau V et les agents auxiliaires tels que les sub-

stances A7 (azurant optique) et Al0 (anti-mousse) du tableau VII,
Selon une caractéristique de l'invention, l'agent hydro-

fugeant est introduit au stade 1 aprés le liant organique et avant la
2eme fraction du floculant., La quantité d'agent hydrogugeant peut
8tre comprises entre 0,05 et 10 parties, avantageusement entre

0,05 et 5, et de préférence entre 0,1 et 3 parties en poids sec pour
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100 parties en poids du wélange de base, les. agents hydrofugeants
préférés étant les substances Hl et H4 du tableau V.

Si nécessaire, on introduit au stade 1, en méme

~temps que l'agent hydrofugeant ou aprés celui-ci, au moins un

agent auxiliaire choisi notamment parmi 1l'ensemble constitué

par les agents de résistance 2 1'état humide (0,1 2 5 parties en
poids pour 100 parties en poids du mélange de base), les agents
anti-mousse (0,05 a 0,2 partie en poids pour 100 parties en poids
du mélange de base), les azurants optiques (0,1 2 0,3 partie en
poids pour 10O parties en poids du mélange de base), les colorants
de nuangage (en quantité suffisante) et, le cas échéant, les agents
lubrifiants (0,2 8 5 parties en poids pour 100 parties en poids du
mélange de base : par exemple 0,2 A 3 parties en poids si R est
faible, et 1 2 5 parties en poids si R est relativement plus &levé).

La feuille obtenue au stade 1 est soumise, si néces-
saire, & un ou plusieurs traitements complémentaires, sur machine
3 papier ou hors machine 2 papier, pour notamment :

A) améliorer l'aspect, l'uni de surface, augmenter (le
cas échéant) la résistance superficielle et uniformiser les propriétés
porométriques de la feville pour unemeilleure aptitude2 1'impression ;

B) diminuer le pouvoir absorbant vis-3-vis de 1'eau,
et éventuellement des solvants et des plastifiants ;

c) ﬁbtenir une blancheur et/ou une opacitéet/ou une
brillance plus élevée ;

D) renforcer les propriétés mécaniques 2 1l'étar sec °*
et/ou humide ;

E) augmenter la rigidité ; et

F) obtenir les propriétés particulidres telles qu'igni-
fugation, anti-adhérence, ingraissabilité, thermoscellalilité, et des
effets spéciaux tgls que effets barrizres et imputrescibilité (résis-
tances aux champignons et aux bactéries),

Les moyens 2 mettre en oeuvre, dans ce but, sont no-
tamment la size-press ou presse encoleuse, les coucheuses A rouleaux
(roll coater, reverse roll), les coucheuses 2 lame métallique, 23 lame

d'air, ou encore les coucheuses 2 racle. A ces moyens, s'ajoutent
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les moyens de transformation de l'aspect de surface (lissage, calan-
dage et/ou grainage),

D'une manigre générale le stade 2 est caractérisé
en ce que l'on apporte au moins une substance choisie parmi 1l'en-
semble constitué par les charges minérales, les liants organiques
et les adjuvants classiques en papeteries tels que notamment les
agents d'encollage, les agents dispersants, les pigments, les
agents fluorescents, les colorants de nuangage, les agents lubri-
fiants, les agents modificateurs de viscosité, les agents anti-
mousse, les agents insolubilisants et les antibiotiques.

Bien entendu le stade 2 est mis en oeuvre en fonc-
tion des objectifs recherchés. Pour l'impression-écriture on vise
en particulier l'uni de surface et la qualité de 1l'imprimabilité,
Pour la fabrication de papiers spéciaux on vise certaines propriétés
telles qu'ignifugation, imputrescibilité, résistance aux huiles,
hydrophobie, thermoscellabilité, anti-adhérence, colorations, con-
ductivité et résistivité, résistance a 1l'éradication chimique et
physique, effet barriére vis-2-vis des solvants, des cires et des
paraffines, Pour le remplacement de l'amiante on recherche notam-
ment la diminution du pouvoir absorbant vis-3-vis de l'eau,des sol-
vants et des plastifiants, la stabilité dimensionnelle, 1‘imputres-
cibilité et, le cas échéant, l'ignifugation.

Du point de vue pratique on utilisera au stade 2 au
moins un liant notamment un liant du tableau VI donné ci-aprés, et,
le cas échéant, au moins une substance choisie parmi les charges
minérales non liantes (telles que décrites ci-dessus au stade 1)
les agents auxiliaires (tels que ceux donnés dans le tableau VII
ci-aprés), et les adjuvants spéciaux (tels que ceux donnés dans le
tableau VIIIci-aprés).

Au stade 2, parmi les produits qui conviennent pour
améliorer les qualités d'imprimabilité de la feuille fibreuse, on
peut citer pour le surfagage ou l'encollage, notamment les dérivés
cellulosiques comme les amidons, la carboxyméthylcellulose, 1'éthyl-
cellulose, les alginates, les liants naturels ou synthétiques, tels

que l'alcool polyvinylique, la gélatine, la caséine, les dextrines
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les polyméres ou copolyméres en émulsion. Ces produits peuvent &tre
combinés 2 un agent d'encollage classique de la papeterie comme

les alkylcétenes diméres, les émulsions de cires et/ou de paraffine,
les dispersions de matieres plastiques styréniques, acryliques,
vinyliques, acrylonitriles, styréne-butadiéne, les complexes de
chrome trivalent d'acide stéarique ou acides gras saturés, les
organo-polysiloxannes, .

La feuille fibreuse peut &tre, au stade 2, enduite
une ou plusieurs fois, sur une ou deux faces avec une couche pig-
mentée. Parmi les produits qui conviennent pour la réalisation du
bain de couchage, on peut notamment citer : les charges classiques
de la papeterie comme celles du mélange de base, Pour cet usage,
les particules doivent &tre plus fines : on utilisera de préférence
des pigments avec 70 & 95% de particules inférieures ou égales 2
5/u. Ces charges sont généralement préalablement dispersées avec
des dispersants minéraux (polyphosphates de sodium) et/os des dis-
persants organiques (polyacrylates notamment), et doivent_Etre
assbciées 2 un ou plusieurs liants naturels ou synthétiques.

La quantité de matiére séche déposée au stade 2 peut
@tre variable, et comprise notamment entre 1 et 150 g/mz, compte
tenu des différents moyens d'enduction utilisables et des proprié-
tés finales requises, A titre indicatif, en size-pressnon pigmentée,
on pourra appliquer 1 2 10 g/m2 de matiéres séches, Par couchage
pigmenté avec une racle Champion on pourra gppliquer entre 3 et
30 g/m2 de matiéres séches sur une face en un seul passage. Sur
une lame d'air on pourra appliquer 5 a 40 g/m2 de matiéres séches
sur une face en un seul passage. .

En lame trafnante rigide ou souple, on pourra appli-
quer 5 2 40 g/m2 de matilres séches sur une face en un seul pas-
sage,

Parmi les produits qui conviennent pour diminuer le
pouvoir absorbant vis-2-vis de l'eau, et éventuellement des solvants
et des plastifiants, on peut notamment utiliser les agents d'encol-
lage classiques de la papeterie déj2 mentionnés ci-dessus,

Parmi les produits qui conviemnnent pour renforcer les
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caractéristiques physiques 3 1'état sec et/ou humide on peut notam-
ment utiliser les liants naturels ou synthétiques, et les agents de
résistance 3 1'état humide déja mentionnés ci-dessus.

Parmi les produits qui conviennent pour améliorer les
propriétés d'ininflammabilité en favorisant au contact de la flamme
la formation d'une structure charbonneuse, on peut notamment citer
les composés azotés (en particulier les résines urée-formol et mé-
lamine-formol) les dérivés du bore (en particulier, le borate d'am-
monium, l'acide borique et ses sels métalliques) le sulfamate d'am-
monium et les dérivés d'antimoine, Bien entendu, 1l'agent d'ignifu-
gation renforce, si nécessaire, les propriétés de résistance au
feu qui sont conférées par lacharge minérale introduite au stade 1, et,
le cas échéant, par la charge minérale introduite au stade 2. De fagon avan-
tageuse, onutilisera 22 15 partie en poids d'agent d'ignifugation pour
100 parties en poids de feuille fibreuse 2 traiter.

Parmi les produits qui conviennent pour améliorer
l'anti-adhérence, on peut notamment citer les orgzno-polysiloxannes,
les complexes de chrome trivalent d'acide stéarique ou acide gras
saturés et les cires, De fagon avantageuse, on utilisera 0,1 a 5 g
d'agent anti-adhérent par m2 de feuille fibreuse 2 traiter,

Parmi les produits qui conviennent pour améliorer
l'ingraissabilité, on citera cotamment le phosphate d'ammonium bis=-
(N-éthyl-2-perfluoroalkyl-sulfonamide d'éthyle)}(nom commercial :
Scotchban) De fagon avantageuse, on utilisera 0,5 2 1% en poids
d'un tel agent par rapport au poids de la feuille fibreuse 2 traiter.

Les propriétés barriéres et/ou thermoscellables de la
feuille fibreuse peuvent &tre obtenues par enduction 1 ou 2 faces
avec des polymeres ou copolyméres en émulsion et notamment avec
les copolyméres éihyléne-acétate de vinyle, les copolyméres acry=-
liques, les copolymires de chlorure de vinylidéne,

La résistance au développement des moisissures et

des champignons peut @tre obtenue par un traitement complémentaire
en surface avec un agent bactéricide et/ou fongicide classique de
la papeterie,

Gr&ce au stade 1, on obtient par voie papetigre une
feuille fibreuse 3 partir de fibres, d'un floculant, d'un liant, et
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le cas échéant, d'une charge minérale, caractérisée en ce qu'elle

renferme :

- 100 parties en poids d'un mélange de base choisi parmi l'ensemble
constitué par (i) les fibres seules quand il n'y a pas de charge
minérale non liante, et (ii) les fibres et la charge minérale
non liante quand celle-ci est présente ;

- 0,02 8 10 parties en poids d'agent floculant ;

- 0,2 3 30 parties en poids de liant ; et le cas échéant,

- 0,05 & 10 et avantageusement 0,05 & 5 parties en poids d'agent
hydrofugeant ;

et en ce que le rapport pondéral (R) charge minérale non liante-

fibres est compris entre O et 9.

Apreés le stade 2, on obtient une feuille fibreuse

a laquelle on 2 notamment apporté par enduction,imprégnation au

moins un liant et,le cas échéant, au moins une substance choisie

parmi les charges minérales non liantes, les agents auxiliaires
et les adjuvants sgpéciaux. -
Le meilleur mode de mise en oeuvre du procédé de

1'invention a été décrit ci-apres.

Stade 1.

On met les fibres en suspension 2 10-50 g/l et en
particulier 3 30-50 g/l dans de l'eau [si on utilise des fibres
cellulesiques celles-ci auront été préalablement défibrées et
raffinées 2 un degré S,R. de 15 2 65 (par exemple un S.R. de 15
a2 60 et avantageusement de 15-15,5 3 40-45 quand R est compris
entre 2 et 9, et un S.R. de 30 2 65 quand R est inférieur a 2 et
notamment compris entre 0,2 et 0,7); si on utilise des fibres de
sulfate de calcium celles-ci seront mises en suspension dans de
1'eau saturée en sulfate de calcium (2 2 3 g/1) et toutes les eaux
de dilution seront également saturées en sulfate de calcium ; si
on utilise des fibres d'une autre nature (fibres minérales et
fibres organiques synthétiques), celles-ci seront soit défibrées sé-
parément, soit dispersées sous forte agitation dans un cuvier renfer-
mant les fibres cellulosiques raffinées ; pour certaines applications
ou le degré S.R. n'est pas trés élevé (S.R. inférieur 2 35) il peut
€tre avantageux de raffiner ensemble les fibres cellulosiques et les
fibres organiques synthétiques. La charge ﬁinérale sous forte agita-
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tion est mise en suspension dans l'eau 2 300-600 g/l dans une deuxizme
cuve puis mélangée avec les fibres dans un rapport pondéral charge-
fibres compris entre 0,2 et 9 (une partie de la charge minérale peut
provenir, le cas échéant, de la réinsertion de papiers déja chargés
tels que les vieux papiers et les cassés machine), On obtient ainsi

le mélange de base,

Le floculant minéral ou synthétique généralement ca-
tionique est dilué dans de l'eau de 1 a2 10 fois, puis est introduit
dans le mélange constitué par les fibres et la charge minérale non
liante, 2 la dose de 0,01 2 4, notamment 0,01 2 3 parties en 1l'état
pour 100 parties en poids du mélange de base, On utilisera avanta-
geusement un floculant minéral et de préférence le polychlorure d'alu-
minium,

Le liant, de préférence l'amidon natif pour 1l'applica-
tion impression-écriture, aprés avoir été préalablement cuit a 80-950°C,
ou un latex en émulsion aqueuse (pour l'application revEtement, est
alors incorporé dans le mélange sous agitation, 2 une concentration
comprise entre 15et 100 g/l soit en discontinu, soit de préférence,
en continu, dans les circuits de téte avant les autres adjuvants,
Peuvent &tre alors incorporés, soit en discontinu dans un cuvier de
mélange, soit en continu dans les circuits de t&te : un agent d'hy~-
dro fugation, un agent d'azurage, un ou des colorants de nuangage, un

agent anti-mousse, ou brise-mousse, et éventuellement le lubrifiant,
On incorpore de nouveau avant la caisse de téte,

l'agent floculant (a2 la dose de 0,0l a 6, notsmment de 0,01 2 5 par-
ties en poids, pour 100 parties en poids du mélange de base) qui,
générélement a ce stade, est encore un floculant minéral, notamment
le polychlorure d'aluminium qui a un r8le important sur la flocula-
tion, la rétention et l'égouttage. Ces deux derniéres propriétés peu-
vent &tre, le cas échéant, améliorées en ajoutant également un agent
de rétention classique de la papeterie,

Les additifs suivants : agents de résistance 2 1l'état
humide et antibiotiques (bactéricides et/ou fongicides) sont préfé-
rentiellement introduits dans le mélange de base avant le liant,

La suspension résultante est essorée sur une toile dfune
machine 2 papier, La nature de la toile aura un r8le important sur la
rétention en fonction du grammage de la feuille minérale et de la

/
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vitesse de fabrication. On peut par exemple utiliser des toiles

avec des armatures tissu uni, tricot, retors simple. On pourra uti-
liser par exemple des toiles de tissu uni 28 x 22 cm, 28 x 24 cm,

32 x 26 cm, 36 x 32 cm, ou des toiles maillon 26 x 25 cm, 28 x 27 cm.
Pour le remplacement de l'amiante et pour des épaisseurs de maté-
riaux supérieures 2 400/u, l'essorage pourra &tre effectué sous une
charge linéaire faible de 0,5 2 35 kg/cm.

Apres formation de la feuille, on procéde a un pres-
sage classique en partie humide au moyen d'une ou plusieurs pres-
ses coucheuses, presses montantes, presses offset ou presses mul-
tiples, les presses étant habillées ou nues, puis au séchage,

La feuille fibreuse obtenue au stade 1 peut avoir
un grammage variable en fonction des applications recherchées. Cn
pourra avoir einsi un grammage compris entre 40 et 800 g/mz. On
observe que la feuille fibreuse du stade 1 est séchée beaucoup
plus rapidement qu'une feuille de papier cellulosique classique,
En effet, 11 est possible de gagner, d&s les premiers sécheurs,
plus de 20 points de siccité, Cet avantage est tréds appréciable
et permet un gain substantiel de production et une diminution de
la consommation d'énergie.

Stade 2,

On soumet la feuille obtenue au stade 1 2 un ou
plusieurs traitements sur machine & papier ou hors machine 3 pa-
pier.

Les quantités de matiedres déposées sur la feuille
fibreuse au cours de ces traitements de surface sont trés variables
et dépendent &videmment des objectifs recherchés et des moyens de’
fabrication mis en oeuvre, Dans les applications traditionnelles
d'impression-écriture, ces traitements de surface peuvent &tre du
type de ceux couramment employés sur les supports cellulosiques,
Pour les applications spéciales, leur neture sera fonction des
propriétés souhaitées. En général, on utilisera des bains aqueux
de 10 2 600 g/l.

D'autres avantages et caractéristiques seront mieux
compris 2 la lecture qui va suivre d'exemples non limitatifs mais

donnés 2 titre d'illustration,
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Exemple 1.

Stade 1.

On prépare une suspendion de fibres de gypse acicu-
laire de 1,5 mm de longueur moyenne 2 une concentration de 10 a
50 g/l dans de l'eau saturée en Caso4 (environ 2 3 3 g/1) et de
fibres cellulosiques (pulpées et raffinées pour un niveau d'en-
graissement de 15 2 35 dégrés S.R.). Pour 100 parties en poids
d'un mélange de base [comprenant_Z a 9 parties en poids de charge
minérale (kaolin) et 1 partie en poids de fibres (55 2 90% en
poids de fibres de gypse aciculaire et 45 2 10% en poids de fibres
cellulosiques)] on introduit successivement les additifs suivants

pour fabriquer une feuille sur machine 2 papier :

floculant PS...i.ivviecenencnnvereanonennas 2 parties en poids
liant 1L8......... Cheeessesenraeseessanans 0,5 partie en poids
liant LO....iivrieneevenennnosasnons ceens 20 parties en poids sec
hydrofugeant H5.,........... ceeaneas e 1 partie en poids
anti-mousse AlO........cvivinee.n Ceceaens 0,1 partie en poids
floculant Pl

(permet de régler le pH a 6-7)....... eeee 0,5 partie en poids
floculant Pl8....cciiuivreninnnnanaoenns . 0,5 peartie en poids
floculant P2....iivieeieerevenoanonncnanas 0,5 partie en poids
lubrifiant A9, .. .viiiriniienirnnennnnerees 0,5 partie en poids

et

1,4-bis-(bromoacétoxy)-2-buténe
(bactéricide),............ Ceeeeanaes o 500 g pour 1 tonne de

, matériau fabriqﬁé
8-hydroxyquinoléinate de cuivre

{fongicide)...... craesees rssesenaa teee 500 g pour 1 tonne de
matériau fabriqué
Sulfate de calcium.....cc0vvnes ceseseen pour saturationa 2-3 g/1 /
de toutes les eaux de /
diletion.

Remarque : le bactéricide et le fongicide sont incorporés de préfé-
rence au mélange de base avant le floculant (l&re fraction) et le
liant,

On essore faiblement en partie humide puis s&che, On

fabrique ainsi une feuille souple de 350 2 800 g/mz.
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Stade 2.

La feuille ainsi obtenu est imprégnée au moyen d'un
bain aqueux comprenant 200 2 400 g/l de la formulation suivante :
agent ignifugeant [sulfamate d'ammonium-

phosphate d'ammonium-borate d'ammonium

(1:1:1) en poids] S7...vvvveennnnnne 100 parties en poids

émulsion de paraffine......... cesens 3 34 20 parties en poids

hydrate d'alumine......... Cieeevennn 10 3 50 parties en poids

A2 i i i i e Pereaas e 0,3 2 0,5 partie en poids

agent anti-mousse............ove0n0e 0,1 2 0,3 partie en poids
et

méthyléne-bis-thiocyanate.,.., 1 500 & 2 500 g pour 1 tonne de

matériau fabriqué
2-(thiocyanométhylthio)-

benzothiazole...... I 1 500 2 2 500 g pour 1 tonne de
matériau fabrigqué

lLa reprise souhaitée est de 20 2 50 g/m2 aprés
séchage, Le matériau ainsi obtenu peut &tre, le cas échéant,
légérement lissé., On obtient une feuille minérale ayant des
propriétés ignifuges et utile dans le domaine du renplacement
de l'amiante,
Exemple 2.

Stade 1,

A partir de 100 parties en poids du mélange de base
[talc-fibres cellulosiques dans le rapport pondéral (3:1) a (9:1)]

et des additifs suivants :

colorant direct............ ceitsacanes 0,2 partie en pcids
agent floculant PS........ccvuuennn .o 3 parties en poids
liant L12...cievencnnnsnes seeean ceeseae 15 parties en poids
hydrofugeant Hl.......... teeviteasanas 0,2 partie en poids
floculant Pl8.............. ceeenans .o 0,4 partie en poids
floculant P5..... ceaeee Cesebreenaneaae 0,2 partie en poids
anti-mousse..... Cecssetcrcsseresasanns 0,1 partie en poids
lubrifiant All.......cc0vuunn. 0,5 partie er poids

S€cC
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et
disulfure de tétraméthylthiourée ........ 500 g pour 1 tonne de
matériau fabriqué

p-hydrobenzoate d'alkyle (en C2—C3) «ee. 500 g pour 1 tonne de
: matériau fabriqué
on fabrigue une feuille de 350 & 800 g/m2 aprés essorage et séchage.
Stade 2
La feuille ainsi obtenue est imprégnée au moyen d'un

bain agqueux comprenarnt 300 & 500 g/1 de la formulation suivante :

charge C 9 ..iviieectenssnesacacnna 100 parties en poids
agent dispersant Al ......ci000nen 0,15 paitie en poids
liant L 16 .. eivesensscvannsanas 0,2 partie en poids
ignifugeant S 7 ... .0ve.... ceenens 30 partiecs en pcids
antimousse A 10 ..iiveiievccnconans o,1 partie en poids
auxiliaire A 3 ..ccieiiinicarenese 10 parties en poids
hydrofugeant H 2 ..i.ceinnrnas ceens 5 parties en poids
agent lubrifiant A 8 ............. 2 parti¥sen poids
et

2~{4~thiazolyl)-benzimidazole ...... 1500 &2000 g pour 1 tonne
de matériau fabriqué

1,4-bis- (bromoacétoxy)~2-buténe ..... 1500 & 2000 g pour 1 tonne
de matériau fabrigué.

La reprise souhaitée est de 10 & 50 g/m2 (en matiére
séche). On obtient un produit de remplacement de l'amiante ayant des

propriétés ignifuges.

EXEMPLE 3
La feuille obtenue au stade 1 de l'exemple 2 est traitée
au moyen d'un bain d'imprégnation aqueux renfermant 200 & 400 g/l de
la formulation suivante : ‘
liant L 10 v.ccveeervecesceeceasasss 100 parties en poiés
charge € 2 .iecescesecscsscecsesssss 40 parties en poids
agent antimousse A 10 ....0000040... 0,1 partie en poids
hydrofugeant H 2 «.cvvvuveereenensse 5 parties en poids
lubrifiant 8 9 ..eceeccecrrencerannns 2 parties en poids, et,

2~ {thiocyanométhylthio)~benzothia-
ZOlE it racsevernnreanaseasscasransa1500 & 2000 g pour | tonne
de matériau fabriqué.
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zinc pyridinethione .......... 1500 & 2000 g pour 1 tonne de
matériau fabriqué

La reprise souhaitée aprés séchage est de 20 & 40 g/m2.
On obtient un produit utile pour le remplacement de l'amiante et non

ignifugé.

EXEMPLE 4

On disperse du talc (500 g/1) de l'eau sous forte agi-
taticn, puis on l'incorpcre dans une dispersion de fibres cellulosi-
cues raffinées & un degré S.R. compris entre 15 et 3S5. Pour 10C nar-
ties en poids d'un mélange de base [ comprenarnt 2 & § parties en
poids de talc et 1 partie en poids de fibres cellulosiques / on intro-
duit successivement les additifs suivants pour fabriquer une feuille

sur machine & papier :

floculant P 9 e et sr s 3 parties en peoics
Jliant L ! ..., Ceeeaas ... 2 parties en poids _
liant L 10 .. oiiinnnnnns +e++. 10 parties en poids
hydrofugeant H1 ............. 2 parties en poids
floculant P 18 ........... . 0,3 partie en poids

anti-mousse A 10 ...ceveivnnns 0,1 partie en poids
floculant P 1 ............ .. 0,5 partie en poids .
floculant P 2 ceeeenn cesenns 0,5 partie en poids

lubrifiant A 9 ....c.ievvnnvne. 0,2 & 4 parties en poids

et,
bactéricide ....... 00 1500 & 2000 g pour 1 tonne de
A = matériau
fongicide ...ttt 1500 & 2000 g fabriqué’

On fabrique aprés égouttage, pressage, puis séchage une
feuille Ge 350 & 800 g/m2 qu'on lisse, le cas échéant, en bout de ma-
chine & papier. On obtient un produit de remplacement de l'amiante non
ignifugé.

EXEMPLE 5

La feuille obtenue & l'exemple 4 est soumise & un traite-
ment de finition selon les modalités opératoires décrites respective-
ment & l'exemple 1 (stade 2), & l'exemple 2 (stade 2) et & l'exemple 3,

on obtient ainsi trois feuilles minérales imprégnées constituant de bons

produits de remplacement de l'amiante.
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EXEMPLE 6

On procéde comme indiqué & l'exemple 4 & partir d'un
mélange de base comprenant du kaolin (3 & 9 parties en pcids) et des
fibres cellulosiques (1 partie en poids) faiblement raffinées (degré
S.R. compris entre 15 et 35), on obtient une feuille minérale de pro-
priétés analogues & celle de l'exemple 4.

La finition de cette feuille est réalisée par imprégna-
tion comme indiqué & l'exemple 5. On obtient un produit de remplace-

ment de l'amiante.

EXEMPLE 7

On procéde comme indiqué & l'exemple 4 & partir d'un
mélange de base comprenant du talc (2 & 9 parties en pcids) et un mélan-
ge de fibres F 22 (1 partie en poids) constitué de fibres cellulosi-
gues (95 % en poids) et de fibres de verre (5 % en pcids). On cbtient
une feuille minérale gue l'on peut imprécner selon les modalités dé-

crites & l'exemple 5 pour le remplacement de l'amiante.

EXEMPLE B

On prépare une feuille minérale selon le procédé décrit
4 l'exemple 4 & partir de 100 parties en poids d'un mélange de base
/ talc - fibres cellulosiques (85 : 15) en poids / & la @ifférence que
les 10 parties en poids de liant L 10 de 1l'exemple 4 scnt remplacées
par 5 parties en poids de liant L ! (quantité totale de L | : 7 parties
en poids). Cette feuille est imprégnée comme indiqué & 1'exemple 5. On

obtient un produit de remplacement de 1'amiante,.

FEXEMPLE 9

On prépare une feuille minérale selon le procédé de
l'exemple 4 & partir de 100 parties en poids d‘un mélange de base
[ kaolin-fibres cellulosiques (BO : 20) en poidg/ & la différence que le
liant L10 de l'exemple 4 est remplacée par une gquantité éguivalente de
polychloropréne.

Cette feuille présente une meilleure résistance a la
flamme que celle du matériau de l'exemple 4. Bien entendu, elle est
imprégnée comme indiqué & l'exemple 5. On obtient un produit de rempla-

cement de l'amiante.
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EXEMPLES 10 & 16

Plusieurs feuilles minérales destinées au remplace-
ment de l'amiante ont été préparées & partir des mélanges de base et
des autres ingrédients donnés dans le tableau IX ol ont été également
consignés les procduits de comparaisons (CP 1 -~ CP 4).

Le produit de l'exemple 10 est une feuille qui présente
d'excellentes propriétés mécaniques & l'état sec et & 1'état humide.
Par raprort & une feuille selon l'invention préparée avec les rémes
incgrédients mais sans fibres de polyéthyléne (le mélange F 21 compre-~
nant 16 parties en poids de F! et 9 parties en poids de F 11, étant
remplacé par 25 parties en poids de F 1), la feuille de 1l'exemple 10
corduit & une amélioraticn de la cohésion interne (de 40 %), ée la
résistance & la tracticn (de 15 %) et de la stabilité dimenticnrelle
(de 2C & 4C %).

Des eszais ont été entrepris pour étudier 1'importance

de l'atilisatien du floculant avant et aprés le liant. Des Zormettes

{sans luzrifiant) ont €té préparées pour comparer les feuilles selon
l'invention avec des feuilles préparées avec les mémes ingrédients
mais en incorporart tout le floculant avant ou respectivement aprés
le liznt. Les résultats du tableau X ci-aprés montrent que pcur .
cbtenir le méme grammace gue exemple 11 et respectivement exemple 15,
CP 1 et CP 2 et respectivement CP 3 et CP 4 conduisent & des pertes 8\ous
toile importantes. De plus, la préparation de CP 1 et CP 2 entrazine un
ralentissement cde l'égouttage de 30 & 70 & (pour CP 1) et de 10 a 1% %
(pour CP 2) par rapport & exemple 11. ' .
Dans le tableau XX ci-aprés on a comparé les propriétés

physicues et mécanigues de feuilles minérales selon l'inventicn avec
une feuille d'amiante, ici les exemples 1-4 ayant &té obtenus 3 parcir
?égvo?slange de base de rzppnrt R (8§5:15),et 1'exemple 12 d'un rappert R

T Dans le tableau XII ci-aprés on a comparé, en ce qui
concerne l'isolation acoustique, une feuille (A) de 400 g/m2 et de
0,6 mm d'épaisseur préparée selon le procédé de l'exemple 4 [/ & partir
d'un mélange de base talc - fibres cellulosiques (85 : 15) en poids /
avec une feuille d'amiante (B) de 400 g/m2 et de 0,6 mm d'épaisseur.
Les résultats concerrent les feuilles A et B et 1les matériaux obtenus

par ccntreccilage de A ou B sur plusieurs supports (placoplétre,
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fibrociment et aggloméré de bois), et sont exprimés en décibels (dB)
en fonction de la frégquence (Hz) de la scurce sonore.

Enfin, l'isolation thermique a été déterminée selon
la technique suivante : une plaque chauffante est disposée entre deux
échantillons identiques dont on veut mesurer la conductibilité ther-
mique ; l'ensemble est pressé entre deux plagues métalligues mainte-
nues & température constante ; des thermocouples mesurent en perma-
nence la différence de température entre la plaque chauffante et
chacune des plagues externes ; la plaque chauffante est alimentée en
puissance constante puis lorsque le régime permanent est atteint, la
distribution de température est linéaire & l'intérieur du matériau &

tudier, et la conductibilité thermicue s'exprime par la relation.

A= 0 X e x 1 en cal/cm. s.°C
z s A

Q est la puissance dissipée (en calorie/seconde),
S est la surface de 1l'échantillon (ern cm2)
e est l'épaisseur de l'échantillon {(en cm},et

At est le gradient de température en °C

Du point de vue de l'isolation thermigue, la feuille A
selcn l'invention (A = 13,8 x 10 -Scal/cm.s.°c) est beaucoup plus inté-
ressante que la feuille d'amiante B (A = 26,5 x 10_5 cal/em.s.°C).

L'ensemble de ces résultats et de ceux des tableaux
XI et XII permet de conclure que les feuilles minérales selon l'inven-

tion ‘ont des propriétés supérieures ou égales & celles de 1l'amiante.

Du point de vue pratigue, les feuilles selon les exemples

1 & 16 sont utilisables notamment pour revétements de sols et muraux.
Les feuilles ignifugées le cas échéant, peuvent &tre contrecollées
notamment sur des panneaux de placoplitre en vue de la réalisation de

plafonds de sécurité.

EXEMPLE 17

En procédant comme indiqué & l'exemple 4, on prépare une

feuille de 80 g/m2 qu'on lisse, le cas échéant, en bout de machine &
papier. Cette feuille est utilisable comme support de base pour

impression-écriture.
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EXEMPLES 18 - 20

La feuille obtenue & l'exemple 17 est soumise 3
un traitement complémentaire selon les modalités de 1l'exemple 1
(stade 2), de l'exemple 2 {stade 2) et respectivement de l'exemrle 3 ;
on obtient trois feuilles minérales utilisables dans le domaine de

1'impression-écriture.

EXEMPLE 21

On procéde comme indiqué & l'exemple 4 en prérarant
ure feuille de B8O g/mZz & partir d'un mélange de base comprenant du
kaolin (3 & © parties en poids) et des fibres cellulosiques faiblement
raffinées (degré S.R. compris entre 15 et 35). On obtient une feuille
minérale ayant des propriétés analogues & celles de l'exemple 17 et
gui peut étre scumise & un des traitements complémentaires ces exemples

18 & 20.

On prépare une feuille de 80 g/m2 selon les modazlités

EXEMPLE 22

données & l'exemple 7 2 mrtir d'un mélange de base comprenant 2 & 9 par-
ties en poids de talc et une partie en poids de fibre F 22. On ortient
une feuille minérale gque l'on peut traiter selon les mcdalités des

exemples 18 & 20. .

EXEMPLE 23

On prépare selon l'exemple 4 une feuille minérale de
80O - 120 g/m2. Cette feuille est enduite en size-press avec un bein
aqueux d'amidon & 100 g/l pour une reprise (en matiére sé&che) de 2 &
4 g/m2. On procéde ensuite & un couchage sur une face ou les 2 facés
de cette feuille au moyen d'un bain pigmenté renfermant 4C0 & 500 g/l
de la formulation suivante :

kaolin (dont 90 % des particules ont un
diamétre inférieur ou égal &4 2 u)...... B85 parties en poids

carbonate de calcium ......v.ce00e00.0.. |5 parties en poids

dispersant ....ccccrtsicsartacrtanntanas 0,15 partie en poids
NaOH (en pailletteS) .e.evececsescecoes 0,2 partie en poids
¥ 4 D - 15 parties en poids
liant 1 14 ..............l............. 2 parties en poids
liant L 13 ..iiiiiieirensnnecsnananssns 10 parties en poids

résine mélamine~formol A 3 .......e...+. 1 partie en poids
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lvbrifiant (dérivé d'acide gras) A 8 .. 0,5 partie en poids

azurant optique A 7 .......ccccceeees.. 0,2 partie en poids

La reprise en matiére séche est de 10 & 20 g/m2 par

face (le cas échéant, le bain peut comporter un ou plusieurs colorants

de nuangage).

Le matériau résultant est, aprés séchage,lissé puis

~

calandré. Il présente une bonne aptitude & 1l'impression offset. Le cas

échéant, il peut étre & nouveau couché hors machine & papier, notam-

ment au moyen d'une lame d'air, d'un trailing blade ou &'un roll coater.

EXEMPLE 24

On procéde comme indiqué & l'exemple 8 pour préparer

une feuille de 80-120 g/m2. Cette feuille est ensuite trzitée selon les

mocdalités d'un des exemples 18 & 20 pour donner un suppert &'impression-—

écriture.

EXEMPLE 25

On prépare une feuille de 40-200 g/m2 gelon les modali-

=

tés décrites & l'exemple 9. Cette feuille est ensuite traitée selen les

modalités d'un des exemples 18 & 20 pour donner un support d'impression-

écriture.

EXEMPLE 26

On prépare selon l'exemple 4 une feuille minérale de

93 g/m2 & partir d'un mélange de base [/ talc - fibres cellulosigues

(85 : 15) en poids /. Cette feuille est enduite en size-press avec un

bain aqueux d'amidon (100 g/l) renfermant un azurant optique et un colo-

rant bleu de nuangage {en quantité suffisante) pour une reprise en matié-

re séche de 2 g/m2. On obtient aprés lissage une feuille de papier pour

impression -~ écriture ayant les propriétés suivantes :

poids

épaisseur

main

porosité AFNOR

Cobb & l'eau ( 1 mn)
blancheur (Photovolt)
opacité (Photovolt)
lissé (Bekk)

95 g/m2

69 u

0,73

0,46 ~ 0,47
8

80

86

250
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EXEMPLES 27 & 37

En mettant en oeuvre le stade 1 & partir des guanti-
tés données dans le tableau XIII, on obtient des supports ayant une
trés bonne stabilité dimentionnelle (taux de cendres é&levé), un bon 2
plat, et une opacité de 83 & 85 pour des grammages variables entre
65 & 70 g/m2. Ces supports de couche sont trés acceptables pour
1'impression-écriture et ont un colt inférieur & celui des supports
classiques dans ce domaine.

Dans le tableau XIII, les quantités du mélange de
base (charge minérale et fibres) sont exprimées en parties en poids,
et les quantités de tous les autres ingrédients sbnt exprimées en
pourcentage en poids par rapport au poids du mélange de base.

La feuille de l'exemple 37 convient parfaitemernt

comme support de base pour revétement mural.

EXEMPLES 38 & 57

A partir des exemples 27 & 37, en mettant en oeuvre
le stade 2 selon les modalités du tableau XIV (ol la concentration
et la composition du bain de traitement ont été consignées), cn cbtient
les feuilles minérales des exemples 38 & 57 du tableau XV. .

Les traitements size-press conférent & la feuvilie miné-
rale une bonne tenue & l‘'arrachage IGT. Les hélio-tests sont également
bons.

Parmi les applications particuliéres, on cite ce qui
suit : R

La feuille minérale de l'exemple 46 a au texte AFNOR
(flamme alcool) une surface charbonnée < 60 cm2 (classement 1 1). Il n'y
a pas de flamme, ni de points en ignition sur la feuille. Ce support peut
peut &tre utilisé par exemple comme affiche publicitaire dans les lieux
recevant le public.

La feuille minérale de l'exemple 47 couchée sur une
face a une bonne imprimabilité et une bonne résistance aux huiles
(turpentine~test > 1800 secondes). Type d'utilisation : éticuettes pour
bouteilles d'huile d'autant plus que la feuille a un bon & plat, et ne
se replie pas au contact de l'eau.

Les exemples 48 et 49 concernent un couché 1 face ou 2

faces pour les magazines (offset, hélio) et un couché 1 face pcur éti-
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quettes (de bouteille de bidre notamment).

Le support minéral de l'exemple 50,de bonne stabi-
1ité dimentionnelle,mélaminé en size-press,peut &tre utilisé comme
support abrasif. Son avantage est indépendamment du cofit inférieur du
support de base, une réduction de la reprise de résine pour 1'impré-
gnation totale (moins de fibres cellulosiques, le talc est hydrophobe).

Le support minéral de l'exemple S1 est thermoscellable
et peut 8tre utilisé dans le domaine de l'emballage,.

La feuille minérale de l'exemple 52 anti-adhérente
sur une face peut &tre utilisée comme papler transfert pour enduction de
chlorure de polyvinyle ou de poiyuréthane.

L'enduction PVDC (2 couches) confére & la feuille miné-
rale de l'exemple 53 une bonne imperméabilité & la vapeur d'eau, Le pro-
duit obtenu est utile dans le domaine des emballages alimentaires.

Le produit de l'exemple 54 présente essentiellement
une bonne souplesse, une bonne résistance aux lavages (plynométre > 500
frottements), une bonne aptitude & l'impression hélic. La présence de
firres de polyéthyléne dans sa composition favorise le gaufrage profond
(meilleure permanence aprés lavage). Ce support peut &tre utilisé comme
revétement mural,

La feuille de l'exemple 55 présente principalement une
bonne résistance & l'eau, et est utilisable comme support diazo.

Dans le tableau XVI ont été indiquées les propriétés de
feuilles minérales obtenues au stade 1 (exemples 27, 28 et 32).

) Dans le tableau XVII on a comparé un certain nombre de
feujlles obtenues au stade 2 (exemples 38, 39, 46 et 48) avec des pro-
duits de comparaison CP 5 et CP 6 (obtenus & partir d'un support cellu-
losique standard ayant été soumis & une size-press avec de l'amidon) et
CP 7 (un couché magazine cellulosique classigue). Dans cette comparai-
son on a constaté que "l'imprimabilité - IGT" est bonne, que le classe-
ment ignifugation selon la norme AFNOR est "M 1" pour le produit de
1l'exemple 46 et gque l'hélio-test est "bon" pour l'exemple 48 et CP 7.
EXEMPLE 58

On procéde comme indiqué & l'exemple 10 (cf tableau IX)
pour obtenir une feuille minérale ayant un grammage de 80-120 g/m2, et

qui présente d'excellentes propriétés mécaniques & l'état sec et humide
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en raison de la présence de fibres de polyéthyléne. Cette feuille
peut étre traitée selon les modalités décrites dans le tableau XIV.

EXEMPLES 59 & 67

Les exemples 59 & 67 ont trait & l'obtention de
feuilles fibreuses ayant un R inférieur & 2 et qui ont été préparées
selon le meilleur mode de préparation donné ci-dessus.

Dans le tableau XVIII, on a indiqué les composants
entrant dans la préparation des exemples 59 & 67 et des témoins
(P8a CP 10. Dans ce tableau, on a donné, pour le stade 1, les guanti-
tés des composants exprimées en parties en poids, et pour le stade 2,
la concentration en matiére séche du bain aqueux exprimée en % en
poids par rapport au poids dudit bain, et les proportions respectives
en parties en poids des composants constituant ladite matiére séche.
La comparaison pour un grammage approximative de 80 g/m2 de CP 8 et
CP 9 avec les exemples 59 & 65, et la comparaison pour un grammage
approximatif de 50 g/m2 de CP 10 avec les exemples 66 et %7 permettent
de montrer en quoi les produits selon l'invention se distinguent des
produits témoins.

Les propriétés mécaniques des exemples 59 & 67 selon
l'invention et des témoins CP 8 & CP 10 ont été consignées dans le
tableau XIX. Les résultats obtenus soulignent l'intérét d'introduire
au stade ! le floculant avant puis aprés l'ajout du liant. En bref, les
exemples 59 & 65 présentent par rapport & CP 8 et CP 9 un aécroisse-
ment 2/ de la cohésion interne de 1 ordre de 30 & 50 %, b/ de la résis~
tance & la traction de l'ordrede .10 & 14 % et ¢/ de la rigidité Qpber,
tout en augmentant la quantité de charge minérale restant dans le
papier ; les exemples 66 et 67 montrent par rapport & CP 10 que l'on
peut augmenter la teneur en charge minérale et remplacer ainsi une
partie des fibres, soit en conservant les mémes propriétés mécaniques

soit en augmentant lesdites propriétés mécaniques.

EXEMPLE 68

On prépare un support d'impression-écriture pour roto-
offset, selon le meilleur mode de préparation donné ci-dessus.

Stade 1 :

Le stade 1 est mis en oeuvre avec les composants sui-

vants :



10

15

20

25

0006390

30

fibres F 1 = 60 parties en poids
F 6 = 40 parties en poids
degré SR = 45
charge C 3 = 20 parties en poids
floculant(avant liant) P 2 = 0,2 partie en poids
liant L 1 = 4 parties en poids
hydrofugeant H1 =0,1 partie en poids
auxiliaires A 7 = 0,3 partie en poids
A 10 = 0,05 partie en poids
floculant (aprés liant) P 2 = 0,5 partie en poids
P 5 = 0,05 partie en poids

* Stade 2 :
Le stade 2 est mis en oeuvre au moyen d'un bain aqueux
renfermant & la concentration de 40 % en poids par rapport au poids

total du bain, un mélange des composants suivants :

charge C 3 = 100 parties en poids
liant L 6 = 60 parties en poids
auxiliaires Al = 0,3 partie en poids

A 10 = 0,1 partie en poids

la reprise est de l'ordre de 12 g/m2 en poids sec ;

la vitesse de fabrication est de 300 m/minute ;

la cohésion interne est de 400 selon 1l'échelle de
1'appareil Scott Bond ;

- la rigidité Taber est de ST = 2,3 ; sSM = 1,3

Le produit de l'exemple 68 a &té comparé€ avec un pro-

duit témoin CP 11 utilisé de fagon classigue en tant que support de roto-
offset et qui a été préparé en deux étapes comme indiqué ci-aprés.
Stade 1.
Le stade 1 a été mis en oeuvre selon le protocole opé- [/

ratoire du stade 1 de 1l'exemple 10, avec les composants suivants :

‘fibres F 1 = 60 parties en poids

F 6 = 40 parties en poids
degré SR = 45
charge C 3 = 10 parties en poids
floculant (avant liant) néant

liant néant
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hydrofugeant H1 = 0,1 partie en poids
auxiliaires A 7 = 0,3 partie en poids
A 10 = 0,05 partie en poids
floculant ) PS5 = 0,01 partie en poids
Stade 2
Le stade 2 a été mis en oeuvre au moyen d'un bain
aqueux renfermant, & la concentration de 10 % en poids par rapport
au poids total du bain, un mélange des composants suivants :
liant L 6 = 10 parties en poids
auxiliaires A1 = 0,3 partie en poids
A 10 = 0,1 partie en poids
- la reprise est de l'ordre de 8-10 g/m2 en poids sec ;
- la vitesse de fabrication est de l'ordre de 200 m/minute
{on ne peut pas augmenter cette vitesse pour des raisons de capacité de
séchage) ; ]
- la cohésion interne est de 350 selon l'échelle de
l'appareil Scott Bond. -
- la rigidité Taber est de ST = 1,6 ; SM = 0,8
La comparaison de CP 11 et de l'exemple 68 montre gue
dans le domaine du roto-offset le procédé selon l'invention est plus

perxformant.

EXEMPLES 69 et 70

On a comparé les exemples 69 et 70 avec un produit
téroin CP 12 (tous les trois obtenus selon les indications du tableau
XX olt les guantités des composants sont données en parties en poids).
Les résultats comparatifs du tableau XXI montrent 1l'intérét du erocédé
selon l'invention en ce gui concerne (i) les propriétés mécaniques et
(1i) les économies matiéres (remplacement des fibres chéres par une

charge minérale moins onéreuse).

EXEMPLES 71 et 72

Des essais ont été entrepris pour étudier l'importance

de l1'utilisation du floculant avant et aprés le liant dans le domaine

de 1l'impression-écriture pour un papier chargé (exemple 71 ; R <2). Des
formettes ont &té préparées selon les indications du tableau XXII oilt les
quantités sont données en partie en poids (stade 1 seulement), les

quantités totales de floculant étant identiques pour Ex.71, CP 13 et
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CP 14, d'une part et pour Ex.72, CP 15 et CP 16, d'autre part. Les
résultats, en ce qui concerne les pertes sous toiles, donnés dans le
tableau XXIII confirment ceux du tableau X relatif au remplacement de

l'amiante.
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TABILEA AU I

FIBRES UTILISABLES

- G o - ——

Références Type de fibre
F 1 ;Péte de bois résineux traitée & la soude et
!blanchie (a)
F 2 ;PEte de bois résineux traitée &3 la soude et demi-
blanchie {(b)
F 3 Pédte de bois résineux traitée &4 la soude et écrue (c)
F Péte de bois résineux traitée au bisulfite et blanchie

(@) !
P&te de bois résineux traitée au bisulfite et écrue §
Pite de bois feuillus traitée & la soude et blanchie f
Pate de bois feuillus traitée & la soude et demi-blanch14

Péte mécanique écrue

Pite mécanique blanchie ’

- i

o B B B B, B B |
Lol o Vo B o « SRR s A BN ¢ 4}

o) Mélange F1-F6 (B0O:20) en poids :
1 Fibres de polyéthyléne (de préférence 0,8 &8 | mm de
longueur)
F 12 Fibres de verre (de préférence 5 & 15u de diamétre et
3 4 6 mm de longueur)
F 13 Fibres de sulfate de calcium ou Gypse aciculaire (de,
préférence de 0,5 a2 3 mm de longueur)
F 14 Fibres de rayonne
F 15 Fibres de récupération
F 16 Mélance F1-F13 (50:50) en poids
"F 17 Mélange F1-F11 (75:25) en poids
F 18 Mélange F1-F12 (85:15) en poids '
F 19 P&te chimique de paille blanchie
F 20 Pidte chimigque d'alfa blanchie
F 21 Mélange F1-F11 (16:9) en poids
F 22 Mélange F1-F12 (95:5) en poids
F 23 Mélange F1-F11-F12 (16:9:2) en poids
F 24 Fibres de polypropyléne (de préférence 0,8 & 1 mm de
longueur)
F 25 Mélange F1-F12 (19:5) en poids
26 Laine de roche (de 0,13 (0,3 mm de longueur)
27 Mélange F1-F11-F26 (16:8:3) en poids




Notes

(a)
(b)
(c)
(a)

également
également
également
également
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TABLEATU I ( suite )

appelé
appelé
appelé
appelé

"résineux kraft blanchi”
"ré&sineux kraft mi-blanchi"
"résineux kraft écru"

"résineux bisulfite blanchi®
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TABLEAU 11

CHARGES MINERALES POUVANT ETRE UTILISEES

Références Type de charge

c1 Talc : Silicate de magnésium complexe - Particules de 1

a 50/u, de préférence2 2 SO,u - Poidr spécifique
de 2,7 2 2,8 -

c2 Kaolin : Silicate d'aluminium hydrate complexe - particules
del 2 SOéu, de préférence 2 3 50 u - poids
spécifique 2,58 -

c3 Carbonate de calcium naturel : particules de 1,5 3 20 de

U,
préférence 2 2 20/u - Poids spécifique : 2,7/-

C 4 Carbonate de calcium précipité : particules de 1,5 3 20 p,
de préférence 2 2 20/u ~ Poids spécifioue : 2,

c5 Sulfate de baryum naturel : particules de 2 2 50)1 - poids
spécifique environ 4,4 - 4,5 - -

c>5 Sulfate de baryum précipité : particules 2 2 20 - poids
spécifique environ 4,35 -

c6 Silice de diatomées : particules de 2 2 SO/u - poids spégi-
fique environ 2 2 2,3 -

c7 Blanc satin : sulfoaluminate de calcium hydrate

cs8 Sulfate de calcium naturel : particules de 2 3 SO/u - poids
spécifique environ 2,32 - 2,96 -

co9 Alumine hydratée : particules de 2 2 50/u

c 10 Aluminate de sodium et de calcium : particules de 1 2 20}.1 -
poids spécifique 2,2 -

c 11 Silicoaluminate de sodium : particules de 1 2 20 p - poids
spéecifique environ 2,12 -
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TABLEAU 171 {suite)

Références Type de charge
c 12 Titane rutile : particules de 0,5 3 10[1 - poids spéci-
fique environ 4,2 -~
Cc 13 Titane anatase : particules de 0,5 a 10/u ~ poids spéci-
fique environ 3,9 -~ ’
C 14 Mélange Cl - C6 (70:30) en poids
c 15 Mélange Cl - €3 (50:50) en poids
c 17 Mélange Cl - C1l2 (95:5) en poids
C 18 Hydroxyde de magnésium : particules de 2 & 0 U
Note : Le poids spécifique est exprimé en g/ml,
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TABLEAU TT11

LIANTS POUVANT ETRE UTILISES

- - et

Références Type de liant
1l Fécule native
L2 Amidon natif notamment amidon de mails natif
L3 Ester phosphorique d'amidon (type Retamyl AP ou Retabond ap)
L4 Amidon carboxymlthylé
LS Técule oxydée
L6 Fécule enzymée (enzyme : a-amylase, pour l'obtention d'une

répartition des unjtés glucose variables entre 50 et 3000)
(pour le polymdre linCalre amylose)

L7 Amidon hydroxyméthylé

L8 Carboxyméthylcellulose technique (5 2 30 % de chlorure de
sodium - degré de substitution : 0,7 - 0,8)

L9 Polymere renfermant 87 2 90 parties en poids de motif
acrylate d'éthyle, 1'& 8 parties én polds ce motifs acryle-
nitrile, 1 & 6 parties en poids de motif N-méthylolacryl-
emide ¢t 1 3 6 parties en poids de motif acide acrylique.

Dispersion aqueuse 2 40 - 55 %

L 10 Polywmdre renfermant 60 3 75 parties en poids de motif
acrylate d'échyle, 5 3 15 parties en poids de motif scrylo-
nitrile, 10 3 20 parties en poids de motif ecrylate de
butyle, 1 2 6 parties en poids de motif N-méthylolacryl-
amide,

Disnersion aqueuse & 40 - 55 %

Y

L 11 Polymdre renfermant 60 3 65 parties en poids de motif
butadidéne, 35 3 40 parties en poids de motif acrylonitrile
et 1 2 7 parties en polds de motif acide méthacrylique.

Dispersion aqueuse 3 40 - 55 %

L 12 Polym&re renfermant 38 3 50 parties en poids de motif
styriene, 47 3 59 parties en poids de motif butadiéne et
1 3 6 parties en poids de motif méthylacrylamide.

Dispersion aqueuse 2 40 - 55 %

L 13 Polymdre renfermant 53 2 65 parties en poids de motif
styréne, 32 A 44 parties en poids de motif buradidne, =t
1 2 6 parties en poids de motif méthylacrylamide,

Dispersion aqueuse 2 40 - 55 %
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TABLEAUYU 1V

AGENTS FLOCULANTS

- - -

Références Type de floculants

P1 Sulfate d'aluminium

P2 Polychlorure d'‘aluminium (hydroxychlorure d'aluminium)

P3 Aluminate de sodium et de calecium

P4 Mélange d'acide polyacrylique et de polyacrylamide en
solution & 5 - 30 % (poids/volume)

5 Polyéthyléneimine en solution 2 2 - 50 % (poids/volume)
Copolymere d'acrylamide et de fp-méthacrylyloxyéthyltriméthy:
ammonium mé&thylsulfate

P7 Résine polyamine-épichlorhydrine et de diamine-propylméthyl-
amine en solution 3 2 - 50 %

P8 Résine polyamide-épichlorhydrine fabriquée 2 parrir d'épi-
chlorhydrine, d'acide adipique, de caprolactame, de diéthy-
lenctriamine et/ou d'éthyleénediamine, en solution & .2-50 %

P9 Résine polyamide - polyamine-épichlorhydrine fabriguée 2
partir d'épichlorhydrine, d'ester diméthylique d'acide
adipique et de diéthyléenetriamine, en solution 2 2 - 50 %

P 10 Résine polyamide-épichlorhydrine fabriquée 2 partir d'épi-
chlorhydrine, de diéthylénetriamine, d'acide adipique et
d'éthylineimine,

P 11 | Résine polyamide-épichlorhydrine fabriquée 2 partir d'acide
adipique, de diéthylenetriamine et d'un mélange d'épichlor-
hydrine et de diméthylamine en solution a .2 - 50 %

P 12 Résine polyamide-polyamine cationique fabriquée 3 partir de
tridthylenetrianine

P13 Produits de condensation d'acides sulfoniques aromatigues
avec le formaldéhyde

P 14 Acérate d'aluminium

P 15 Formiate d'aluminium ' /

P 16 Mélange d'acétate, sulfate et formiate d'aluminium /

P 17 Chlorure d'aluminium (A1013)

P 18 Amidon cationique

Note : Lorsqu'il est question de solutions, il s'agit de solutions aqueuses,
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TABLEAU V

HYDROFUGEANTS POUVANT ETRE UTILISES

Références Types d'hydrofugeants
H1 Alkylcétene dimére en solution 2 5 - 12 % (poids/volume)
H 2 Emulsion de paraffine-cire 2 45 - 55 % (poids/volume)
H3 Colophane
H &4 Colophane modifiée (avec ou sans paraffine) en &mulsion
agueuse & 20-507 (poids/volume)
HS5 Anhydride d'acides cicarboxyliques en solution ou disper-

sion 2 20 - 60 % (poids/volume)

H 6 Mélange de sel d'ammonium d'un copolymere de styr2ne et
d'anhydride maléique (50:50) et d'un copolymére d'acrylo-
nitrile et d'acide acrylique, en solution ou dispersion
320 - 60 % (poids/volume)

H7 Sels d'ammonium d'un copolymére de diisobutyléne, d'anhy-
dride maléique et c'acide maléique, en solution ou disper-
sion 2 20 - 60 % (poids/volume)

K 8 Sels d'amronium d'un copolymére de styréne, d'acide acry-
lique, et d'acide m2léique, en solution ou dispersion 2
20 - 60 % (poids/volume)

Note : Les suspensions et dispersions sont ici des suspensions et
dispersions aqueuses.
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TABLEAU VI

LIANTS POUVANT ETRE UTILISES DANS LE TRAITEMENT DE SURFACE

{du Stade 2)

Références Iypes de liant
L12aL13 Liants préconisés dans le tableau IIT pour la masse
L 14 Alcool polyvinylique
L 15 Caséine
L 16 Carboxyméthyleellulose
L 17 Gélatine
L 18 Méthyléthylcellulose
L 19 latex styréne butadigne carboxylé - dispersion aqueuse
a 40 - 55 %
L 20 Alginate
L 21 Dextrines
L 22 Copolymere 2 base de chlorure ce vinylidéne -~ dispersion
aqueuse a 40 - 55 %
L 23 Copolymére éthyléne - acétate de vinyle
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TABLEAU VITI

PRODUITS AUXILIAIRES POUVANT ETRE UTILISES

Références Types de produits auxiliaires

Al Polyphosphate de sodium

A2 Méthacrylate de sodium

A3 Mélamine-formaldéhyde

A4 Urée-formaldéhyde

AS Glyoxal, en solution aqueuse & 30 - 70 % (poids/volume)

A6 Colorants de nuangage pigmentaires basiques, acides,
directs

A7 Azurant optique

A8 Stéarate de calcium, en solution aqueuse 3 30 - 50 %
(poids/volume)

A9 Stéarate d'ammonium, en solution aqueuse 3 30 - 50 %
(poids/volume)

A 10 Antimousse : !

A 11 Rgent lubrifiant 8érivé d'acide gras




0006390

42

TABLEAU VITIT

EXEMPLES DE.PRODUITS SPECIAUX POUVANT ETRE UTILISES POUR

LE TRAITEMENT DE SURFACE (au stade 2)

Références Types de produits spéciaux

s1 Phosphate d'armonium bis (N-&thyl-2 perfluoroalkyl-
sulfonamide) d'éthyle & 30 - 50 %

52 Complexes de chrome trivalent d'acide stéarique 2
5 -~ 30 % (poids/volume) en solution alcooligque

s 3 Organopolysiloxannes, en émulsion & 30 - 50 %
(poids/volume)

sS4 Sulfamate - borate d'ammonium

S5 Catalyseur de polysiloxannes

s 6 Catalyseurs de mélamine

s 7 Sulfamate 4d'ammonium - phosphate 4'ammonium .

borate d'ammonium (1:1:1) en poids /
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TABLEA AU IX
(composition en parties en poids sec)

Ex.10 ‘Ex.11 Ex.12 Ex.13
Stade 1°
fibres F 21 = 25 F 23 = 27 F 23 = 27 |F 27 = 27
(®*SR) (30) (25-30) (25-30) (25-30)
Charge c1 = 75 c1 = 73 Cl1 = 73 cl = 73
Floculant
(avant liant) P7 = 3 P7 = 3 P7 = 3 P10 = 2
Liant 18 = 8 )(LS-=2 )(L5=2 Lt = 2
{ L9 = B L9 = 8 L 12 =28
hyvdrofugeant - H1 = 3-5 El = 1 H1 = 1 Hl = 1,5
Anti~-mousse AlOD = 0,2 aio = 0,1 Ato = 0,1 A10 =0,1
Floculant § Pi8 = 0,2 P18 = 0,2 P18 = 0,2 fPlB =0,2
(aprés liant) t Pi=0D,4-0,6] Pl = 0,5 k?l = 0,5 | Pl = 0,5
P2=0,2~1,0 iPZ = 0,5 P2 = 0,5 P2 = 0,5
divers (a) (a) (a) (a)
granmage
(g/m2) 450 450 450 450
Stade 2° - - ‘ {b) -
Notes
(a) jubrifiant, bactéricide et fongicide comme indiqué &
l'exemple 4 .
(b) stade 2° réalisé comme indiqué 3 l'exemple 3
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TABLEA AU

IX :

{ suite 1 )

(composition en Parties en poids sec)

0006390

Ex.14 Ex.15 Ex.16 CcPp 1
Stade 1°
fibres F27 = 27 F22 = 27 F22 = 27 F23 = 27
(° s R ) (25-30) (25-30) (25-30) (25-30)
charges Ci = 73 cl = 73 Ci = 73 Cl = 73
floculant
(avant liant) P10 = 2 P7 = 3 P7 = 3 -
liant (1 = 2 gLS = 2 {LB = 2 L5 = 2
(L12=28 L9 = 8 L9 = 8 tL9=8
hydrofugeant HI =1,5 El = 1 H1 = 1 H1 = |
antimousse AIO=0,1 AIO=0,1 AIO=0,1 AI0=0,1
floculant P18=0,2 P18=0,2 P18=0,2 fP? =
(aprés liant) Pl =0,5 Pl =0,5 Pl =0,5 P18=0,2
P2 =0,5 P2 =0,5 P2 =0,5 EPI =0,5
P2 =0,5
divers (a) (a) {a) (a)
grammage
(g/m2) 450 450 450 450
Stade 2° {b) - (b) -
Notes
(a) lubrifiant, bactéricide et fongicide comme indiqué &
l'exemple 4.
(b) stade 2° réalisé comme indigué & l'exemple 3.
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TABLER RBQU

IX

{ suite 2 )

(composition en parties en poids sec)

0006390

cp 2 CP 3 CP 4
Stade 1°¢
fibres F23 = 27 F22 = 27 F22 = 27
(°SR) (25-30) (25-30) (25-30)
charges cl = 73 ct = 73 cl = 73
floculant P7 = 3 P7 = 3
{avant liant) P18 = 0,2 Pi8 = 0,2
P11 =20,5 - P11l =20,5
P 2 =10,5 P 2 =20,5
liant L 5 = 2 {LS = 2 L 5 = 2
L 9 =8 L9 = 8 L 9 = 8
hydrofugeant H1 =1 H1 =1 H1 =1
antimousse AIO = 0,1 AIO = 0,1 AIO = 0,1
floculant P 7 =3
(aprés liant) - P18 = 0,2 -
P11 = 0,5
P 2 = 0,5
divers (a) (a) (a)
grammage 450 450 450
{(g/m2)
Stade 2° - - -,
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TABLEAU X

0006390

Feuille pourcentage de perte perte

2 sous tolile par rapport sous

(450 g/m2) au poids de la feuille toile

Ex. 11 0 % o g

cp 1 10 % 45 g
cp 2 5 - B % 22,5 - 36 g

Ex. 15 0 % o g
CP 3 22 -~ 28 s 89 -~ 126 g
cr 4 22 - 28 % 99 - 126 g
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TABLEAU XIIX
Composition des feuilles obtenues au stade 1.
Exemple | Feuilles minérales Fibres|charg ﬂy%mwwcr:n Liant vponcﬂwmmm..:mbnmm Hydrofu- Produit
niné~ liant geant auxiliaire
rale
27 Composants F 1l c1 P L1 P1l+P2 H 4 Colorant de
nuangage + azu-
rant optique
Quantités respectives 20 80 1,5%% 57 0,5% + 0,5% 3z 0,005% + 0,2%
= + antimousse
Composants F1 c1 P 7 L2 P18 + P 1 + P 2 H1 antimousse
28 ’
Quantités respectives 20 80 27 5% 0,37+ 0,5% % 0O,5% 1 3
Composants F 1l C 14 P8 L1 P1l1+P2 H1 Azurant optique
29 Quantités respectives 20 80 1,5% 5% 0,5% + 0,5% 1 3 0,1%
3 Composants F 16 jC1 P 10 L1 P1+P2+PS5 H1 azurant opti-
o ue antimousse
Quantités respectives 18 82 2% 6% 0,5% +0,5%+0,10%% 0,5 % B
Composants F 17 c1 P7 L1 P18+ P1+ P 2 H1 antimousse
31 ‘ azurant
Quantités respectives 25 75 1,5%% 5% 0,3%+ 0,5% + 0O,5% 0,5 % optique




0006390

51

TABLEAU XIITI (suite)

Floculant . Floculant aprés .
Exemple | Feuilles mindrales Fibres|Charge avant Liant liant . Hydrofu- mﬁo..ucm.n. .
minérale liant geant auxiliaire *
32 Composants F 1 c1 P 7 L9 P1+P2+P4 H 4 Antimousse +
lubrifiant
Quantités respectives 20 80 3%k 10% 0,18 +0,5% +0,1%x 0,2 0,1% + 0,5%
33 Composants F17 |C 1 P7 L 12 P1+P2+P4 H 4 Antimousse *+
o azurant optique
Quantités respectives | 18 82 3t 10% 0,1%+0,5%+0,1% 2 7 P
34 Composants F 18 {C 1 P 7 L 12 P18 + P1 +P 2 H 1 Antimousse- +
azurant optique
Quantités respectives 20 80 3%k 10% 0,32 +0,5% + 1% C5% 0,1% + 0,1%
H 2
35 Composants Fl ¢12 P 7 L1 PL+P2 +P4 antimousse
Quantités respectives 30 70 1,5% 5% 2% + 0,5%4+0 15 3% 2%
i antimousse +
36 Composants F1 __o 17 P2 L1 P18+ P1 + P2 il colorant de
o o o - nuangage
Quantités respectives 20 . 80 O..m\.» 5% 03% +0,5%+ 0,5% 0,1% Gag
37 Composant ‘ F 27 |c1 P2 L1 P18 +P 1 + P2 H1 antimousse
quantités respectives 27 73 0,5% 5% 0,3% + 0,5% + 0,5% 13 azurant optiqu
Note = quantité en 1'état (produits techniques)
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TABLEAU XTIV h
Traitement de surface du stade 2.

Traitement Type de s Concentration Reprise en
n’° traitement Formulation g/l g/m2 (a sec)
T 1 Size-press L 4 : 100 parties 100 2 -5
T 2 Size-press L6+HD5% 100 2 -5

100 + 10 parties
T 3 Size-press L6+ L14 100 2 -5
1060 + 10 parties
T 4 Size-press LI0O+C2+H1+H2+A10+A1 100 2 -5
100 + 50 + 10 + 2 + 0,1 + 0,3 parties
TS5 Size-press C2+A2+L6+A7 400 10 -'15
100 + 0,3 + 40 + 0,2 parties
T 6 Size-press C2+C4+A2+L5+L 1A%+ L 19 +A7 400 10 - 18
70 + 30 + 0,3+ 15+ 2 + 10 + 0,2
T 7 Size-press L4+L8+8S 1% 100 2 -5
100 + 10 + 10
T 8 Trailing C3+A2+L6+A4Lx+A6+AT +A 8% 350 12 - 15
blade 100 + 0,3 + 30 + 2 + 0,03 + 0,3 + 0,5 parties
T9 Racle C2+ CI9+A2+L6+L19%+A6+A7+A 3% . 450 10 - 12
Ch ion
L fap 80 + 20 + 0,5 + 30 + 10 + 0,03 + 0,3 + 2 parties
T 10 Trailing C2+C4+A1+A2+L6+L16+L 19%x +A6+A7+A3% 300 15 - 18
blade 80+20+0,2 +0,3+20+0,2+8+0,03+0,3+2 parties
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TABLEAU XIV (suite)

Traitement Type de - Concentration Reprise en
o . Formulation 2

n traitement g/l g/m“ (2 sec)

T 11 Lame d'air type T 10 - mais en lame d'air 300 15 - 18

T 12 Size-press C2+L6+1L 10k + A 4% 300 8 - 12
100 + 30 + 10 + 5 partdes

T 13 Size-press LS5+1H 1x+ A 10% 100 2 -3
100 + 10 + 0,1 parties

T 14 Lame d'air S 2% 150 2 -3
100 parties

T 15 Imprégnation | A 3% + 5 6 150 60
100 + 5 parties

T 16 Size-press S 4+ 1 6x 300 10 - 15
100 + 10

T 17 Lame d'air L 22% 500 10 - 12
100 parties

T 18 Lame d'air L 23 300 10 - 12
100 parties

T 19 Champion C2+C4+A1+LO6+L19x+A6+AT +S 1% 450 10 - 12

1 face 100 + 20 + 0,3 + 20 + 10 + 0,03 + 0,3 + 5 parties

T 20 Size-press type T 8 - mais en size-press 400 10 ~ 15

T 21 Champion L 124+ C2 350 3 -6
100 + 20 parties

T 22 Size-press L5+1L 19% 100 3 -6

80 + 40 parties

note <

# = quantités en 1l'état (produits techniques).
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TABLEAU XV

Feuilles minérales obtenues aprids les stades 1 et 2.

Feuilles Support de |[Grammage| _~  Traitements du stade 2 N Gramwiipe
minérales |base stade 1 Traite- Face traitde Nowbre de Trailtements auxiliaires final
stade 1 g/m" (a) ment n° - arte traitements g/m? (2)
- —— 1 - - -

Exemple 38 |Exemple 27 60 T 1 recto/verso 1 lissage bout machine 65

Exemple 39 |Exemple 28 60 T 2 recto/verso 1 lissage bout machine 65

Exemple 40 |Exemple 35 75 T1 recto/verso 1 lissage bout machine 80

Exemple 4! |Excmple 36 70 T 3 recto/ verso 1 lissage bout machine 15

Exemple 42 |[Exemple 27 920 T 20 recto/verso 1 lissage bout machine 95

Exemple 43 |[Exemple 29 85 T 13 recto/verso 1 lissage bout machine 920

Exemple 44 |Exemple 31 130 T 13 recto/verso 1 lissage bout machine + 140

: calandrage hors machine

Exemple 45 |Exemple 32 80 T 2 recto/verso 1 - 85

Exemple 46 |Exemple 30 125 T 164T 9 recto/verso 2 lissage bout machine + 140
+ recto calandrage hors machine

Exemple 47 |Exemple 27 100 T7+T19 [recto/verso 2 lissage bout machine + 115-120
+ recto calandrage hors machine

Exemple 48 |Exemple 27 70 T8 + T 10 [recto/verso 3 calandrage hors machine 95-100
+ recto

Exemple 49 |Exemple 27 70 T8 + T 8+ |recto/ verso 4 calandrage hors machine 95-100

T 10 + T 10 { recto/verso




TABLEAL Xv (suite)

0006390

Feuilles Support de |{Grammage Traitements du stade 2 N Grammage
mindrales base stade 1 Traitement Face traitde Nombre de Traite ¢ {liaire mm:mwm
stade 1 m\anﬁwv n° ‘ traitements raitements auxillaires g/m" (a)
Exemple 50 | Exemple 27 80 T 15 recto/verso 1 - 140
Exemple 51 | Exemple 37 | 100 T 2+71 18 recto/verso 2 - 115
+ recto ’
Exemple 52 | Exemple 27 90 T 3+T 14 recto/verso 2 - 95-100
+ recto
Exemple 53 | Exemple 27 90 T &4+T 17 recto/verso 3 calandrage hors machine 115-120
+ recto/recto
wny
"2 ]
Exemple 54 | Exemple 33 | 120 T 4 recto/verso 1 calandrage hors machine 130
Exemple 55 | Exemple 27 70 T 4+T 21 recto/verso 1 lissage hors machine 75
' + recto
Exemple 56 | Exemple 27 70 T 22 recto/verso 1 - 75
Exemple 57 | Exemple 34 80 T 2 recto/verso 1 - 85
note (a) grammage approximatif
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TABLEAU XVI

Exemple Exemple Exemple
27 28 32
Poids (g/m?) 66 65 70
Epaisseur ( u) 72 78 75
Main g/m2 1,13 1,20 1,07
Porosité Afnor cm3/m2x scondés 4,2 3,8 1,8
Longueur de rupture SM 2100 2000 L2400
(en metre) sT** 1200 1100 1000
Allongement en % su* 1,4 1,3 2,5
sT** 2,2 2 3,1
Lissé Bekk (en secondes) 17/12 20/15 30/20
Blancheur 84 85 83
Opacité i 85,5 85 T 84,5
Mulled dec 15,8 1,9 16,2
REX '
Mullen humide - 10,5 -
xR
Cobb (eau, 1 min) 41 30 23
Cendres 65% 64 ,8% 6L
Stabilité dimensionnelle
SM/ST 23% - 0,07/0,16
. 52% - 0,15/0,28
66% - 0,17/0,39
86,5% - 0,23/0,94
98% - 0,27/1,20
Notes : ) ,
%= SM = Sens Marche /
xx ST = Sens Travers
force d'éclatement en g/cm2
xx%x indice Mullen = rapport
grammage en g/ml
z2xx  exprimé en g/m2
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Témoins Ex. Ex. Ex, Ex.
CP 8 CPS 59 60 61. 62

Stade 1 !
1/ Fibres Fi... 45 45 45 45 45 45
6., . 55 55 55 55 55 55
Faoo. 0 (o] 0 (o] (0] 0]

i l
Raffinage ® SR....sv.s.. i 35 35 35 35 35 35
2/ Charge Cloe i G o 0 o 25 25
Cioo. 3D 30 A as 30 30
Ci... 0 o} o] (9] (o} o}

3/ Floculant ® P2... 1 © 0 0,2 0,2 c,2 0,2
{Cuantités £7... | © 0 o} 0 o] o}
cemmerciales) ;

l
4/ Lianc Ll Lo 0 2 2 2 2
&/ Eydrofuguant Hi... | G, 0,1 0,: 0,1 C,i 0,1
i
]

6/ Auxiliaires Ric.. t 0,3 C,3 0,3 0,3 0,3 C,3
Doantices A10.. } 0,05 c,C5 ¢,05 0,05 c,05 0,05

; ccumerciales) :

7/ Ficculant Pl... | 0O 0 0 ) o) o)
(Gluantitis Pi... % C C c,5 0,5 0,5 0,5
cemmlerciales) Bi... O o) o o] 0 o

Dy : 0,05 ¢,05 (o] C 0,05 0,05

i |

|Stade 2 :

i1/ Charges Ci..., O ico o 100 o 100

I c2... O o} (o] o} 0 0

|

{2/ huxiliaires Ala.. 0 U, 4 0 0,4 ¢] S,4

l (Duantitds r10.. | 0,1 0,1 vl 0,1 0,1 0,1
cumnerciales)

i3/ Liant Lé... 10 30 10 40 10 40

L4 o] (o] [¢] o Q (6]

!

Concentration du bain 10% 30% 10% 30% 10% 0%

en %4 en poids

Type du trastement au Size- size- size- size-  size- size-

stade 2 press  press  pross  pross  press pross

Notes ® intreduit avent le liant

intreduic aprés lc lianc,
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x % introduit aprés le liant
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TABLEAU XVIII
{suite)
'l"-"“'—"""== ----------------- == RS mmmmamas
Ex. Ex. Ex. Lx. Ex. Témoin
63 64 65 66 67 Cp 10
|
Stade 1 !
1/ Fibres Fi... 45 45 45 25 50 50
¥Fo... 535 55 55 45 50 50
rd... (o] 0 (o] 3C O O
Raffinage ® SRevevnvennn 35 35 35 45 55 S
2/ Charges Ci 0 0 0 50 35 30
c2 45 30 [e] Q e} o}
C3 ‘ 0 25 30 0 35 0
3/Fiscelant o PI... c 0,2 c,2 o 0,2 o
{Cuantités r7... 1,5 0 1.5 (e} o}
ccinmerciales) ]
1
4/ Liant L1.. 2 2 3 2 2 o]
i 5/ Eydrofugeant 2i... | 0,1 o} 0,1 0 o 0
i oo, o} o,5 C C,5 0,5 0,5
€/ muxiliaires AT... 0,3 0,3 ©,3 0,3 c,3 0,3
(Dcantivies ~A10.. i C,05 0,C5 0,05 0 G 0
tcmnecrciales)
A4 Pl.. o} 0,5 0 0,5 0,5 0,5
7 lczulant . ‘z ! ! !
/ QQE“&t?‘éS PZ... | ©,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0
co:;é;;iales) P4... | 0,1 o ¢ 0,1 0,1 0,1
" PS5... | © o) c,05 o} o o,
R R R R R R R R R S R R S R T R s S L R R S s I S R e R s R R R S R S S SRS s T SRR S =SS E S RE N
Stacde 2
i/ Charges c3... (o] 0 0 (o] 0 0
c2... o} 0] i00 (0] o} o]
2/ BRuxiliaires Al. 0 o] c,3 0,1 o, , 0,1
(Quantités 210...] C,1 0,1 0,1 [e] O o]
ccrancrciales)
]
3/ Liant LG... 10 10 40 (0] 4 4
14... o 0 o 4 (o} 0]
Concentration du bain 10% 10% 303 4% 4% 4%
en Z en poids
Type de traitement au size- size- size-~ size- size- size~
stade 2 l press  press  press press press press
Notes % introduit avant le liant

I
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TABLEAU XIX

0006390

E&P8 crg Ex. Ex. Ex. Ex.
; 59 60 61 62
Grammage (g/m2) ........ i 83 85 85 84,5 83 86
Epaisseur (M) 120 115 119 113 117 113
rain (g/emd) ..., 1,44 1,35 1,40 1,34 1,40 1,31
Porosité aFnoR (emd / m2 x 5) 8,1 2,5 8,4 3,2 8,3 2,9
Longueur de rupture (m) S.M.|40600 5200 4900 530C 52¢0 5€00
S.7T.|2100 2200 2100 2300 2200 2100
All.& la rupture (%) S.M. 2 2 1,8 1,6 1,5 1,8
S.T.!4,9 5,5 5,1 3,¢ 4,8 .3
Indice d'éclatement ;
FOYCN  4evveasooanas ........;22,5 23 23 22,5 22,7 23,2
Cohésion interne f
(Moyenne EM/ST).eeeennceass. 120 150 1825 200 170 185
' Rigidité Taber S.T.;1,76 1,80 2,2 1,8 2,20 2
S.MH. 0,95 Q,90 1 1 1 :
opacité (Photovolt) ... 85,5 7 &6 go,s  £7,5 es
Blancheur(Photovolt) . ..., .82  &1,5 82 81,5 €2,5 i
Cobb (eau, ! minutelinecco..’z7 42 26 39,5 34 38,5
( en g/m?) Verso..:26 3 27,5 38 32 At
Cendres en 0/0 cveaensnn ....§12 15 17,5 19,5 23 24,5
Estimation charges i
restantes ...... cheeeas e ]17,2 21,4 25,1 27,8 29,4 30,9
'Qollaqu AFROR aux encres.... | 5 5 5 5 5 5
\Gires Dennisson ....... ceeea D12 512 12 Y12 viz Y12
Notes : |
~ 5.%. = sens marche
- S8.T. = sens ttavers
- L'indice d'éclatement (@galement appelé indice Mullen) est le rapport
force d'éclatement en g/cm? 4
grammage cn g/m
~ L'estimation des charges restantes est exprimée en % en poids par
rapport au poids du papler.
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TABLEAU XIX

(suite)
Ex. Ex. EX. EX. Ex, CP 10
63 64 65 66 67
Grammage (/=27 ...... 83 82 86 50 50 52
Epaisseur (4  eeeeas 117 116 113 75 68 72,8
Main  ( p/2m) ..., 1,41 1,34 1,31 1,50 1,36 1,40
Porosité ~FNOR &m3/mZ x s)l g6  g,5 2,8 1,90 1,12 0,80

Longueur de rupture
.

(r) S, 4¢50 5150 5250 6250 48CO 5500
S.T. 2050 2150 2350 27c0 2100 2500
Allongement & la
rupture (%) SMe v 1,9 1,8 2,1 1,6 1,2 1,5
5.7, Lo E,2 4,9 5.4 4,6 2,6 2,3 .
Indice d'éclaterment -
MOYEN ittt naennaanse ees. 23,5 22,5 24,8 27 18 20
Cohésion interne
(mcyenne SM/8T) L....... 175 168 2.0 185 185 120
Rigidité Teber s.T. 2,1 2,2 2,23 0,55 0,35 0,25
sM. 1 1 1 0,35 0,30 0,20
Opacité (Photovolr) ... | 87,5 87 es 76,5 78,5 68.
Blancheur (Photovolr) . .| g2 81,5 £2 £o €0,5 80
Cobb (eau, 1 minute)/Recto .| 25,5 28 40 13,2 16 23,5
(en g/m) { Verso 26 30 35,5 12,9 13,5 25
Cendres en o/o ......... 17,8 22,8 16 26,9 36 13
Estimation charces .
IeStanLesS  tiiiirencenans . 125,4 29,1 22,9 30,9 39,7 14,3
Ccllage AFNUR aux encres... 5 5 5 5 5 5
Cires Dennisscn ........... > 12 212 PRV y1i2 PR Y Y12
EE=sEmEcrssrszcossoassssssmLssssmsmsEEsEs == === ——
dotes

- S.M. = Sens marche
- S.T. = Sens travers

-~ L'indice d'éclatement (également appelé indice Mullen) est le rapport
force d'éclatement en g/cm?
grammage en g/mé .
- L'estimation des charges restantes est exprimée en 7 en poids par
rapport au peids du papier..
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TABLEAU XX
]
Exemple 69 Exemple 70 Cp 12 .
Stade- 1
Fibres F1 25 F 1 25 F1=235
F 6 =25 F 6 =25 F 6 =35

(®* 5.R.) (35) (35) (35)

Charge C3=50 € 3 =750 c3=30
Floculant -~ _
avant liant P 2 =0,15 P 2=0,15 o)

Liant L1l1=1,6 L1=1,¢ 0
Hydrofugeant BRt1=1,5 EHl1=1,5 HEl1=1,5
Auxiliaire A7=0,3 A7 =0,3 A7=2¢,3

A 10 = 0,05 A 10 = 0,05 A 10 = 0,05
Floculant aprés P 18 = 0,45 P 18 = 0,45

liant
2 =0,30 P 2=0,30 P 18 = 0,45
1 PS5 =0,15 PS5 =0,15
Grammage ¢
approximatif 100 g/m2 100 g/m2 100 g/m2
Stade 2 néant comme exemple comme exemple
: 60 ) x 60
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TABLEAU XXI

Exemple 69 Exemple 70 cp 12
poids (g/m2) 102 122 118,5
épaisseur (n) 150 143 140
main (g/cm2) 1,47 1,19 1,18
porosité AFNOR 6,4 1,6 2,5
longueur de rupture
SM 3700 5300 5500
ST 1800 2600 2500
allongement & la
rupture
SM i, 2,4 2,6
sT 2,7 4,3 3,
indice d'éclatement
(Mullen) 19 25 25,8
indice 100 de
déchirure 96 92 80
Cobb (eau, 1 mn,
23°C) 49 60 58
opacité (photovolt) 93 94 30
blancheur (photovolt) 89 88 88,5
charges restantes
dans le papier
(aprés rectification 32 38 21,5
perte au feu)
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TABLEAU XXII1

Influence de l'utilisation du floculant avant et aprés

le liant au stade 1

Exenple | Exemple : .
71 CP 13 CP 14 72 Cp 15 CP 16
fibres (a) Fl = 30 | FI1 = 30 :F1 = 3¢ Fl = 45| F1 = 45 | F1 = 45
charge Cl=70( Ci =70 iCl =7C Cl =53 |Cl =585 |Cl =55
floculant (b) P7 = 1,5 o) (P7 = 1,5 | P2 = 0,2 o Fig = 0,1
P! = 0,5 P2 = 0,7
E2 = 0,5 P4 = 0,5
i
liant L1 =5 Li=5 L1 =25 Ll =2 (L1 =2 Ll =2
i
hydrofugeant Hl = 0,1} E1 = 0,il8l = 0,1 | Bl = C,i Kt = 0,181 = 0,1
: i
. 1 : !
auxiliaire A7 = 0,31 A7 = 0,3iA7 =0,3! A7 =0C,3A7=0,3]R7 =0,3
: ! |
floculant (c) iPl = 0,5 p7 = 1,5 | {p18 =0, 1!fp18= 0,1
- P1 = 0,8 O ' }P2 = 0,5}P 2=0,7 0
P2 =05 5?2 = 0,5 ! pa oratzs = ors
i '
; i ;
grammage f : J
g/m2 80 i 80 8C i 80 | 8O 80
to- i
| Notes :
(a) degré S.R. = 35
(b) flocculant avant liant
(c) floculant aprés liant
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TABLEAU XXIII

Feuille Pourcentage de perte Perte

{80 g/m2) sous toile par rapport sous
. au poiés de la feuille toile
Exemple 71 13 % 10,4 ¢
CpP 13 20 % (a) 16 g
CP 14 33 & (a) 26,4 g
Exemple 72 8 7 6,449
Cp 15 13 7 - 10,4 ¢
CP 1€ 13 7 10,4 g
Note :
(a) avec diminution des propriétés mécaniques
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REVERDICATIONS
1. Procédé de préparation d'une feuille fibreuse
par voie papeti&re en vue d'améliorer les liaisons et/ou la ré-
tention, dans lequel on forme une feuille par voie humide 3
partir d'une suspension aqueuse renfermant des fibres (les fibres
d'amiante &tant exclues), un liant organique, un floculant et, le
cas échéant, une charge minérale non liante, ledit procédé
étant caractérisé en ce que le floculant est introduit dans la
suspension aqueuse renfermant le mélange de base choisi parmi
1'ensemble constitué par (i) les fibres seules quand il n'y a
pas de charge minérale non liante, et (ii) les fibres et la
charge minérale non liante quand celle-ci est pré&sente, avant et
aprés l'introduction du liant organique.
2. Procédé selon la revendication ! caractérisé
en ce que 1'on utilise 0,02 & 10 parties en poids de floculant
pour 100 parties en poids du mélange de base, en ce que l'on
introduit successivement dans la suspension aqueuse dudit mélange
de base 0,01 & 4 parties en poids de floculant, puis le liant or-
ganique, et enfin 0,0! & 6 parties en poids de floculant, et en
ce que 1l'on forme & partir de la suspensﬁon aqueuse résultante
une feuille que 1l'on essore et séche, puis, si nécessaire, soumet
4 au moins un traitement complémentaire.
3. Procédé selon la revendication 2 caractérisé
en ce que le mélange de base renferme une charge minérale non
liante, le rapport pondéral (R) charge minérale non liante -
fibres &tant inférieur ou &gal & 9.
4, Procédé selon la revendication 2 caractérisé
en ce que
1°) on prépare une suspension agqueuse & partir successivement
de
(i) 100 parties en poids sec d'un mélange de base ayant
un rapport pondéral (R) charge minérale non liante -~
fibres inférieur ou égal 3 9,
(ii) 0,01 & 4 parties en poids sec de floculant,
(iii) 0,2 & 30 parties en poids sec de liant organique, et
(iv) 0,01 & 6 parties en poids sec de floculant,

puis forme au moyen de la suspension ainsi obtenue, une

k4
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feuille par voie humide que 1'on essore et séche ; et,
2°) si nécessaire, on soumet la feuille ainsi obtenue & au
moins un traitement complémentaire.
5. Prpcédé selon la revendication 4 caractérisé en
ce que aprés le liant (iii) et avant le floculant (iv) on intro-
duit dans la suspension aqueuse un agent hydrofugeant.
6. Procédé selon la revendication 5 caractérisé en
ce que 1l'on utilise 0,05 & 10 parties en poids sec d'agent hydro-
fugeant pour 100 parties en poids de mélange de base.
7. Procédé selon la revendication 5 caractérisé
en ce que l'on introduit 1'agent hydrofugeant et au moins un
agent auxiliaire en papeterie, choisi notamment parmi les agents
de résistance & 1'état humide, les agents antimousse et brise-
mousse, les azurants optiques, les colorants de nuangage, les
antibiotiques et les agents lubrifiants.
8. Procédé selon la revendication | caractérisé
en ce que le liant organique est choisi parmi 1'amidon , les
latex et leurs mélanges.
9. Procédé selon la revendication 8 caractérisé
en ce que le liant organique est 1'amidon.
10. Procédé selon la revendication 8 caractérisé
en ce que le liant organique est choisi parmi les latex acryliques,

les latex styréne-butadiéne et leurs mélanges avec l'amidon.

11. Procédé selon la revendication g caractérisé
en ce que le liant organique est un amidon renfermant dans sa
partie polymére lindaire amylose 50 & 6000 motifs anhydro- .
glucose par molécule.

12. Procédé selon la revendication 1] caractérisé
en ce que l'amidon est la fécule native de pomme de terre,

ou 1l'amidon de mais natif.

13. Proc&dé selon l'une quelconque des revendications
9, 11 et 12 caractdrisé en ce que l'amidon est introduit dans la
suspension aqueuse contenant le mélange de base et la premiére

fraction du floculant, aprés avoir &té cuit & 80 - 90°C.
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14, Procédé selon la revendication 4 pour la
préparation d'un support d'impression-&criture ou d'un papier
spécial, caractérisé en ce que au stade | on prépare 2 partir
successivement de

(i) 100 parties en poids sec d'un mélange de base

ayant un rapport R inférieur ou &gal & 9 et de

préférence compris entre 0,2 et 9 ;
(ii) 0,01 & 4 parties en poids sec de floculant ;
(iii) 0,2 a 30 parties en poids sec de liant organique,
de préférence un amidon renfermant dans sa partie
poiymére linéaire amyvlose 50 2 6000 motifs
anhydroglucose par molécule ;
(iv) 0,05 3 10 parties en poids sec d'agent hydrofu-
geant ;
(v) 0,01 32 6 parties en poids sec de floculant ;
une feville que l'on essore et s&che, le cas &chéant au moins
une substance choisie parmi l'ensemble constitug par les agents
de résistance & l1'état humide, les agents antimousse et brise
mousse, les azurants optiques, les colorants de nuangége, les
antibiotiques et les agents lubrifiants, &tant ajoutée dans la
suspension aqueuse avant la deuxiéme fraction du floculant.
15. Procédé selon la revendication 14 caractérisé
en ce que le rapport R est compris entre 2 et 9 et de préférence
3 et 9 ; en ce que le liant est utilisé 3 raison de 2 3 30 par-
ties en poids sec pour 100 pafties en poids du mélange de base ;
et en ce que 1'agent hydrofugeant est utilisé Z raison notamment
de 0,05 3 5 parties en poids sec pour 100 parties en poids du
mélange de base.
16, Procédé selon la revendication !4 caractérisé
en ce que le rapport R est inférieur 3 2 et notamment compris
entre 0,2‘et 0,7 ; en ce que le liant est utilisé & raison de
0,2 3 15 parties en poids sec pour 100 parties en poids du mélan-

ge de base ; et en ce que l'agent hydrofugeant est notamment

¥



15

20

25

30

000€390

utilisé 3 raison de 0,05 & 5 parties en poids sec et de préféren-
ce 0,1 & 3 parties en poids sec pour 100 parties en poids du
mélange de base.

17. Procédé selon la revendication 4 pour la
préparation d'un support de revEtement utile notamment dans le
remplacement de l'amiante, caractérisé en ce que au stade | on

prépare & partir successivement de
(i) 100 parties en poids sec d'un mélange de base ayant

un rapport R inférieur ou égal & 9, de préférence
compris entre 2 et 9 et plus avantageusement 3 et 9;
(ii) 0,01 & 4 parties en poids sec de floculant ;

(iii) 2 a 30 parties en poids sec de liant organique ;

(iv) 0,05 & 10 parties en poids sez d'agent hydrofugeant
(v) 0,01 & 6 parties en poids sec d'agent floculant,

une feuille que l'on essore sous une faible charge lindaire de
0,5 & 35 kg/cm et séche, le cas &chéant,au moins une substance
(choisie parmi 1l'ensemble constitué par les agents de résistance
& 1'état humide, les agents antimousse et brise -mousse, les
azurants optiques, les colorants de nuangage, les antibiotiques
et les agents lubrifiants)étant ajoutée zvant la deuxiéme
fraction du floculant,

18. Procédé selon la revendication 17 caractérisé

en ce que le liant organique est 1'amidon.

19, Procédé selon la revendication 17 caractérisé

en ce que le liant organique est choisi parmi les latex et les
mélanges latex-~amidon.

20. Procédé selon la revendication 2 caractérisé
en ce que le stade 2 comprend au moins un traitement complémen-
taire choisi parmi 1'ensemble constitué par le traitements de
surface mécaniques (tels que lissages, calandrage et grainage)
et les traitements chimiques (tels que surfagage et couchage,

notamment par enduction ou imprégnation).
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21. Procédé selon la revendication 20 caractérisé
en ce que le traitement du stade 2 comporte 1'apport d'un liant
au moyen d'un bain aqueux de 10 & 600 g/l renfermant le cas
échéant, au moins une substance choisie parmi 1'ensemble constitus
par les charges min&rales non liantes, les agents auxiliaires et
les adjuvants spéciaux (tels que notamment les agents d'ignifu-
gations, les antibiotiques, les agents anti-adhérants).

22. Feuille fibreuse utile notamment dans le domai-
ne des revétements en remplacement de l'amiante, des supports
d'impression-écriture, et des papiers spéciaux, caractdrisée

en ce qu'elle est préparée selon le procé&dé de 1l'une quelconque
des revendications 1 & 3,

23. Feuille fibreuse utile notamment dans le domai-
ne des revétements en remplacement de 1l'amiante, des supports
d'impression-&criture, et des papiers spéciaux, caractérisée

en ce qu'elle est préparée selon le procédé de 1'une quelconque
des revendications 4, 5 et 6.

24. Feuille fibreuse utile notamment dans le
domaine des supports d'impression-&criture et des papiers spé-
ciaux caractérisée en ce qu'elle est préparée selon le procédé

de 1l'une quelconque des revendications 14, 15 et 16.

25. Feuille fibreuse utile notamment dans le
domaine des revétements en remplacement de 1'amiante caractérisée
en ce qu'elle est préparée selon le procé&dé de la revendication
17.

26.. Feuille fibreuse utile notamment dans le
domaine des supports d'impression-8criture et des papiers spé-
ciaux, caractdrisée en ce qu'elle renferme des fibres (les

fibres d'amiante &tant exclues), une charge minérale non liante,
un floculant et un liant, le rapport pondéral R &tant compris

entre 0,2 et 9, et en ce qu'elle a un grammage de 40 i 400 g/m2
et notamment de 40 & 200 g/m2,

e
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27. Feuille fibreuse selon la revendication 25
caractérisée en ce qu'elle a &té soumise & su moins un traitement
complémentaire, notawment un traitement chimique de surfagage
ou couchage de fagon 2 avoir une reprise en matidre si&che de

5 12 150 g/m2.

28. Feuille fibreuse utile notamment dans le
domaine des revEtements en remplacement de l'amiante, caractérisé&
en ce qu'elle renferme des fibres (les fibres d'amiante &tant
exclues), une charge minérale non liante, un floculant et un

10 liant, le rapport R &tant compris entre 2 et 9, et en ce qu'elle
a un grammage de 350 Z 800 g/mZ.

29, Feuille fibreuse selon la revendication 24
caractérisée en ce qu'elle a €té soumise 3 au moins un traitement
complémentaire, notamment un traitement chimique de surfagage

15  ou couchage de fagon & avoir une reprise en mati8re séche de
1 2 150 g/m2. -

30. Application du procé&dé de i1a revendication |

pour la préparation d'un support de revétement, d'un support

d'impression-8criture et d'un papier spécial.
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