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() Traltementde pites papetiéres chimiques par le peroxyde d*hydrogéne en vire de leur blanchiment.

Traitement de pates papetidres chimiques de bols re-
‘sineux par le peroxyde d'hydrogéne & 90°-100°C en deux
étapes, Is premidre pratiquée 3 pH comprisentre8,5et9,6en
présence d’'au moins un agent sequestrant des ions mét-
slliques choisi parmi les sequestrants azotés et les dérives des
acides polyphosphoniques et polyphosphoriques, en quan-
tité égale suv moins & 3 g/t de bain, de fagon & consommer one
quantité de peroxyde d’hydrogéne comprise entre 0,3%et 2,6
% en poids du poids de pate séche, la seconde effectuée & pH

au moins égal 8 11 en présence d’au moins 3.10° atomes- -

gremme de magnésium sous forme d'hydroxyde d'hydro-
xyde pour cent grammes de pite séche, de fagon & con-
sommer au total 2 & 5 % du poids de la pate séche en H,0,.
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1 0208625
TRAITEMENT DE PATES PAPETIERES CHIMIQUES PAR LE

PEROXYDE D'HYDROGENE EN VUE DE LEUR BLANCHIMENT

La présente invention concerne le traitement de pltes
papetidres chimiques par le peroxyde d‘hydrogéne en vue de leur blan- =
chiment.

Les pates papetidres chimiques ou pites cellulosiques
écrues obtenues par cuisson des matiéres ce11u1051ques selon les pro-
cédés dits au sulfite, au sulfate oy procédé Kraft, 3 Ya soude ou au
carbonate, demandent 2 &tre blanchies pour que les produits en dérivant
afent les qualités qu'exige leur destination,

Le taux de 119n1ne de 1a pBte, traduit par la profession
en indice KAPPA, détermine pratiquement la quantité globale d'agent de
blanchiment chimique 2 mettre en oeuvre,

Le blanchiment pourra &tre assuré d'une fagon d'autant plus
efficace et économique dans un nombre Timité d'étapes que 1*indice
KAPPA initial sera plus faible. - :

Les procédés de cuisson cités plus haut ne permettent mal-
heureusement pas d'atteindre directement un 1nd1ce KAPPA de faible
valeur sans dégradation prononcée des propriétés mécaniqﬂes des fibres
cellulosiques.

L' application du chlore et de ses dérivés A caractere
oxydant ne permet pas non plus, directement & partlr de pates ch1m1ques
de bois résineux, d'abaisser 1'indice KAPPA de celles-ci A des valeurs
avoisinant 10 sans que se forment des effluents fortement colorés,
polluants et corrosifs.

Dans le cas encore de bois rés1neux le peroxyde d'hydrogéne,
agent oxydant non chloré dont la mise en oeuvre est la plus aisée,
appliqué en milieu alcalin directement sur les pltes chimiques, ne
conduit qu'd des indices KAPPA compris entre 20 et 25 environ.

Un prétraitement en milieu acide tel que décrit par exemple
dans la demande de brevet japonais n°® 76.102 103 ou 12 demande de
brevet francais publiée sous le numéro 2 520 397 raméne cette valeur
& 15-20 mais souléve les difficultés déja signalées dues aux effluents
par suite de 1'alternance d'étapes en bain acide et en bain alcalin
qu'implique la technique proposée.

Le traitement selon la présente 1nvention n'implique pas
les inconvénients des procédés connus et procure des pates dont 1'indice
KAPPA peut aller jusqu'd &tre inférieur & 10 3 partir de p&tes chimiques
de bois résineux avec une efficacité trés élevéde de 1'agent chimique
mis en oeuvre, le peroxyde d'hydrogéne.
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I1 est caractérisé en ce que 1a pate chimique de bois
résineux est soumise a 1'action du peroxyde d'hydrogéne a une tempéra-
ture comprise entre 90°C et 100°C, en deux étapes, la premiére effec-
tuée a un pH compris entre 8,5 et 9,5,en présence d'au moins un agent
sequestrant des ions métalliques choisi parmi les sequestrants azotés
et les sequestrants:dérivés des acides polyphosphoriques et polyphos~
phoniques, en quantité égale au moins & 3 g/1 de bain, de fagon a
consommer une quantité en poids de peroxyde d'hydrogéne comprise entre
0,3 % et 2,5 % du poids de la pdte séche, la seconde effectuée & un
pH au moins égal & 11, en présence d'au moins 3.10'3 atomes-gramme
de magnésium sous forme d'hydroxyde de magnésium Mg (OH)2 pour cent
grammes de pate siéche pour consommer du peroxyde d'hydrogéne au cours

de cette seconde étape de fagon & ce que la consommation pondérale tota-
le de peroxyde d'hydrogéne au cours des deux étapes soit comprise entre

2% et5 % du poids de la pdte séche.

La nature de 1'agent chimique capable d'atteindre les
valeurs de pH définies pour la premiére étape n'est pas critique,
1'agent chimique alcalinisant choisi devant toutefois €tre ni oxydé
nf réduit par le peroxyde d'hydrogéne.

Plusieurs de ces agents chimiques peuvent &tre simultanément

mis en oeuvre 3 la condition de ne pas réagir entre eux.

L'hydroxyde de sodium et le carbonate de sodium répondent
3 la définition ci-dessus, comme aussi, et de préférence, le tripoly-
phosphate de sodium, le sel de sodium de 1'acide éthy]éhediaminététra-

cétique et le sel de sodium de 1'acide diéthylénetriaminepentaacétique.

I1 est préférable que le pH conserve au cours de cette
premiérévétape une valeur la plus constante possible ce qui est réali-
sable par des techniques connues, par exemple l'émploi de tampons ou
1'introduction continue ou intermittente d'un ou plusieurs agents
chimiques tels qué définis ci-dessus.

Parmi les agents sequestrants des ions métalliques qui
conviennent 511'invention, le tripolyphosphate de sodium, le sel de
sodium de 1'acide éthylénediaminetétracétique et le sel de sodium de
1'acide diéthylénetriaminepentaacétique, sont employés de préférence.

Ces trois composés, pris isolément ou en mélange peuvent
donc agir en méme temps comme alcalinisant et comme sequestrant. '

-~
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La durée de 1a premidre étape est généralement inférieure
& 4 heures. . | ‘
Parmi les agents alcalins nouvant convenir pour atteindre
le pH choisi dans 1a deuxitme étape, 1'hydroxyde ‘de sodium et Je
carbonate de sodium conviennent particulizrement bien. -

Dans cette deuxizme étape 1'hydroxyde de magnésium peut
8tre introduit en 1'état oy formé au sein du bain de traitement &
partir d'un sel de magnésium comme le chlorure, le nitrate ou le
sulfate, dont 1'anfon est inerte vis-2-vis du peroxyde d'hydrogene.

La durée de 1a deuxizme étape est généralement comprise
entre 2 et 5 heures. ‘

La consistance n'est Pas un facteur critique pour 1a
réalisation des deux étapes du traitement selon 1'invention. Pour des
raisons pratiques et économiques i1 est toujours préférable que la
consistance soft comprise entre 3 % et 25% et mieux entre § % et
15 %, .
' | Dans 1a premigre comme dans la deuxidme étape, la quant{té
de peroxyde d'hydrogene engagée est bien entendu ay moins égale & 1a
quantité devant &tre consommée et est au plus égale généralement i

. 5 % en poids du poids de pite siche, de préférence & 3,5 ¥ environ.

Aprés la premidre étape du traitement de 1invention, la
p&te peut 8tre séparée d'une fagon habituelle de 1a liqueur du bain
et soumise d'une manizre connue 3 une extraction alcaline avant la
seconde étape du traitement. :

Cette extraction alcaline, généralement pratiquée 3 une
température de 1'ordre de 90°C & 120°C est effectuée de préférence
dans la majorité des cas, Elle reste toutefois facultative et peut
méme avantageusement ne pas &tre réalisée en particulier lorsque les
conditions choisies pour effectuer la premidre étape sont telles que
le peroxyde d'hydrogdne mis en oeuvre dans celle-ci est consommé
pratiquement en totalite. : S

Lorsque les liqueurs des bains des deux étapes sont
séparées de 1a pate, elles peuvent respectivement &tre avantageusement
utilisées pour contribueq 3 la constitution de chacun de ces bains
dans leur composition initiale.

if



10

15

20

25

30

0208625

La pate traitée selon 1'invention peut &tre blanchie
selon des procédés usuels, dont 1'économie et 1'efficacité se trou-
vent améliorés.

Les conditions définies pour la réalisation de la premiére
étape sont celles qui permettent 1'obtention aprés la seconde étape
de pdtes chimiques d'indice KAPPA Te plus généralement inférieur 3 15
Torsque -1a pate chimique & traiter est de 1la péte chimique de bois
résineux,et une économie globale du traitement particuliéerement inté-
ressante que traduit par exemple une efficacité élevée du peroxyde
d'hydrogéne.

Celle-ci est désignée dans ce qui suit par le terme Ef

. . D KAPPA
défini comme étant égal & : H202 Consomma °

H202 consommé étant la

quantité globale de peroxyde d'hydrogéne consommé en % en poids du
poids de pate séche, & KAPPA la différence entre la valeur de 1'indice
KAPPA de 1a pdte non traitée et la valeur de 1'indice KAPPA de 1a pate
traitée selon 1'invention.

Les exemples suivants illustrent le traitement de 1'inven-
tion. Ils sont donnés a titre indicatif mais non limitatif,

Dans chacun des exemples les quantités des divers composés
impliqués sont exprimées en pour cent en poids du poids de la pate
séche. Echappe bien entendu 3 cette remarque la consistance de la
pate.

Dans chacun des exemples les conditions sont telles que,
comme défini plus haut, le pH dans la premiere étape est compris
entre 8,5 et 9,5, le pH dans la deuxiéme étape comme d'ailleurs dans
1'exemple comparatif est au moins égal & 11.

EXEMPLE 1

Une pate chimique de bois résineux d'indice KAPPA égal
a 28,5 est traitée durant 2 H & 90°C 2 1a consistance de 5 % en pré-
sence de 3,4 % de peroxyde d'hydrogene H202 et de 41,4 % de tripoly-
phosphate de sodium TPP.

La consommation de H202 est ainsi de 1,9 % dans cette
premiére étape.
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Apres extraction alcaline pratiquée durant 1 H & 90°C
en présence de 20 ¥ d'hydroxyde de sodfum NaOH, la pite, 2 la consis-
tance de 5 %, est soumise & 90°C et durant 2 heures, 3 1'action de
2,7 % de H202 en présence de 3,2 ¥ de NaOH et 0,5 % d'hydroxyde de
magnésium Mg (0H)2.

La consommation de H202 atteint ainsi 1,5 ¥ dans cette
deuxigme étape.

La consommation globale de HZOé est de 3,4 ¥ tandis que

1'indice KAPPA de 1a pite traitée n'est p1us que de 12,5 et que Ef.
atteint 4,7. :

EXEMPLE 2 (comparatif)

La méme pite que dans 1'exemple 1 est soumise, 3 90°C
et durant 2 heures, & 1'action de 3,4 ¥ de HZOZ en présence de 4 %
de NaOH et 0,6 % de Mg (OH)Z’ le consistance étant de 5 ¥.

La consommation de H,0, est alors totale mais 1'indice
KAPPA de 1a pate traitée est encore de 25, donc seulement 1ég2rement
inférieur & sa valeur initiale.

Ef. est prés de 5 fois moins élevé que dans 1'exemple 1.

La méme pate que dans 1'exemple 1, 3 la méme consistance
que dans cet exemple, subit
. une premiére étape dans les conditions suivantes :

température : 90°C

durée : 2 heures
Hzo2 : 1,7 %
TPP 17,2 %

. une extraction alcaline dans les conditions de 1'exemple 1,
. une seconde étape dans les conditions_suivantes :
température : 90°C

durée : 3 heures
H202 1,7 % -
NaOH :2,0%
Mg(OH) :0,3%

La consommation de HZOZ dans la premidre étape est de 1 %,
dans 1a deuxieme étape de 1,2 %, 1'indice KAPPA de la pite traitée

n‘est plus que de 12,5 et Ef. est 7,5 fois plus élevé que dans 1'exemple
2l
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EXEMPLE 4

Une pate chimique de bois résineux d'indice KAPPA égal
a 33 est traitée & 1a consistance de 5 %, & 90° et durant 1 heure
en présence de 0,6 % de H202 et de 17,2 % de TPP.

La consommation de H202 est alors totale.

La pdte,a la méme consistance et sans extraction alcaline,
est soumise dans une deuxiéme étape a 1'action de 2,7 % de H202 en
présence de 4 % de NaOH et de 0,25 % de Mg (0H)2, a 90°C durant 5 H.

La consommation de H202 est encore totale.

L'indice KAPPA de la pdte traitée est 3 fois plus faible
qu'avant traitement et Ef. est d'environ 7.

EXEMPLE 5

En procédant comme dans 1'exemple 3 mais en pratiquant
1'extraction alcaline a 120°C au lieu de 90°C, 1'indice KAPPA de 1la
pate traitée est de 10,5 avec une consommation globale de H202 de 2,0%.
Ef. est alors de prés de 9,0.

EXEMPLE 6

La pate chimique & traiter de 1'exemple 4, 3 une consis-
tance de 10 ¥, subit,
. une premigre étape dans les conditions suivantes :

température : 90°C

durée : 2 heures
H202 1 0,7%
TPP 1 3¢%

et sans extraction alcaline intermédiaire,

. une étape dans les conditions suivantes, toujours & la consistance
de 10 ¥ :

température : 90°C

durée : 4 héures
H202 . 3,4 %
Na2C03 : 21 %
Mg (OH)2 : 0,6 %

La consommation de H202 dans la premiere étape est de 0,3 %
elle est totale dans la seconde étape.

Aprés traitement la pdte a un indice KAPPA de 15 et Ef. est
égal a 5.
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EXEMPLE 7

L'exemple 4 est répété mais le pH dans la premidre étabe
est atteint gréce & 1'acide éthylénediaminetétracétique et la soude et
est maintenu & 9,5 par add1tion de NaOH.

Les résultats de )'exemple 4 sont, pratiquement retrouvés.
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REVENDICATIONS

1) Traitement de pates papetitres chimiques de bois résineux
par le peroxyde d'fhydrogene en vue de leur blanchiment, caractérisé en
ce que ladite p8te est soumise & 1'action du peroxyde d'hydrogéne &

une température comprise entre 90°C et 100°C, en deux étapes, la pre-
mitre effectuée 3 un pH compris entre 8,5 et 9,5 en présence d'au

moins un agent sequestrant des ions métalliques choisi parmi les seques-
trants azotés et les sequestrants dérivés des acides polyphosphoriques
et polyphosphoniques en quantité égale au moins & 3 g/1 de bain, de
fagon & consommer une quantité en poids de peroxyde d'hydrogéne comprise -
entre 0,3 ¥ et 2,5 % du poids de la pate séche, la seconde effectuée '
3 un pH au moins égal & 11 en présence d'au moins 3.10"3 atomes-gramme
de magnésium sous forme d'hydroxyde de magnésium, pour cent grammes de
pate séche pour consommer du peroxyde d'hydrogéne au cours de cette
seconde étape de fagon 3 ce que la consommation pondérale totale de
peroxyde. d'hydrogéne au cours des deux étapes soit comprise entre 2 ¥
et 5 % du pbids de la pﬁté seche.- o B

2) Traitement selon la revendication 1 caractérisé en ce que
le pH dans la premitre étape est atteint au moyen d'au moins un agent
chimique choisi parmi 1'hydroxyde de sodium, le carbonate de sodium,

le tripolyphosphate de sodium, le sel de sodium de 1'acide éthyléne-

diaminetétracétique, le sel de sodium de 1'acide diéthylenetriamine-

pentaacétique.

- 3) Traitement selon 1'une des revendications 1 et 2 carac-

térisé en ce que le pH est maintenu constant.

4) Traitement selon 1'une des revendications 1 a 3 caracté-
risé en ce que 1'agent sequestrant est choisi parmi le tripolyphosphate
de sodium, le sel de sodium de 1'acide éthylenediaminetétracétique,

le sel de sodium de 1'acide diéthylenetriaminepentaacétique.

5) Traitement selon 1'une des revendications 1 a 4 caractérisé en ce
que le pH dans la deuxiéme étape est atteint au moyen d'un agent alcalin
choisi par 1'hydroxyde de sodium et le carbonate de sodium.
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6) Traitement selon 1'une des revendications 1 3 5 carac-

térisé en ce que la quantité en poids de peroxyde d'hydrogene consommé
dans la premiére étape est comprise entre 0,5%et 2 % du poids de la
péate s&che,

7) Traitement selon la revendication 6 caractéfisé en ce que
la quantité totale en poids de peroxyde d'hydrogéme consommé au cours

des deux étapes est comprise entre 2 ¥ et 3,5 % du poids de la pate
séche.

8) Traitement selon 1'une des revendications 1 & 7 caractérisé
en ce que la quantité pondérale de peroxyde d'hydrogéne engagé dans
chacune des deux étapes n'excede pas 5,0 X du poids de la pite séche.

9) Traitement selon la revendication 8 caractérisé en ce que
la quantité de peroxyde d'hydrogéne n'excede pas 3,5 % du poids de la
pate séche dans chacune des deux étapes.
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