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(57) Procédé continu de délignification et/ou de
blanchiment de pate a papier chimique vierge ou recy-
clée selon lequel :

(a) on prépare une suspension de pate a papier (1),
(b) on soumet la suspension a un prétraitement au
moyen d'oxygéne (5) suivi d'un traitement au
moyen d'un composé peroxydé (8),

Procédé continu de délignification et/ou de blanchiment de péate a papier chimique vierge

(¢) on recueille une suspension de pate a papier
traitée,

(d) on sépare au moins une partie du liquide de la
suspension recueillie (11), et

(e) on recycle au moins une partie du liquide (3) sé-
paré que l'on introduit dans I'étape (a) de prépara-
tion d'une suspension de pate a papier.
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Description

La présente invention concerne un procédé continu de délignification et/ou de blanchiment de pate a papier chi-
mique vierge ou recyclée.

Traditionnellement des procédés de blanchiment et de délignification de pates a papier consistent & soumettre
une suspension de pate a papier a une séquence de plusieurs traitements consécutifs. Ces traitements sont souvent
réalisés au moyen de réactifs chlorés. Dans le but de protéger I'environnement, de nombreux procédés ont été déve-
loppés qui ne font plus appel & des réactifs chlorés. L'environnement peut étre protégé davantage par une réduction
voire suppression des rejets d'effluents. Ceci est en pratique réalisé, dans un procédé continu, en soutirant, en aval
d'un traitement, une partie du milieu aqueux dans lequel la pate a papier a été traitée et en remettant ce milieu aqueux
en oeuvre en amont de ce traitement.

Dans la demande de brevet CA 2,132,057 des pétes a papier sont blanchies au moyen de peroxyde d'hydrogéne.
Ce traitement est réalisé a température et pression élevées et peut étre précédé par un traitement au moyen d'ozone
en présence d'oxygéne. Aucune indication n'est donnée en ce qui concerne le recyclage des effluents.

La présente invention vise a fournir un procédé continu de blanchiment et/ou de délignification de péate & papier
dans lequel les rejets d'effluents sont réduits voire supprimés tout en maintenant une bonne performance au niveau
de la délignification et du blanchiment. Un autre objectif de la présente invention est de réduire l'accumulation de
composés organiques dans la suspension de péte a papier a traiter par un composé peroxydé, ce qui se traduit par
une réduction de la demande chimique en oxygéne.

En conséquence, l'invention concerne un procédé continu de délignification et/ou de blanchiment de pate a papier
chimique vierge ou recyclée selon lequel :

(a) on prépare une suspension de pate a papier,

(b) on soumet la suspension & un prétraitement au moyen d'oxygéne suivi d'un traitement au moyen d'un composé
peroxydé,

(c) on recueille une suspension de pate a papier traitée,

(d) on sépare au moins une partie du liquide de la suspension recueillie, et

(e) on recycle au moins une partie du liquide séparé que l'on introduit dans I'étape (a) de préparation d'une sus-
pension de péte a papier.

Le procédé selon l'invention comporte les étapes (a) a (e). |l peut éventuellement comporter d'autres étapes in-
termédiaires.

Le procédé selon l'invention peut faire partie intégrante d'une fabrication de pate a papier chimique vierge ou
recyclée qui consiste en une séquence de traitements plus complexe. Le procédé selon l'invention peut donc étre
réalisé au début d'une telle fabrication de péate & papier chimique, c'est-a-dire immédiatement aprés la cuisson de la
pate & papier. En variante, le procédé selon l'invention peut étre réalisé avant et aprés d'autres traitements de la pate
a papier. Dans une autre variante, le procédé selon l'invention peut étre réalisé a la fin de la fabrication de pate a papier
de maniére a ce que I'étape (e) soit I'étape finale de la fabrication.

Une des caractéristiques essentielles de l'invention réside dans I'étape (e) selon laquelle une partie du liquide
séparé de la suspension traitée est recyclée dans |'étape (a).

Les différentes étapes du procédé selon l'invention sont décrites ci-aprés.

L'étape (a) du procédé selon l'invention consiste a préparer une suspension de péate a papier en mélangeant la
pate a papier avec un liquide. En général, il s'agit d'un liquide aqueux. La consistance de la suspension obtenue est
habituellement supérieure ou égale & 8 %, en particulier supérieure ou égale a 10 %. La consistance est généralement
inférieure ou égale & 35 %, en particulier inférieure ou égale & 20 %. L'étape (a) peut étre réalisée dans tout appareil
de lavage ou de mélange de pates a papier connu de 'homme du métier. Elle peut en particulier &tre réalisée sur un
filtre rotatif ou dans une presse laveuse.

L'étape (b) du procédé selon l'invention comporte un premier traitement au moyen d'oxygéne. Ce prétraitement
au moyen d'oxygéne consiste & mettre la suspension de péate a papier en contact avec de l'oxygéne gazeux.

Le prétraitement au moyen d'oxygéne peut étre réalisé a un pH supérieur ou égal & 7, de préférence supérieur ou
égala 8. Le pH esten général inférieur ou égala 12. Le pH est généralement réglé par addition d'une source d'alcalinité.
On utilise de préférence I'hydroxyde de sodium.

Le prétraitement au moyen d'oxygéne est habituellement réalisé & une température supérieure ou égale a 80 °C,
plus précisément a 90 °C, les valeurs supérieures ou égales & 100 °C étant les préférées. La température est en
général inférieure ou égale a 140 °C, plus précisément & 130 °C, les valeurs inférieures ou égales a 120 °C étant les
plus courantes. La température est généralement réglée par addition d'une quantité adéquate de vapeur d'eau a la
suspension a traiter.

Le prétraitement au moyen d'oxygéne est le plus souvent réalisé a une pression d'oxygéne supérieure ou égale
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a1 bar, de préférence a2 bars. La pression d'oxygéne est généralement inférieure ou égale a 10 bars, plus précisément
& 8 bars.

Le prétraitement au moyen d'oxygéne est couramment réalisé & une consistance supérieure ou égale a 8 %, en
particulier supérieure ou égale a 10 %. La consistance est généralement inférieure ou égale a 35 %, en particulier
inférieure ou égale & 20 %.

La durée du prétraitement au moyen d'oxygéne est le plus souvent supérieure ou égale & 5 min, en particulier &
10 min. La durée est en général inférieure ou égale a 120 min, de préférence & 60 min.

Le prétraitement au moyen d'oxygéne est avantageusement réalisé a un pHde 7 a 12, une température de 80 &
140 °C, une pression d'oxygéne de 1 & 10 bars, une consistance de 8 & 35 % et pendant une durée de 5 & 120 min.

On peut éventuellement, lors du prétraitement au moyen d'oxygéne, ajouter des stabilisants. Ces stabilisants
peuvent étre choisis parmi les sels de magnésium, les phosphates, les phosphonates et les carboxylates. Les sels de
magnésium sont préférés. Les sulfates de magnésium sont spécialement préférés, en particulier le sulfate de magné-
sium de formule MgSO,4.7H,0.

Dans une forme de réalisation particuliére du procédé selon l'invention, le prétraitement au moyen d'oxygéne est
réalisé en présence de peroxyde d'hydrogéne. La quantité de peroxyde d'hydrogéne ajoutée est le plus souvent su-
périeure ou égale & 0,05 % en poids par rapport a la pate séche. La quantité est habituellement inférieure ou égale &
2 % en poids par rapport a la pate séche.

Le prétraitement au moyen d'oxygéne est suivi d'un traitement au moyen d'un composé peroxydé. Ce composé
peroxydé peut étre choisi parmi le peroxyde d'hydrogéne, les peracides et I'ozone. On utilise de préférence le peroxyde
d'hydrogéne en milieu alcalin.

Le traitement au moyen d'un composé peroxydé est en général réalisé & un pH supérieur ou égal a7, de préférence
supérieur ou égal &2 9. Le pH est habituellement inférieur ou égal & 12. Le pH est généralement réglé par addition d'une
source d'alcalinité dans la suspension a traiter. On utilise de préférence I'hydroxyde de sodium.

Le traitement au moyen d'un composé peroxydé peut étre réalisé a une température supérieure ou égale a 80 °C,
plus précisément a 90 °C, les valeurs supérieures ou égales & 100 °C étant les préférées. La température est en
général inférieure ou égale a 140 °C, plus précisément & 130 °C, les valeurs inférieures ou égales a 120 °C étant les
plus courantes. La température est généralement réglée par addition d'une quantité adéquate de vapeur d'eau a la
suspension a traiter. |l peut s'avérer intéressant d'opérer le traitement au moyen d'un composé peroxydé a la méme
température que celle du prétraitement au moyen d'oxygéne.

Le traitement au moyen d'un composé peroxydé peut étre réalisé a pression atmosphérique. Dans une variante
préférée, il est réalisé sous pression en ajoutant de l'oxygéne gazeux. La pression est généralement supérieure ou
égale a 1 bar, de préférence a 2 bars. La pression d'oxygéne est généralement inférieure ou égale & 10 bars, plus
précisément a 8 bars. Il peut s'avérer intéressant d'opérer le traitement au moyen d'un composé peroxydé a la méme
pression que le prétraitement au moyen d'oxygéne. Dans une autre variante intéressante |'étape (b) ne comporte pas
d'étape de décompression entre le prétraitement a I'oxygéne et le traitement au composé peroxydé.

Le traitement au moyen d'un composé peroxydé est couramment réalisé a une consistance supérieure ou égale
a 8 %, en particulier supérieure ou égale a 10 %. La consistance est généralement inférieure ou égale & 35 %, en
particulier inférieure ou égale & 20 %.

La durée du traitement au moyen d'un composé peroxydé est le plus souvent supérieure ou égale a 30 min, en
particulier & 60 min. La durée est en général inférieure ou égale & 240 min, de préférence a 120 min.

La quantité de composé peroxydé mise en oeuvre est en général supérieure ou égale a 0,05 %, en particulier a
1 % en poids par rapport a la pate séche. Elle est habituellement inférieure ou égale a 8 %, en particulier &2 2,5 % en
poids par rapport & la pate séche.

Le traitement au moyen d'un composé peroxydé est avantageusement réalisé a une température de 80 & 140 °C,
une pression de 1 a 10 bars, une consistance de 8 a 35 %, un pH de 7 a 12, pendant une durée de 30 a 240 min et
en mettant en oeuvre une quantité de composé peroxydé inférieure ou égale a 8 % en poids par rapport & la pate
séche. Le traitement au moyen d'un composé peroxydé est de préférence réalisé a une température de 100 & 120 °C,
une pression de 2 a 8 bars, une consistance de 10 & 20 %, un pH de 9 a 12, pendant une durée de 60 a 120 min et
en mettant en oeuvre une quantité de composé peroxydé de 1 & 2,5 % en poids par rapport a la pate séche.

On peut éventuellement, lors du traitement au moyen d'un composé peroxydé, ajouter des stabilisants. Ces sta-
bilisants peuvent é&tre choisis parmi les sels de magnésium, les phosphates, les phosphonates et les carboxylates.
Les sels de magnésium sont préférés. Les sulfates de magnésium sont spécialement préférés, en particulier le sulfate
de magnésium de formule MgSQ,.7H,0.

Il s'est avéré avantageux, lors de I'étape (b), de ne pas modifier de maniére drastique les conditions de température,
de pression, de pH et de consistance entre le prétraitement a l'oxygéne et la traitement au composé peroxydé.

L'étape (b) du procédé selon l'invention peut également contenir d'autres traitements. Toutefois, de bons résultats
sont obtenus lorsque 'étape (b) ne comporte pas de lavage intermédiaire entre le prétraitement au moyen d'oxygéne
et le traitement au moyen d'un composé peroxydé. De bons résultats sont également obtenus lorsque I'étape (b) ne
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comporte pas d'étape de décompression entre le prétraitement au moyen d'oxygéne et le traitement au moyen d'un
composé peroxydé. De préférence, I'étape (b) ne comporte ni de lavage intermédiaire ni de décompression intermé-
diaire. Les meilleurs résultats sont obtenus lorsque I'étape (b) ne comporte aucune étape intermédiaire entre le pré-
traitement au moyen d'oxygéne et le traitement au moyen d'un composé peroxydé.

Par lavage, on entend désigner une étape dans laquelle le liquide de la suspension de péate a papier est remplacé
par un autre liquide qui ne contient pas d'agent de blanchiment.

L'étape (d) du procédé selon l'invention consiste & séparer la suspension de péate a papier qui a été traitée dans
I'étape (b) et recueillie dans I'étape (c), en deux parties, a savoir le liquide d'une part et la pate & papier d'autre part.
Cette séparation peut étre réalisée par filtration de maniére & modifier la consistance de la suspension de pate a papier.
Elle peut en variante étre réalisée par lavage en remplacant le liquide de la suspension par un autre liquide. Dans
cette variante, la consistance de la suspension peut varier ou peut étre maintenue constante. L'autre liquide est en
général de l'eau fraiche non encore utilisée dans un quelconque traitement de pate a papier.

L'étape (d) peut étre réalisée dans tout appareil de lavage ou de mélange de pétes a papier connu de 'homme
du métier. Elle peut en particulier &tre réalisée sur un filtre rotatif ou dans une presse laveuse.

Le liquide séparé dans I'étape (d) contient des fragments de lignine, d'hemicellulose et de cellulose qui sont dissous
lors des traitements de |'étape (b). Ces composés organiques solubles provoquent une augmentation de la demande
chimique en oxygéne du liquide et consommeraient une partie du composé peroxydé lorsque le liquide est utilisé dans
un traitement subséquent de blanchiment et/ou de délignification au moyen d'un composé peroxydé.

Dans I'étape (e) du procédé selon l'invention on réutilise le liquide séparé de la suspension de la pate a papier
déja traitée pour le mélanger avec une pate a papier non encore traitée et pour ainsi former une suspension de pate
a papier a traiter. Le fait que le liquide recyclé est d'abord mis en contact avec I'oxygéne dans le prétraitement a
I'oxygéne, dans lequel une grande partie des composés organiques solubles est décomposée, avant d'étre utilisé dans
le traitement au composé peroxydé, augmente l'efficacité de ce composé peroxydé et permet de maintenir un taux
élevé de recyclage du liquide sans diminution de la performance au niveau de la délignification et/ou du blanchiment.

Un mode de réalisation particulier du procédé selon l'invention est schématisé dans la figure 1 dont la description
suit. L'étape (a) du procédé selon l'invention est réalisée dans la cuve 1 qui est alimenté en suspension de pate a
papier via le conduit 2 et en liquide via le conduit 3. La suspension préparée dans la cuve 1 est transférée via le conduit
4 dans un premier récipient 5 dans lequel la suspension est soumise au prétraitement au moyen d'oxygéne. Le conduit
4 est alimenté en oxygéne, éventuellement en d'autres réactifs et éventuellement en vapeur d'eau via le conduit 6. La
suspension prétraitée est soutirée du réacteur 5 via le conduit 7 et transférée dans un deuxiéme récipient 8. Dans ce
deuxiéme récipient, la suspension prétraitée est soumise au traitement au moyen d'un composé peroxydé. Le composé
peroxydé, éventuellement d'autres réactifs et éventuellement de la vapeur d'eau sont introduits dans le conduit 7 via
le conduit 9. La suspension prétraitée a I'oxygéne et traitée au composé peroxydé est alors soutirée du récipient 8 via
le conduit 10 et transférée dans la cuve 11. Dans cet oultil, une partie du liquide est séparé de la pate a papier. Le
liquide ainsi séparé est soutiré de la cuve 11 via le conduit 3, dont une partie est recyclée dans la cuve 1 pour préparer
une autre suspension a traiter. Une partie du liquide recyclé peut étre purgée via le conduit 12. La pate a papier est
soutirée de la cuve 11 via le conduit 13.

Le procédé selon l'invention peut étre appliqué a toute pate a papier chimique vierge ou recyclée. Par pate a papier
chimique on entend les pates ayant subi un traitement délignifiant en présence de réactifs chimiques. On peut citer a
titre d'exemples de réactifs chimiques le sulfure de sodium en milieu alcalin (cuisson kraft ou au sulfate) ou le sulfite
de magnésium, de calcium ou d'ammonium ou encore tout autre solvant organique.

L'exemple 1 dont la description suit illustre le procédé selon l'invention. L'exemple 2 est donné a titre de compa-
raison.

L'indice kappa a été mesuré selon la norme ISO R302 et la blancheur selon la norme ISO 3688.

Exemple 1 (conforme a l'invention)

Une péte a papier présentant une blancheur de départ de 46.8 °ISO et un indice kappa de 9.9 a été soumise a
un traitement de blanchiment et de délignification O-PO avec recyclage de I'effluent du stade PO en amont du stade O.

L'étape O a été réalisée a 10 % de consistance, 6 bars de pression, une température de 100 °C pour une durée
de 30 minutes et en ajoutant 1.5 % NaOH par rapport & la pate séche. Aprés une durée de 30 minutes, 2 % de peroxyde
d'hydrogéne a été ajouté a la pate sans que la pate a été dépressurisée et alors I'étape PO commence. La durée de
I'étape PO a été fixée a 90 minutes. Aprés 90 minutes, la pate sortant du stade PO a été filirée et le filtrat a été remis
sur une nouvelle pate comme eau de dilution dans la préparation de la pate pour le stade a l'oxygéne.

Ce cycle a été repris un nombre de fois suffisant (6) pour arriver a un systéme stationnaire dans lequel la concen-
tration des impuretés dans le filtrat du stade (PO) est stable. Ceci représente une simulation de laboratoire par un
procédé batch d'un systéme continu de délignification avec recyclage de l'effluent.

Les résultats sont donnés dans tableau 1. Les valeurs obtenues avec de I'eau fraiche sont aussi reprises dans
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tableau 1 & titre de comparaison.

Tableau 1
Blancheur, °ISO | indice kappa
initial 46.8 9.9
O-PO avec de I'eau fraiche 78.3 20
O-PO avec de l'eau recyclée 77.5 2.2

Exemple 2 (donné a titre de comparaison)

Une péate a papier présentant une blancheur de départ de 44.5 °ISO et un kappa de 7.8 a été soumise a un
traitement de blanchiment et de délignification PO avec recyclage de I'effluent du stade PO en amont du stade PO.

L'étape PO a été réalisé a 12 % de consistance, 6 bar de pression, une température de 110 °C pour une durée
de 60 minutes et en ajoutant 1.5 % NaOH et 2 % de peroxyde d'hydrogéne par rapport a la pate séche. Aprés 60
minutes, la pate sortant du stade PO a été filtrée et le filtrat a été remise sur une nouvelle pate comme eau de dilution
dans la préparation de la pate pour le stade PO.

Ce cycle a été repris un nombre de fois suffisant (6) pour arriver & un systéme stationnaire dans lequel la concen-
tration des impuretés dans le filtrat du stade (PO) est stable. Ceci représente une simulation de laboratoire par un
procédé batch d'un systéme continu de délignification avec recyclage de l'effluent.

Les résultats sont donnés dans tableau 2. Les valeurs obtenues avec de I'eau fraiche sont aussi reprises dans
tableau 2 & titre de comparaison.

Tableau 2
Blancheur, °ISO | kappa
initial 445 7.8
PO avec de l'eau fraiche 75.6 4.4
PO avec de I'eau recyclée 70.8 51

Revendications
1. Procédé continu de délignification et/ou de blanchiment de péte a papier chimique vierge ou recyclée selon lequel :

(a) on prépare une suspension de péte a papier,

(b) on soumet la suspension & un prétraitement au moyen d'oxygéne suivi d'un traitement au moyen d'un
composé peroxydeé,

(c) on recueille une suspension de pate a papier traitée,

(d) on sépare au moins une partie du liquide de la suspension recueillie, et

(e) on recycle au moins une partie du liquide séparé que I'on introduit dans I'étape (a) de préparation d'une
suspension de pate a papier.

2. Procédé selon la revendication 1, selon lequel I'étape (b) ne comporte pas de lavage intermédiaire entre le pré-
traitement au moyen d'oxygéne et le traitement au moyen d'un composé peroxydé.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, selon lequel I'étape (b) ne comporte pas d'étape intermédiaire de décom-
pression entre le prétraitement au moyen d'oxygéne et le traitement au moyen d'un composé peroxydé.

4. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 3, selon lequel le prétraitement au moyen d'oxygéne est
réaliséaunpHde 7412, une température de 80 a2 140 °C, une pression d'oxygéne de 1 & 10 bars, une consistance
de 8 & 35 % et pendant une durée de 5 a 120 min.

5. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 & 4, selon lequel le prétraitement au moyen d'oxygéne est
réalisé en présence de peroxyde d'hydrogéne en une quantité inférieure ou égale a 2 % en poids par rapport a la
pate séche.
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Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, selon lequel le traitement au moyen d'un composé
peroxydé est un traitement au moyen de peroxyde d'hydrogéne en milieu alcalin.

Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 6, selon lequel le traitement au moyen d'un composé
peroxydé est réalisé a une température de 80 & 140 °C, une pression de 1 a 10 bars, une consistance de 8 a 35
%, un pH de 7 & 12 et pendant une durée de 30 a 240 min, et le composé peroxydé est mis en oeuvre en une
quantité inférieure ou égale a 8 % en poids par rapport a la pate séche.

Procédé selon la revendication 7, selon lequel le traitement au moyen d'un composé peroxydé est réalisé a une
température de 100 & 120 °C, une pression de 2 a 8 bars, une consistance de 10 4 20 %, un pH de 9 & 12 et
pendant une durée de 60 & 120 min, et le composé peroxydé est mis en oeuvre en une quantité de 14 2,5 % en
poids par rapport & la pate séche.
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