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SOMMAIRE

La modeélisation de 1 ‘extraction des matiéres
extractibles dans 1 ‘opération de lavage de la p&te a papier
journal a eté etudiee avec une presse a piston de labora-
toire en utilisant une pAte sulfonée a trés haut rendement.
Un design modifié orthogonal central composite avec quatre
parametres (consistance a 1 ‘entrée, pH, pression appliquée
par le piston et température) a été utilisé dans le
programme expérimental. Dans 1 ‘aire expérimentale etudieée,
le pH (4-10) a été de loin le facteur dominant. La pression
(103-655S kPa) et la consistance a 1 'entrée (4-104) ont eu
un plus petit effet sur la quantité de résine extraite.
L'effet de la température (30-70°C) était neégligeable. Le
premier modele développé (modele A) représente trés bien
les données expérimentales obtenues. Puisque 1la pression
dans une presse & vis n’'est pas mesurée en usine, il a
fallu remplacer la pression par la consistance a la sortie
de la presse. Il existe une tres forte correélation entre la
pression appliquée par le piston et 1la consistance & 1la
sortie, ce qui valide la substitution. Un deuxiéme modéle
(modéle B) a été développé avec la consistance &4 la sortie
de 1la presse. Egalement, un rapport de distribution des
résines entre les fibres et 1°'eau blanche & la sortie de la

presse a eté estimeé pour chaque expérience et utilisé comme
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parameétre dépendant dans un troisiéeme modéle (modéle OC).
Les résuvitats des modeles B et C ont été utilisés et
comparés aux performances mesurées dans deux usines du
Queébec. Malgré plusieurs: différences fondamentales entre
les équipements de laboratoire et les équipements en usine,
les preédictions des modeles B et C se sont avérées tras
bonnes, lorsque 1 ‘effet de 1la recirculation des reésines

dans 1 ‘eau blanche a été enleveé.



ABSTRACT

The Qashing efficiency of wocd ¢ <¢tractives in
the pulp pressing operation of a softwood ultra high vyield
pulp was investigated with a laboratory piston press and
modeled. A modified orthogonal central composite design
with four variables (Inlet consistency, pH, temperature and
applied pressure), was used for the experimental study.
Within the investigated domain, pH (4-10) was, by far, the
dominant factorj pressure (103-655 kFa) and inlet consis-
tency (4-10%) had a smaller effect on the amount of resins
extracted, and temperature (30-70°C) had a negligible
effect. A second order empirical model (Model A) gave a
very satisfactory representation of the experimental data.
However, since outlet consistency rather than pressure is
used as operating parameter for screw presses in mills, a
second model was developed, in which outlet consistency was
substituted for pressure as an independant variable (Model
B). A distribution ratio between fibers and liquor +for the
resins at the outlet of the press, was estimated +for each
experiment and used 1in a model as the dependant variable
(Model C). Results from models B and C were compared with
measured performances in two Quebec mills. In spite of the
many and important differences between laboratory and mills
in equipment and operation, agreement between models B and

C predictions and actual performances was good, when the
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effect of recirculated extractives in the white water was

taken into account.
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Introduction

L 'accumulation des matieres extractibles
dans 1 °‘'eau blanche des machines & papier a des effets
nuisibles sur les proprietés physiques du papier et peut
étre la cause de 1la baisse de la qualité de papier. Ce
probléme est particulieérement critique pour les usines de
type PCM (pate chimico—mécanique) de papier journal ayant
un systéme d eau blanche fermé. Une meilleure stratégie
de recirculation d‘'eau blanche combinée & un lavage
adéquat peut reéduire considérablement 1la concentration
des matieres extractibles au niveau de 1la machine &
papier, Wearing et al. (1985a et b). Les effets de ces
nouvelles mesures peuvent eétre facilement évalués en
utilisant des techniques modernes de simulation. Cependant,
le meécanisme de 1 'extraction des reésines dans 1 ‘opération
de lavage est trés peu connu et a besoin d’'étre mieux

étudié.

Le programme de simulation modulaire en
.régime établi, "PAPMOD", développeé par 1°'Institut Canadien
de Recherche des Pates et Papiers (ICRPP) contient présen-
tement un module de simulation de 1 °‘opération de 1lavage
mais 1‘'algorithme utilisé ne tient pas compte du partage
des matieéres extractibles entre 1la phase aqueuse et 1la

pate. On se propose donc de modifier le module existant



pour qu’il puisse tenir compte du partage des composés
extractibles entre les deux phases.

Pour ce faire, les objectifs du projet
ont été définis comme suit:

1) Déterminer les coefficients de partage des matiéres
extractibles en fonction des parameétres qui affectent le
partage. La consistance a 1°‘'entrée, la pression, le pH et
la température ont eété choisis apreés consultations et

recherches bibliographiques sur le sujet.

2) Elaborer un modéle de 1 ‘opération de lavage qui rend

compte du partage des composés extractibles.

3) Valider 1le nouveau modele de 1 'opération de lavage
de la pé&te avec des exemples d'usines existantes qui
utilisent le procédée PCM & trés haut rendement. On
base cette étude sur les usines suivantes: 1‘usine de 1la
compagnie Consolidated-Bathurst Inc. a Grand—-Mére (Québec)
et 1 ‘'usine de la compagnie Abitibi-Price Inc. a Beaupre
(Québec). Le choix de ces usines a été établi selon plu-
sieurs criteres:

— procédé PCM avec un rendement au—-dessus de B88%,
- localisation de la presse a vis dans le procedeé,
— et raison d‘ordre économique pour la prise de

données.



CHAFITRE I - FREFARATION DE LA PATE

1. Le EBois

1.1 Introduction

Le bois est la principale source de fi-
bres cellulosiques pour 1 'industrie des paAtes et papiers.
Presentement, 1le bois fournit environ 93% de la demande
mondiale de fibres et le reste vient surtout de la bagasse
et du bambou.

Dans 1’ ‘industrie canadienne de p&a&tes et
papiers, 1 'industrie utilise deux sortes de bois. I1 y a
les coniferes (gymnospermes) ou bois mous et les feuillus
(angiospermes) ou bois durs.

Le bois est essentiellement constitue de
quatre elements: la celluloses 1 'hémicellulose, la lignine
et les matieres extractibles. Les proportions de ces

eléments varient selon sa provenance. Le tableau 1 donne

la distribution de ces eléments dans 1les deux sartes de

bois.

B80I1S MOUS BOIS OURS
42:2% celiviose “sl :Ul
[1]] I

- hémicelluloses

212 2% 30%5 %
QSSE\\\ lignine \q
2\8\‘.39@\ 2024 %1
E\B>> matidres Fss 3\9&

extractibles

Tableau 1. Composition moyenne des bois mous et durs,
Smook (1982).



1.2 Structure de 1 ‘arbre
Un arbre est composé de trois parties
principales:

a) la cime et les branches (aiguilles ou feuil-
les),

b) le tronc et
c) le systeme radiculaire.
Les feuilles ou les aiguilles produisent
les matieres alimentaires (glucides) de 1 °'arbre & 1 'aide
de 1 ’‘énergie solaire (photosynthese). Le systeme radicu-

laire fournit eau et sels mineéraux necessaires a sa

croissance. A la Ffigure 1, on preésente le croquis d’une
coupe transversale d‘un tronc d’ arbre montrant sa
structure intérieure. I1 y a 1'écorce, 1le 1liber, le

cambium, 1 ‘aubier, les rayons medullaires et finalement, le

coeur de bois.

ECORCE
- LIBER
X CAMBIUM

14 BOIS DE COEUR

-)_H JHH AUBIER

i
e

THIIF

Y& 3117 RAYON MEDULLAIRE

Figure 1. Croquis d‘une coupe transversale d’'un arbre,
Smook (1982).



L "écorce est un ensemble de cellules
mortes qui existaient & 1 'origine dans 1le 1liber vivant.
Elle est constituée d'une variété d’'éléments étrangers

ainsi que de cellulose, d 'hémicellulose et de lignine. Le

libher est une mince couche de tissu vegetal contenant des
cellules conductrices de seve. Le cambium est une mince
couche celluleire entre le liber et 1 ‘aubier. Elle est le
lieu de la croissance des cellules. L 'aubier fournit le
support structural de 1 'arbre, agit comme réservoir
nutritif et s‘acquitte de la fonction de 1 ‘acheminement de
la seve. Les rayons médullaires s'occupent du transport
d’'éléements nutritifs entre 1le cambium et 1le 1liber et
agissent aussi comme réservoir de nourriture. Le bois de
coeur est un noyau de cellules de bois mortes dans 1le
centre du tronc dont 1’activiteé physiologique a cesseée et

ne sert gque de support meécanique.

1.3 Morphologie des cellules du bois mou

Les fibres des coniferes sont techniqgue-
ment connues sous le nom de trachéides longitudinales.
Longitudinales parce qu’elles sont paralleles au tronc.
On peut en retrouver, également dans le sens horizontal.
La tracheéide joue un réle trés important dans 1la conduc-
tion de 1la seve. La trachéide constitue environ ?23% en
volume des cellules du bois mou. Elle est habituellement

de forme tubulaire, toujours fermee et de plusieurs



millimetres de long. Elle est caractérisée par plusieurs
petits trous qui permettent 1la communication intercel-
lulaire. A la figure 2, on remarque une diminution des

perforations des trachéides 1lors du vieillissement de

ceux—ci.

alo] \
oX0]

® 17
0o

3 00
o0 Y

~

Figure Z. Croquis d'une cellule de 1 ‘aubier (& gauche) et
d ‘une cellule du bois de coeur (& droite),
Kocurek et Stevens (1283).
On distingue deux sortes de cellules de

-
-

parenchymes & 1la figure 2 a) la cellule de parenchyme-
entreposage et b la cellule de parenchyme-épitheéliale.
Elles sont habituellement non—-fibreuses, courtes et peu-
vent étre retrouvées dans les deux axes de 1 'arbre et sont
souvent associées aux rayons médullaires. Les cellules de

parenchyme—épitheliale sont aussi associées aux canaux de

resines.



Crogquis d‘une coupe transversale montrant un
canal de reésines (bois mou). Les fleches indi-
quent 1 'endroit des cellules épithéliales,
Engstrom et ERack (1959).

Fiqure 3.

1.4 Morphologie des cellules du bois dur

La principale structure verticale des

bois durs est composée de longues fibres minces appelées

"fibres 1libriformes" et de fibres plus courtes mais plus

epaisses appeleées '"vaisseaux" (voir +figure 4).
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Figure 4. Coupe transversale et radiale d'un bois dur,
vaisseaux et F = fibres), Kocurek et Steven

(19832) .
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Les vaisseaux sont des cellules mortes,
vides et perforées aux deux bouts pour le transport des
substances nutritives. Ils contribuent au support mécani-
que de 1 'arbre. Ils sont souvent utilisés pour fin d’'i-
dentification entre les espéces. On retrouve le méme sys-—

téme de cellules de parenchymes que dans les coniféres.

1.5 Différences entre le bois mou et le bois dur
La plus grande différence entre les deux
sortes d’'arbres réside dans la composition de leurs cellu-

les (voir tableau 2).

fibres (%} vaisseaux (%) parenchymes (%)
par par par par par par
poids wvol. poids wvol. poids wvol.
epinette Q9 s = = 1 S
(bois mou)
boul eau 86 =} Q@ 25 S 10

{(bois dur)

Tableau 2. Reépartition des différents types de cellules
dans 1 'épinette et le bouleau, Smook (1982).
Une autre différence majeure entre les
bois mous et les bois durs est la longueur des fibres. A
la figure g8, on présente une relation typique entre la
longueur des fibres et 1°'&ge biologique de 1 ‘arbre.
Il existe une bonne correélation entre 1la
densité du bois et les différentes propriétés de la péate et

du papier. Smook (1982) souligne que le rapport de rende-—



ment de 1la pate par unité de volume de bois est directe-

ment 1lié & la densite.

BoIs Mou

2
1/
A

20 40 60 80 100

BOIS DUR

LONGUEUR MOYENNE (mm]

o

AGE (années)

Figure 5. Longueur des fibres en fonction de 1 'age des
fibres, Smook (1982).

Généralement, les feuillus contiennent une
plus grande proportion de glucides et moins de lignine que
les conifeéres. Les bois durs ont une plus grande quantiteé
de matieres extractibles en moyenne que les coniferes (voir
tableau 1). Ceci est d& & une plus grande quantité de cel-

lules de parenchymes dans les feuillus (voir tableau 2).

2. Fabrication de la p&te de papier Jjournal

2.1 Introduction
Le papier journal, en terme de volume, est
le plus important débouché des fibres de bois parmi les
papiers non-enrobés. La meilleure deéfinition de papier
journal a été probablement écrite par Smook (1982):
Y...nimporte quel sorte de papier qui est
capable d’'étre imprimé dans une presse moder-
ne & haute vitesse, qui produit une feuille de
papier Jjournal acceptable et ce, & un prix

raisonnable."”
(traduction libre}
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Le papier Jjournal est habituellement
compose de pé&te meécanique contenant un peu de péate chimique
pour lui donner meilleure résistance & la déchirure.

L'industrie des péa&tes et papiers produit
aussi, depulis de nombreuses années, des pates qui sont
exclusivement traitées mécaniquement, c’'est—-a-dire soit
avec un raffineur, soit avec une meule. Le rendement obtenu
est d’'environ ?5%. Les inconvénients de ces pétes mecani-
ques sont: une faible résistance du papier fabrique et une
consommation enorme d’'éenergie. Differentes compagnies ont
des 1lors entrepris des recherches pour améliorer les
proprieétés de ces pates et diminuer leur consommation
energetique.

L "industrie produit aussi des p&tes chi-
miques par culsson de copeaux suivant différents procedes.
Le rendement des procedes chimigques varie entre 5SS et 80%XL.
Les pates chimiques sont de meilleure qualiteé que les pates
mecaniques et ceci est d& en grande partie aux longues
fibres obtenues lors du procédé chimique. Les lessives
résiduaires du procédeée chimique sont treés polluantes et
constituent un désavantage & 1la fabrication de 1la pate
chimique. De plus, de nouvelles lois sur 1 'environnement
vont obliger ces compagnies & traiter leurs lessives avant
de les rejeter & la riviere. Ces compagnies avaient possi-

blement deux choix: soit de construire plusieurs bassins de
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traitement des eaux résiduaires de 1 'usine qui codatent tres
cher ou bien d’'investir dans la recherche pour trouver un
moyen de maximiser le rendement et les propriétés physiques
des pates tout en minimisant le niveau de la pollution de
leurs effluents.
En résumé, 1les recherches conduites dans
ce domaine avaient pour objectifs:
1) de réduire la demande biologique en oxygene, la
couleur, la toxicite et la teneur en solides dissous
des rejets pour rencontrer les nouvelles normes
gouvernementales,
2) et de reéduire les coiats directs de production
(bois et énergie).
Ces études ont permis 1le developpement

d’'une nouvelle sorte de pate & trés haut rendement (83 a

2 7).

2.2 Procedés mécaniques
On retrouve généralement trois procédeés
mecaniques pour la fabrication du papier journal:
1) La pate mécanique (FM) de raffineur ou de meule.
Les copeaux de 1 ‘usine de PM sont défibrés meécaniquement
et il n’'y a aucun preéchauffeur ou lessiveur.
2) La pate thermo—-mécanique (PTM). Les copeaux sont

d ‘abord preéchauffés et puis raffinés, ici encore, i1 n’'y a

aucune cuisson des copeaux.
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) La péate chimico-mecanique (PCM) . Les copeaux

sont prechauffes et cuits avant d’'étre raffines.
Avant d’'expliquer le nouveau procede de-
veloppe, 1l est primordial, je crois, d 'expliquer la théo-
rie de la sulfonation des copeaux et 1les proprietes de

cette nouvelle pate.

2.3 Theorie de la sulfonation

I1 yv a deux etapes fondamentales a la
sulfonation du bois: 1 'impregnation et 1la cuisson des
copeaux.

La premiere etape consiste a introduire
le sulfite de sodium, ou encore le bisulfite de sodium, &
1’'intérieur des fibres. La vitesse de penetration depend
du pH de la liqueur utilisée, de sa concentration, de 1la
structure du bois et de son état de division, ACPPP (1983).

On reconnait deux mecanismes de penetra-—
tion de la liqueur dans les copeaux:

1) La diffusion naturelle. I1 est & noter que la
liqueur est diffusee de 10 & 40 fois plus rapidement dans
la direction axiale que dans la direction transversale.
Far consequent, il est important de maximiser 1la surface
axiale lors du dechiquetage des copeaux.

2) L application d'une pression hydrostatique pour
chasser les gaz presents. Le taux de peéenetration deéepend du

taux d’évacuation des gaz emprisonneés et il augmente avec
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le traitement des copeaux & la vapeur, la pression hydro-
statique et 1 ‘humiditeée des copeaux.

Les deux meécanismes ont une grande im-
portance lorsqu’on cuit des bois d 'humidité intermédiaire.
Jackson et al. (1985) soutiennent qu’il est nécessaire de
préchauffer les copeaux & la vapeur pour avoir une meil-
leure impreéegnation de la liqueur. Sinon, on a une hétéro-
geneiteée dans la cuisson des copeaux et ceci engendre un
haut taux de bdchettes & la sortie du raffineur.

Flusieurs techniques ont été mises au
point pour acceélérer la péneétration de la liqueur:

1) Dimension optimum des copeaux lors du déchi-
quetage;

2) Freéchauffage des copeaux & la vapeur qui permet
de chasser 1’'air présent contenu dans les fibres. Une Ffois
en contact avec la liqueur de cuisson, la vapeur contenue
dans les fibres se condense et crée un vide partiel. Ceci
permet & la liqueur de se faufiler entre les fibres;

) Compression des copeaux préchauffés a& la vapeur
suivie d’'une expansion dans la liqueur de cuisson.

Le diagramme d’'une unité typique d’'im-
pregnation est illustré & 1la figure 6. Une fois les co-—
peaux preéchauffés & la vapeur, ils sont alimentés & une
uniteé d’impreégnation. Les copeaux sont compressés dans une

vis conique qui a pour but d’'enlever une certaine partie
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d'eau, de matieres extractibles (ME) et de chasser 1 'air
présent. Dés que la sortie du céne s 'agrandit, les copeaux
sont immédiatement baignés dans une liqueur pour étre im-
preégneés. La vis verticale de 1 'uniteée d’'impreégnation a com-
me fonction de transporter les copeaux & un autre équipe-
ment du procedeé (lessiveur ou raffineur) et agit comme
égoutteur pour enlever 1le surplus de liqueur. Ce surplus
retombe au niveau de la liqueur de 1la vis verticale. Ce
niveau est habituellement gardeé entre S0 et 60% de la

hauteur de la vis.

NIVEAU DE
LA LIQUEUR

COPEAUX

Figure 6. Schéma typique d’'une unité d'impreégnation,
Jackson et al. (1985).

La deuxiéeme étape consiste en 1la cuisson
des copeaux. Le but de la fabrication de la pate & tres
haut rendement n’‘est pas de dissoudre 1la 1lignine, mais

de 1a sulphoner de fagon & améliorer ses caracteéristiques
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papetieres. D'autre part, 1l 'introduction d’'acide sulfoni-
que hydrophile améliore 1la +flexibilit” des +fibres. Les
facteurs influengant 1la sulfonation de 1 'épinette noire
(Ficea mariana) sont légerement différents selon 1 ‘alcali-
niteé du procede.

Four un pH acide ou neutre, la sul fona-—
tion est controéle par deux facteurs, 1 'un étant 1le nombre
de sites disponibles sur les structures aromatiques de la
ligninre et 1 autre étant la concentration totale en S0-=.
Une haute concentration de S0= n’affecte pas le rendement
du proceéde mais favorise la sulfonation. A noter qu’une
augmentation de température augmente la sulfonation mais
diminue le rendement. Donc, pour maximiser 1la fabrication
d 'une pate chimico—-mécanique en utilisant une liqueur au
bisulfite de sodium, il est neécessaire d’utiliser une
grande quantité de S0=, Beatson et al. (1984) et Heitner et
ai. (1982).

A pH alcalin, le taux de sulfonation de-—
pend de la concentration totale de S0O=. La sulfonation est
aussi influencée par d 'autres réactions concurrentes, par
exemples; 1'hydrolyse et les réactions d’enchainement par

liaisons transversales (condensation) de la lignine.

2.4 Les propriétés des pates sul fonées
D ‘aprés Ayroud et al. (198Q) 1la demande

biologique d ‘oxygene (DBOs) dépend exclusivement du
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rendement du procédé. Donc, il devient logique de maximi-

ser le rendement pour réduire la DROs (figure 7).

BODs (kg/t}

~
wv
T
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Figure 7. LLa DBOs= en fonction du rendement de la p&te,
Ayround et al. (198@).

Une pate sulfoneée requiert plus d’'énergie
de raffinage qu’'une pé&te thermo-meécanique (FTM) & rendement
et indice d ' 'égouttage égaux. Dans ce cas, la 1longueur de
rupture de la pé&te sulfonée est de 15 & 25 % supérieure
& celle de la FTM.

Lemay (1985a) conclut que 1la sulfonation
du bois ameéliore la reésistance de la pate, réduit le con-
tenu en debris et en bichettes et facilite la densification
de la feuille. Un des inconvenients de la pate sulfonee sur
la FTM est la baisse de 1°'opaciteé d 'impression et du coef-
ficient de dispersion de la lumiére pour un méme degre de
blancheur. Une comparaison des pfopriétés physiques et des
caractéristiques de la cuisson entre les pates sul fonées et

les pa&tes mécaniques est résumée au tableau 3.
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2.5 Description geénérale d 'une usine typique de FCM

Il existe plusieurs varietés du procede
FCM. I1 yv a 1la FTCM (pate thermo—chimico-mécanique), la
FCMS (pate chimico-mécanique sulfoneée), la p&te OFCO (pate
développeée par Ontario Faper Company) et la FSTHR (pate
sul fonée & treés haut rendement). Un exemple pour chaque
procedeé est donné & 1 annexe A. Les différences entre les
divers procedeés se situent surtout au niveau des produits
chimiques utiliseés, des parametres de cuisson et de
1 ‘'emplacement des différents équipements. Un schéma général
est présenté & la figure B.

PM FTM FCH, PCM2
typigque typique Grand-Mére Eeaupré

Température du réacteur (°C): - {28-135 160 95
Teaps de réaction (min): - 1-3 75-80 25-30
{préchautfeur + lessiveur)

Rendement (4): 95-97 94-96 85-86 90-95
DBDs (ko/t de pate produite): 8-16 15-25 60-80 20-30
Energie de raffinage tMi/kq): 5.0 7.2 3.2 7.8
Indice d'égsuttage (ml IESC): 80-90 100-120  200-250  150-200
Indice d'éclztement (kPasm®/g): 1.1-1.4 1.9-2.6 3.3-3.4 2.8-1.4
Longueur de rupture (ka): 30-3.2  4,2-4,5  6.0-7.C 3.2
Indice de dechirure {sNem®/g): 4.5-5.0  7.5-9.0 7.0-8.06  7.5-9.0
Indice bouffant (ce/ql: 2,4-2,5  2.%Z.8 1.9-2.3  2.2-2.%
Degré de blancheur (%): 59-61 55-58 53-55 60-62
Qpacité d'impression (TAPPI,%): 97-98 96-97 86-89 94-94

Poeurcentage dans le papier

journal fabrigqué {(%): - - 30 50

Tableau 3. Comparaisons des différents proceédés selon
leurs caractéristiques, Sinkey (1983), Bodin
(1984), Riopel (1986) et Coéteée (1986).
1! 1°’usine de la compagnie Consolidated-

Rathurst Inc.

=: 1 'usine de la compagnie Abitibi-Frice Inc.

Les copeaux de bois sont d‘abord lavés et

égoutteés. Ils sont ensuite préchauffés avec une solution de
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sulfite de sodium ou de bisulfite de sodium avant d’'étre
envoyeés dans le lessiveur pour etre ramollis (sulfonation).
Les copeaux de bois lessiveés sont ensuite deéfibrés par les
raffineurs primaires et secondaires. La p&te produite dans
ces opeérations est entreposée dans un cuvier de latence
pour que les fibres soient démélées et qu’elles perdent
leurs courbures. Traditionnellement, le - classage,
1 "épuration et 1 'épaississage se suivent pour le traitement
et la purification de la pate. Les rejets du classage et
des épurateurs sont envoyes aux raffineurs de rejets et de
1a, ils sont renvoyes dans le cuvier de latence.
Finalement, la p&te est entreposée dans un réservoir de
stockage de pa&te & haute consistance, avant d’ 'étre blanchie

et envoyeée & la machine & papier.

COPEAUX
L/ T =2 =
LA‘IIJEEUR IMPREGNATEUR EGOUTTEUR z:;g:;il:::g
COPEAUX
| I

e
PRECHAUFFEUR EPURATEURS
l_— EPAISSISSEURS

!

Figure 8. Schéma général d une usine de FCM, Lemay (1985Sb).

D Simulation dans 1 ‘industrie papetiére

3.1 Introduction

Un grand intérét a éteé manifesté au sujet
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de la simulation de procedeés des industries papetieres. La
simulation par micro-ordinateur est devenu treés populaire
aupres des ingénieurs de procédés et des consultants comme
une alternative peu dispendieuse pour reésoudre les

problemes de proceédeés ou d’environnement.

R0 Frogrammes de simulation existants sur le marche

A la fin des annees 1970, deux programmes
de simulation sont introduits sur le marcheé pour reépondre
& la demande de 1 ‘industrie des pates et papiers: GEMS et
PAPSYN, Rouchard (1986) et McCubbin (1982).

Le programme de simulation de procede
GEMSE a été développé aux Etats-Unis et est basé sur 1le
programme GEMCS qui, lui, a été développeé par 1 'Universite
Western Ontario. Actuellement, GEMS est 1le programme de
simulation 1le plus souvent utilisé par 1 ‘industrie des
p&tes et papiers. Plusieurs exemples de 1 ‘utilisation de
GEMS esxiste dans la littérature. Notamment, Edwards et al.
(1976a) ont simulé 1 ‘usine pilote de blanchiment & 1 ‘oxy-—
géne de 1 °‘usine de ModoCell AR & Husum en Suede. Leurs
résultats concordaient avec ceux de 1 ‘usine. Newton (1978)
a utilise GEMS pour determiner les effets de la fermeture
du systéme d‘eau blanche sur la machine & papier & 1 ‘usine
de Westvaco en Caroline du Sud (E-U). I1 a pu estimer les
retombés économiques de 1la fermeture de 1 'eau blanche.

Edwards et al. (1986) ont simulé 1 ‘opération de lavage
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(filtre & disque) dans une usine. Ils ont eu une bonne
estimation de 1la quantite de solide dissous entre la
simulation du procede et le proceédeée en usine.

Le programme de simulation PAPSYN, deve-
loppe au Canada, regroupe 3 sous—programmes (MASSEAL,EVAFP
et ENERGY) couvrant la méme matiere que GEMS. Ce programme
a ete dirige pour un marché plus grand englobant plusieurs
autres genres d’'industries a base d‘eau, notamment les in-
dustries minieéres, chimiques et énergeétiques.

En 19279, 1 'Institut Canadien de Recherche
surr les Pates et Fapiers (ICRFP) dévéloppe deux programmes
de simulation de proceédeés appeleées FPAFPMOD et FPAFPDYN. Le
programme FAPMOD sera expliqué plus en détails & 1la sec-—
tion Z.3 . En ce qui concerne PAFPDYN, il a été mis au
point pour simuler un procede des péates et papiers au
point de vue dynamique. Les deux programmes ont deéja éte
mis a 1 'épreuve par les compagnies membres de 1 Institut.
La reaction des membres a ete tres positive.

Au deébut des années 1980, deux autres
programmes de simulation sont apparus sur 1le marche. Le
premier, MAPPS, est un programme de simulation de forme
modulaire et sequentielle en regime permanent. I1 a éete
développeé par "The Institute of Paper Chemistry" & Apple-
ton au Wisconsin. Le programme contient environ une

soixantaine d’'opeérations de procedés et peut simuler des
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probleéemes jusqu’a 200 modules et 300 écoulements diffe-
rents. Un écoulement peut centenir jusqu’a 30 substances
diffeérentes et contient également, les propriétés thermo-
dynamiques telles la température, la pression et 1 'enthal-
pie, Parker (198&6). Le second programme est une version
ameéliorée de PAFSYN, il s’'appelle MASSERAL MK II. Il com-
prend les sous—-programmes suivants: MASSEBAL, ENERGY, EVAF
et FURNACE, SACDA (1986). Il v a quelque 300 substances
chimiques dans la librairie de donnees et ce programme a
les mémes propriétés thermodynamiques que MAPFPS. MASSEAL MK
IT utilise une toute autre approche pour la reésolution de
systeme. Les équations des modules opératoires sont trans-—
férées dans une grande matrice qui elle est résolue par le
programme. Far cette méthode, il est plus facile d'optimi-
setr le proceédeé et celle-ci est du méme coup plus efficace
et plus puissante que 1 ‘approche modulaire séquentielle.
Malheureusement, il a deux inconveéenients a8 cette meéthode.
Le premier est que 1 'utilisateur doit fournir équations,
modeles et contraintes du systeme pour les blocs
opeératoires et doit donc étre un quasi-expert dans le
domaine. Le deusieéeme inconvenient est 1 "apparition
d ‘équations non-lineéaires. Four reésoudre la matrice, le
programme doit utiliser une technique d’'itération appro-
®imative. Un des plus grands avantages des programmes de

simulation distribués depuis 1979, est qu’ils fonctionnent
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sur un simple micro—ordinateur, genre IEM-AT.

3.3 Le programme FAFMOD

FAFMOD est un programme de simulation
modulaire et seéquentielle en régime permanent. C'est une
adaptation du systeme GEMCS et est similaire au programme
GEMS, Bouchard_(1986). FAFMOD a été développé en 19792 par
ie département du systeme d’'ingénierie de 1 ' ICRFF pour ai-—
der & résoudre les problemes des industries de pates et
papiers. Ce programme fonctionmne avec un maxXimum de 11
substances chimiques dans les écouleménts et contient 17
modules de proceédeés de divers degrés de complexite (lessi-—
veur, reservoir,..etc). PFPAFMOD peut traité Jusqu'a 220

modules et 3I70 écoulements différents pour un systéme donné.

4. Conclusion

Les compagnies de pates et papiers ont
déjd commenceé & eliminer completement la pA&te chimigque du
papier Jjournal pour la remplacer par de la pé&te chimico-
mécanique. Ceci est d& aux nouvelles normes gouvernementa-—
les sur 1 'environnement et les compagnies sont conscientes
qu’‘elles doivent s’'efforcer de traiter leurs: eaux usees. La
plupart des compagnies de 1°'Est du Canada le font en deux
étapes. Une premiére étape consistait & investir dans 1la
recherche de fagon & modifier et & ameéliorer leur procede.

Ceci a eu comme impact de diminuer de beaucoup 1leurs
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effluents. La deuxieme étape est la plus difficile parce
gqu'il faut a moyen terme éliminer tous les effluents. Cec?
ne peut etre fait que par une stratégie de fermeture du
circuit d‘eaux blanches et la construction de bassins d'aé-
ration et de clarificateurs pour traiter les effluents. La
plupart des compagnies sont rendues a cette étape. Far
exemple, la compagnie Consolidated-Bathurst Inc. va inves-
tir plusieurs millions dans 1la construction de bassins
d‘aeration a son usine de Bathurst au Nouveau-Brunswick.

Lorsqu’'on augmente la fermeture du systeme
d ‘eau blanche, on observe une augmentation des ME dans le
systeme. Ceci peut grandement influencer le bon fonctionne-
ment des équipements de 1 ‘usine et méme influencer le com-—-
portement du papier sur la machine & papier. C'est ici que
la simulation de 1 ‘usine de pate devient importante parce
qu’'elle permet de prévoir le comportement des équipements
sous diffeéerentes conditions sans mé&me toucher a quoi que ce
soit au niveau de 1’'usine. La simulation est alors une al-
ternative peu dispendieuse pour reésoudre les problémes en
usine.

Dans 1le prochain chapitre, on donnera une
description detaillée des ME retrouveées dans le bois, leurs
influences au niveau des équipements et du proceédé et les

moyens de combattre la poix (agglomérat de résinel.



CHAFITRE II - LES MATIERES EXTRACTIBLES

i1 Les matieres extractibles (ME) du bois

1.1 Introduction

Une matiere extractible est habituelle-
lement deéfinie comme un constituant du bois qui peut é&tre
extrait par un solvant polaire ou neutre. Ce groupe de
soivants inclu notamment: les alcools, 1 'eau ou la vapeur,
le benzene, 1 hexane, 1 'éther éthylique, 1 ‘acétone et 1le
dichlorométhane, Wise et Jahn (1932), Hillis (19262) et
Siostrom (1981).

Néanmoins, la quantité et 1la composition
des matieres extractibles extraites sont dépendantes du
type de proceédure utilisee (extraction au soxhlet avec de
1 "acétone ou avec du dichlorométhane, extraction au
soxhlet d 'une pate lvyophilisée,....etc), de 1la dureée de
i 'extraction et de la polarité du solvant emplove.

Les matieres extractibles du bois mou
incluent les acides résineux, les acides gras satureés et
non—-saturés, les esters gras, 1les insaponifiables, une
varieteée de phénols comprenant 1les tannins, les poly-
phénols, 1les 1lignanes, les stilbénes et les tropolones et
des minéraux souvent sous la forme d’'alcaloides, Wise et
Jabhn (1952), Hillis (1962) et Sijostrom (1981).

Une connaissance appronfondie des ma-
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tieres extractibles (ME) est tres importante pour plu-
sieurs raisons, Hillis (1962):

- Les ME peuvent causer des probléemes dans 1la
fabrication de 1la pate, notamment par leur deposition sur
les equipements.

- Les ME affectent la qualité de la pate produite.

- Une meilleure connaissance de la chimie des ME est
nécessaire pour le développement de nouvelles methodes
d ‘extraction des résines de la pate produite.

— Les ME sont une source de produits chimiques & bon
marcheé, par exemple; les terpenes qui sont la base de
1’industrie de la tereébenthine.

— Et une plus grande volonteé d'utiliser les ME comme
produit de consommation, par exemple, le developpement de
plastiques ou d‘ huiles.

La figure 9 donne une vue geénerale de 1la
solubilité des composés extractibles.

Rois (copeaux)

! I L

soluble dans soluble dans soluble dans
1 "éther 1 'alcool 1 'eau

— corps gras - tannins - sucres
acides gras phénols sels
terpenes matieres polysaccha-
acides reésineux colorantes rides
cires

Figure 9. Seéparation des matieres extractibles (ME), Wise
et Jahn (1952).
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1.2 Distribution des ME dans le bois mou
La reépartition des matieres extractibles
(ME) varie considérablement d’'une espéce & une autre.

Quelques exemples sont donnés au tableau 4.

matieres extractibles

sortes (g/g de pate seéche * 100 = %)

Epinette de Norvege .7 S8jibstrom (1981)
(Ficea Abies) .1 Kamutzki (1983)
1.0-2.5 Kimland et
Norin (1972)

C M-

Fin Svlvestre 3.5 Sjostrom (1981)
(Finus Sylvestris) 3.05 Kamutzki (1983)
Sapin Ealsam 2.7 B8ibstrom (1981)

(Abies Balsamea)

Tableau 4. Fourcentage de la quantité de ME se retrouvant
dans les différentes espeéces de bois mous.

Les matieres extractibles se retrouvent
generalement & guatre endroits différents soit: dans les
cellules de parenchymes, dans les canaux de reésines, dans
les cellules du bois de coeur ou encore dans 1 '°‘'écorce, BRack
(196%a), Kimland et Norin (1972) et Sjostrom (1981).

I1 existe des différences fondamentales
entre les ME de ces différentes cellules, tant au point de
vue de leur accessibilite physique lors de la mise en
pé&te, que de leur composition chimique.

Il peut y avoir une quantité de ME dans



27

le bois de coeur de S & 100 %Z plus éleveée que dans 1 au-
bier, selon 1 espe&ce.
1.2.1 Les cellules de parenchymes

Les cellules de parenchymes se situent
principalement dans les raies médullaires, et en moindre,
quantité autour des canaux de reésines, Back (1%2&%a).

Les ME des cellules de parenchymes con-—
tribuent au metabolisme de 1 'aubier, Bjorkland Jansson et
al. (198%). Elles sont surtout constituées de corps gras
qui sont sous la forme d’'esters d’'acides gras ou d’ 'alcools
non—-satureés et de glycerides d’'acide gras. Les cellules de
parenchymes renferment 1la plupart des solides inorgani-
ques. Ces solides sont freéquemment retrouveés sous la forme
d‘oxalate de calcium (CaC=0as).

L'accessibilité des résines dans les cel-
lules de parenchymes est en général plus difficile que dans
les canaux de résines. Ceci varie beaucoup d’'une espéce a
une autre. Rack (19&4%a) soutient que 1 'accessibilité deépend
de la lignification des cellules, de la grandeur des pores,
de 1'aire des pores et de 1la structure mécanique des
cellules de parenchymes.

1.2.2 Les canaux de résines

Les canaux contiennent ce qu’'on appelle

habituellement 1 ‘oléorésine. Ce 1liquide est sécreéte en

abondance par 1les cellules épithéliales lorsque 1 ‘arbre
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est blesseé. Cette sécreétion survient pour protéger 1 arbre
contre toute attaque fongigque ou d’'insectes. L 'oléoreésine
est composeé surtout de terpénes. Kimland et Norin (1972)
ont reéalisé une étude exhaustive sur 1 ‘oléoreésine et les

détails sont au tableau S.

TYPE COMPASES COMPOSITION RELATIVE .Y

aj partie insoluble R e v la
thydrates de cardone &
basse masse maléculaire

|
et corposés phénoliques) i
b) partie soluble [ —— b 84

- Morioterpenes 1) w-pinéne 32% |==-----=-¥ B.4
2) p-pinéne 34J
3) limonéne 167 |
4) a-caréne 6.81 |
5) p-phellandréne 6,5% |
6) autres 4.7% |

- Alcools 1} abiénol 34.6% |rmmmm———- 5.2
2) geranyllinalol 30.8%2 |
3) autres X4.6%

- Acides résineur 1) levopimarique et =y N
paluctrigue 60% |
2} dehvdroabiétique 14.6% |
I) abiétigue 6.3%
4) néoabiétique 7.1% |
3) autres 1Z.0%

- futres {sesquiterpénes, diter-  |--------- > 5.4
péres, oxydes, composes |
phénoliques), |

Tableau 5. Composition de 1 'oléoreésine de 1 ‘épinette de
Norvege, {(fractionnation avec un dériveé du
pétrole), Kimland et Norin (1%72).
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Les ME des canaux sont facilement acces—
sibles 1lors de la mise en pate et peuvent étre= Cdispersées
tét dans le procede.

1.2.3 Les cellules du bois de coeur et de 1 'écorce

La particulariteé des cellules du bois de
coeur est 1la perte de leurs fonctions biologigues. Avant
de mourir, les cellules du bois de coeur accroissent leur
productions de ME (composeés phénoliques et matieres colo-
rantes) et les distribuent dans toute 1a structure de
1 'arbre. On peut méme en retrouver dans les tracheides et
ceci contribue & boucher les favéoles. Ceci est une mesure
biologique protectrice de la part de 1 arbre.

Les cellules de 1 'écorce contiennent une
haute teneur de composés aux caracteres reésineux et phéno-
lique. De plus, elles fournissent & 1 'arbre une barrieére
pour minimiser la perte de vapeur d’'eau et agissent comme
isolant thermique, Rack (1%26%a).

Les ME dans le bois de coeur ne sont pas
rapidement accessibles lors de la mise en pate. Ceci est
d&,; surtout, & 1 'obturation des pores des cellules par les
ME. En ce gqui concerne 1 ‘écorce, elle est habituellement
absente lors de 1la mise en pate. Elle est plus souvent
utilisée comme combustible pour chauffer 1 'usine ou
fournir de la vapeur d‘eau pour les différentes operations

en usine.
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1.5 Les corps gras
1.3.1 Composition

Les ME contiennent une treés grande vari-—
ete de corps gras. Habituellement, 1les corps gras sont
constitueés de longues chaines aliphatiques ayant un grou-
pement fonctionnel. Les différents composés dans les corps
gras sont illustrés au tableau 6. Les quantités d’'alcanes
et d’ 'alcools sont généralement treés faibles et ceux—-ci sont
constitues surtout de 1 ‘arachinol, le beheénol et le 1ligno-

cérol. Ils sont treés stables et lipophiles.

groupe structure

n—alcanes CH=~(CH=) ~-CH= n= 8-30

alcools gras CH=x—(CH=z) »—CH=0H n=16-22

acides gras CH=-(CH=) ~—COOH n=10-24

gras (esters) CH=-0-F R,R*" et R"" repre-
| sentent des groupes
CH-0-R" fonctionnels ou
| chaines aliphatiques.
CHz:-0-R"°

cires R-0-(CH=) ~—CHx

Tableau 6. Composés de corps gras retrouves dans les coni-
feres, Sjtstrom (1981).

Les acides gras forment une grande partie
des corps gras et sont tres souvent retrouves sous la for-
me d 'esters satures ou non.

La quantiteé totale de chacun dépend du
type de 1 arbre et de la région de sa provenance. Hillis

(1962) affirme que la température moyenne de la +région de
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sa provenance n‘a aucun effet direct sur la gquantité de
corps gras trouvée dans 1les arbres du méme type. Elle
n‘influence que la composition des corps gras. De plus, il
ajoute que plus la température est basse plus 1le rapport
entre 1les corps gras non-—-saturés sur les corps gras satu-
rés augmente.
1.3.2 Fropriétés physiques et chimiques

Etablir une liste des proprietés physi-
ques de toutes les substances se retrouvant dans les corps
gras serait hors contexte et méme impossible & présenter
ici wvu 1le peu d’'informations publiées & ce sujet. Malgreé
tout, Jj‘'ai regroupeé, au tableau 7, les substances les plus
abondantes que 1 ‘on retrouve dans les corps gras.

Masse poléculaire Pt de fusion  densité
g/m0l °C o/ce®

Saturée;

acide laurigue 700,33 44 0,87 s0©
acide myristique 226.38 o8 (1,84 ‘8ore
acide palmiticue 236,43 &3 .85 ez Ty
acide stéarique 284,50 72 0.94 2070
Non-saturés;
acide oléique 282.47 16.3 0,89 t2e e
acide linoléique 280,46 -5,0 90 (200
acide linolénique 278.44- -11.3 0,92 2o

Note: La mesure de la densité a été prise & la température
mentionnée.

Tableau 7. Buelques propriétés importantes des corps gras,
Weast et Astle (1979).

La solubilité des acides gras dans 1 "eau

varie considérablement, par exemple, & mg/l pour 1 ‘acide
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laurique, 1 & 2 mg/l1 pour 1 acide myristique et 0.1 mg/1
pour 1 ‘acide steéarique, Zac:i (126%9b). La solubilité et 1la
viscosite tendent & diminuer avec un accroissement de la
chaine aliphatique (ou de 1la masse moléculaire). Back
(1969b) mentionne que la solubilité des acides gras dans
1 "eau dépend aussi du pH.

La conversion des acides gras en sels
augmente 1le point de fusion et la viscosité de la phase.
La constante d 'ionisation est de 5.3 pour 1 'acide 1laurique
et de 6.3 pour 1 ‘acide myristique, Back (196%9b) et Nyrén et
.Back (1958b). Cette constante d’'ionisation est importante a
connaitre parce qu‘elle nous permet d’'éviter et de prévoir
toute déposition de ces substances sur 1les equipements
(voir section 2.3.3 du chapitre II).

Les corps gras peuvent entreprendre
plusieurs reactions diffeérentes. Une premiere série de
reactions commence apreés la coupe de bois (voir section
2.3.%3, chapitre I1I). Ces reactions contribuent & diminuer
la quantité totale de corps gras. Les corps gras partici-
pent & des reéactions d‘oxydation avec 1°‘air et des hydro-
lyses enzymatiques. Les reactions exactes des corps gras
sont inconnues presentement mais on consideére que ces
reactions vont jusqgu ' aux sous—produits, c’'est-a-dire
jusqu'a la formation d‘eau (H=0) et de dioxyde de carbone

(CO=), ce qui pourrait expliquer la diminution des corps
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gras avec le temps. Dus & ces reactions, 1les corps gras
augmentent 1 -ur facilité & se solubiliser dans 1 eau gréce
surtout & 1 ‘élimination de certaines sortes de corps gras.

Dars la littérature, on s'accorde & dire
que les corps gras sont des composés estérifieés. La plu-
part des esters sont insolubles ou peu solubles dans 1 ‘eau
mais reagissent avec 1'eau pour s’hydrolyser selon la
reaction inverse de 1 'esterification.

R-C-0-R" + H=20 &= R-COOH + R’'-0H
:

Il est important de comprendre que ce
point d’'équilibre est dirigeé vers la droite. Ce déplacement
de la reaction est d&G & la quantité énorme d’'eau employee
lors de la mise en pdate.

Durant 1la cuisson des copeaux, les corps
gras peuvent réagir avec des solides inorganiques. I1 peut
y .avoir saponification et sulfonation. La solubiliteé de
ces nouveaux composes augmente la solubilité des corps
gras dans 1 "eau.

R-COOH + Na* + Hz0 &= R-CO0Na* + H=0"

R-CH=0H + H80x—- &=——= RCH=80=H + OH™

Si 1'acide gras reagit avec un ion cal-
cium, ou de magnésium ou encore un ion ferrique, il vy a

formation de sels insolubles qui se précipitent et collent
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aux equipements.
Le dernier endroit o4 il peut vy a.oir
d ‘autres reéactions chimiques est dans 1 'étape du blanchi-
ment. Le chlore participe souvent & des reéactions d‘ addi-
tion avec des composeés non-satureés.
R—-CH=CH-R "’ # 1) R-CH-CH-R’
H=0 ! |
HO C1
2) R-CH-CH-R~’
I |
Cl C1
Sjostrom (1981) mentionne que les
composeés bichlorés sont ceux qui sont 1les plus souvent
retrouveés & la sortie de 1'étape de 1la chlorination.
L’avantage de cette étape est la purification de 1la péte
des corps gras. Ces composés bichloreés sont tres hydrophi-
les et tres résistants & toute saponification future. I1
est & noter que ces matieres organigues chloreées se re-—
trouvent souvent dans les effluents & la sortie de 1 'usine
et sont toxiques pour la vie marine. Back (1946%b) pense que

ceci est d& & une polymeérisation partielle durant 1la

chlorination.

1.4 La famille des terpenes

1.4.1 Composition

Les terpeénes sont constitués de 2 ou

plusieurs molécules d’'isoprene donnant la Fformule é&lémen-—
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taire (CioHia) e Ils sont divisés en plusieurs cate-
gories dont les plus importantes sort 'es monoterpeénes
CioHie (n=1), les sesquiterpenes CisH=a (n=1.5) et les
diterpeénes CzoH== (n=2). Ils peuvent également porter des
groupes fonctionnels tels 1 ‘hydroxyle et le carboxyle.

La partie volatile de 1 ‘oléorésine est
constituée principalement de monoterpeénes dont gquelques-uns
ont un groupe fonctionnel et, en plus petite quantite, on
retrouve aussi les sesquiterpeéenes. La figure 10 preésente

quel ques exemples de ces constituants wvolatiles de

1 ‘ol éorésine.

voo e

o -PINENE .
@-PINENE A -CARENE
LIMONENE

Figure 10. Quelques exemples de monoterpénes et de 1leurs
derives.

Les diterpeénes constituent la majeure
partie de 1’'oléorésine non-volatile. Les diterpenes et
leurs deériveés peuvent prendre diverses formes: acyclique,
monocyclique, bicyclique ou tricyclique. Les diterpeéenes
tricycliques sont habituellement appelés acides reésineux.
J1s sont classés en deux types: 1) le type pimarique

caractériseé par un radical méthyle et un autre de vinyle
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suwr la position C-7: et 2) le type abiétique qui contient
un  radical isopropyle & cette position. BQuelques exemples

d ‘acides reésineux sont donnés & la figure 11.

ACIDE PIMARIQUE ACIDE ABIETIQUE
\
4 \
X \
\ \
\ \
ACIDE DEHYDROABIETIQUE ACIDE LEVOPIMARIQUE

Figure il. Quelques exemples d 'acides reésineux.

On trouve également des stérols dans 1la
oertie non-volatile de 1 ‘oléorésine. Le compocseé le plus
souvent mentionné dans la littérature est 1le p-sitostérol
(CzeHso0H) .

1.4. 2 Fropriétés physiques et chimiqgues

Le tableau B présente une liste des compo-
sés les plus abondants de la famille des terpenes. I1 y a
peu d'informations sur les propriétés physiques des terpe-
nes dans la littérature. Nyrén et RBack (1958b) ont etudieé

la solubilité dans 1 'eau et la constante d‘ionisation de
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1 'acide abiétique et de 1 'acide deéhydroabiétique. Ils ont
trouveé une solubilité de 4 mg/l1 pour 1 'acide abiétique et
de 7 mg/l pour 1 ‘acide deéhydroabietique. Cette diffeérence
est expliquee par 1le fait que 1 'acide deéhydroabieétique
contient un cycle benzéenique. Ce cycle serait plus soluble

dans 1 'eau que la liaison double de 1 'acide abietique.
easce meléculaire Pt de fusion densité

9/nal °C g/ce’

Yonoterpénes;

g-pinéne 134.24 38 0.8 (=etE

B-pinene 136,24 - (1,87 (z0tcy

A3-caréne 136,24 & (.86 2070

limonéne 136.24 -95 0,84 (2170
Diterpenes;

acide pimerique 302.46 218 =

acide abieétique 302,46 {73 -

acide levopimarique  302.46 63 1,03 2@

acide déhydroabetique 300.43 173 =
Autres;

p-citostérol 414.72 140 =

Note: La mesure de la densité a été prise & la température
mentionnée.

Tableau 8. CGluelques proprieétés importantes des terpeéenes,
Weast et Astle (19792).

La solubilité dans 1 ‘eau des polyterpeéenes
(ex: R—sitostérol) est trés faible et habituellement ils se
déposent. Lorsque 1les acides résineux se convertissent en
sels, la viscositeé et le point de fusion augmentent. La
constante d’'ionisation pour 1 'acide abiétique est de 6.4 et

pour 1 'acide déhydroabiétique est de 5.7 .
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En général, les terpeéenes sont des subs-—-
tances non-saturées et tres instehles. Ceci est d autant
plus vrai pour les terpeénes bicycliques qui tendent a
reagir sous des conditions acides pour se rearranger en un
systeme monocyclique. Le composeé ow—pinene reagit de plu-
sieurs facgons différentes. La figure 12 indique quelques

cheminements possibles de la molécule.

OH
& - terpineol
CATALYSTE el
H*|H.O
2
Z H* H*
UL
OU CHALEUR
N
camphene oL- pinéne dipenténe

Jse

p-cymene

Figure 12. Quelques cheminements possibles de la molécule
x-pineéne, Hillis (19&2).

La plupart des diterpeénes ont plusieurs
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sites non-saturés et ceci peut causer une polymérisation.
Les acides résineux di: type abiétique sont connus pour
étre plus reactifs que 1le type pimarique. Ils peuvent
participer dans des reactions d 'isomérisation, d’oxydation

ou encore d’'addition.

L acide déhydroabieétique, par contre, pos-
sede un cycle benzénique et, par conseéquent, il est plus
stable. Cet acide est produit par oxydation ou par une
double substitution d’acides reésineux non-saturés. Les
acides reésineux se condensent au contact de 1 ' oxygene dans

l1’air et se polymérisent, Kamutzki (1983).

1.5 Les composes pheénoliques
1.5.1 Composition
Les composeés phénoliques sont constitues
d‘une tres grande variété de substances qui sont divisées
dans les sous-—groupes suivants:

a) Les tamnins hydrolysables. Les tannins hydro-—
lysables sont un groupe de substances (surtout le gallo-
tannin et 1°ellagitannin) qui par hydrolyse donne 1 ‘acide
gallique, 1 ‘acide ellagique et une certaine quantité de
glucose. Cette sorte de tannins n’'est pas abondante dans le
bois mou.

b} Les flavonoides. Ceux-ci sont des polypheénols

qui ont un squelette de carbone constitué de 2 anneaux
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benzéniques 1liés parr une chaine de 3 carbones. Leurs poly-
meres sont appelés tannins condensés. (#1, Catéechine & 1la
figure 13).

c) Les 1lignanes. Les 1lignanes sont formeés par
1 "accouplement de deux unités de phénylpropane (C.C=} par
oxydation. (#2Z2, Conidendrine & la figure 13).

d) Les stilbenes. Les stilbenes possedent une
double liaison conjuguée et sont trés reactifs. La pino-
sylvine est le plus important représentant du groupe. (#3,
Finosylvine & la figure 13).

e} Les tropolones. Les tropolones sont caracte-
risés par un cycle & 7 carbones et sont ceux qui permet-

tent aux coniferes de reésister a la pourriture.

Hzf TO
Hluum[l e o Ic e
He=C CH,
*1 OCH, OCH,
HO HO
OH 2
HO
HC=CH
#*3

Figure 13. Buelques exemples de composés phénoliques,
Sjostrom (1983).
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1.5.2 FProprietés physiques et chimiques
Les proprieteés physiques des phénols les
plus abondants sont donnés au tableau 9:

masse moléculaire Pt de fusion densite

g/mol o g’/cm=
catéchine 290.28 Q& 1.344 <=~
conidendrine 256.328 255 -
pinosylvine 212.25 156 =

Note: La mesure de la densiteée a éteé prise & la température
mentionneée.

Tableau 9. Quelques propriéteés importantes des composeées
phénoliques, Weast et Astle (1979).

La pinosylvine est particulierement nuisi-
ble parce qu‘elle inhibe efficacement la deélignification
dans le procédé au sulfite et ceci, méme en trés faible
concentration. Les tropolones forment de treés stables
complexes chimiques avec 1les ions metalliques notamment
avec les 1ions ferriques et causent des problemes de

carrosion dans la fabrication de la p&te.

2. Influences des ME dans 1 ‘industrie des pates et
papiers
2.1 Influences des ME au niveau du procedeé

Les ME sont connues pour causer plusieurs
problemes au niveau du proceéde. On note qu’'ils peuvent
causer une consommation excessive des produits chimiques de
cuisson ou de blanchiment, une diminution de la pen&tration
de la liqueur de cuisson dans les copeaux, une diminution

de la solubilité de la lignine, une augmentation de la cor-
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rosion des eéquipements et finalement, une augmentation de
la toxicite des effluents.

La consommation de produits chimiques (par
exemple, Naz50x, NaHS0=) par 1les ME survient lors de la
cuisson. Certains composés des ME entrent en competition
directe avec 1la 1lignine dans la reéaction de sulfonation.
D'aprés Hillis (i962), il existe plusieurs phenols dans 1le
bois gui décomposent 1°'ion bisulfite (HS50=") er: 1ion
thiosulfate (5z0=) pour former des acides sulfoniques. De
plus, i1l mentionne que la deélignification des copeaux est
ainsi retardée ce qui implique que la dispersion des ME est
aussi retardée. En consommant une partie de la liqueur, la
demande totale de produits chimiques pour la sulfonation de
la 1lignine y est plus elevee par tonne de p&tes produites.
I1 peut y avoir aussi une consommation des produits
chimicues de blanchiment, dont 1 'hvdroxyde de sodium et le
dicorvde de chiare, per les ME (voir sectiorn 1.3.2 du
chapitre 1I1), EBeragman et Edwards (198646) et Venter et
Scharfetter {(1971).

Il peut vy avoir aussi diminution de 1la
penetration de 1la 1liqueur de cuisson dans les copeaux.
Comme mentionneé & la section preécedente, on trouve geénéra-—
lement une concentration de ME plus élevée dans le bois de
coeur que dans 1 'aubier et comme elles bloquent les pores,

elles empéchent l1a 1liqueur de pénétrer efficacement dans
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les copeaux.

Hillis (1962) a trouve plusieurs phénols
qu il a 1identifiés comme inhibiteurs de la solubilité de
la lignine. L'effet d’'inhibition de ces phénols est d& a
la formation d‘un produit de condensation insoluble entre
la pinosylvine et la lignine. Cette condensation est amenée
patr des conditions acides. Une diminution de la solubilite
de 1la lignine retarde la dispersion des reésines.

Les tropolones ont une action treés corro-
sive sur les equipements et tuyauteries de 1 ‘'usine. Ces
substances organiques forment des complexes ferriques tres
stables, Sjdstrom (1981).

Walden et Howard (1981) ont observe la
présence d’'acides résineux et de matieéres organiques
chlorees en grande quantiteé dans les effluents. Ils affir-
ment que la preésence de ceux—ci sont tres toxiques & la vie
marine d’'eau douce. Wearing et al. (1984) confirment ceci
en trouvant une correélation entre 1la quantité d’acides
résineux et la toxicité des effluents. D aprés Stenberg et
Norberg (1977), les effets de toxicité viennent surtout des
acides reéesineux et gras des effluents. En conclusion, il
semble que la concentration des acides résineux soit tres

importante lorsqu‘on mesure la toxiciteé des effluents.
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2.2 Problémes des ME reliés aux proprietés de la pate
et du papier

Les ME jouent un role important mais sou-—
vent un rdéle négatif sur les propriétés de la pate et du
papier. Les ME sont connues pour causer les problémes
suivants:

= augmentation de 1la couleur {(ou diminution du
degré de blancheur)
— problemes d’ 'odeur et de god&t
— changement des proprietés de la pate
2.2.1 Couleur

Plusieurs études ont é&té reéalisées pour
trouver 1les substances responsables de 1 ‘augmentation de
la couleur de la p&te durant la fabrication et 1 ‘entrepo-
sage de celle-ci. Lewis (1936) mentionne les glucides et
la lignine comme responsables du changement de couleur.
Mais treés peu d'attention a été donnée & 1 ‘influence des
matiéres extractibles.

Lorsque 1le bois est entreposé il arrive
souvent que la couleur du bois devient plus fonceée avec le
temps. Hillis (19262) a trouveé une relation lineéaire entre
la perte du degré de blancheur et le temps d’‘entreposage
pour le sapin et 1 ‘'épinette. I1 mentionne aussi que si
1l ‘écorce est enleveée, le degré de blancheur est supérieur

au bois qui n’'a pas été écorcé. Un résultat néfaste de



ks

1 'entreposage du bois est 1la demande d‘une plus grande
quantite d’ 'ac~onts blanchisseurs dans 1 'étape du blanchiment
pour obtenir le méme degré de blancheur.

La couleur de 1 'aubier devient plus fon-
cee que le coeur du bois durant 1 'entreposage. La majori-
té des chercheurs croient que la coloration du bois wvient
d ‘'une oxydation de certains composés du bois. I1 est a
noter que 1 'oxygene, 1 'humiditeé et 1 'exposition au soleil
acceélerent le noircissement du papier journal en entrepo-
sage. Lewis (1956) consideéere que le noircissement rapide en
entreposage est lié a une haute teneur en ME et en particu-
lier & 1la présence de polyphénols. Il attribue 1‘'effet
speécifique de 1 ‘exposition au soleil a des changements de
structure des glucides et de la lignine. Les polyphénols
sont ceux, dans les ME, qui contribuent 1le plus a 1la
coloration du bois.

Hillis (1962) conclut cgue les ME peuvent
influencer le degré de blancheur et que, dans certaines
especes, elles sont largement responsables du changement
de couleur qui se produit durant la fabrication du papier
journal et de 1 ‘entreposage du bois.

2.2.2 Odeur et godt

Les problémes reliés a 1 'odeur et au godt

du papier pour 1 ‘emballage de la nourriture n‘ont pas été

souvent mentionnés dans la littérature & 1 'exception de
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récents articles publiés par Bergman et Edwards (1986) et
Lunabba (1985). Malheureusement, aucune recherche n1'a éte
publiée sur ce sujet pour vérifier ces assertions. Far con-—

tre, en Suede, des recherches sur le sujet auraient confir-
me& que ce probleme serait relié aux ME, Wearing (1986).
2.2.3 Fropriétés de la péate
Wearing et al. (1985a) ont entrepris une
etude exhaustive sur les effets des substances dissoutes et
colloidales (SDC) affectant les propriétés de résistance du
papier journal. La padte thermo—mécanique (FTM) et la pate
chimico—mécanique sulfonée (FCMS) ont été utilisées pour
leur etude. Four simplifier la présentation des résultats
obtenus par Wearing et al. (198%a), j‘'ai divisé les propri-
‘étés de la pate en quatre catégories:
a) les proprieteés de drainage,
b) les propriétés de 1l1a pate humide,
c) les propriéeteés de la péte seche,
d)> les proprietés optiques.

FProprigétés de  draild

a3e. Les propriétés de drai-—

in

nage etudiees sont: le temps de drainage et la consistance
de 1la pate humide & deux pressages différents (50 kFa et
1000 kFa). Ces propriétés sont treés importantes au niveau
du drainage de la p&te & la machine & papier (fourdrinier).
Les résultats de leurs recherches sont au tableau 10.

D apreés les mémes auteurs, 1 ‘accroisse-
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ment de la consistance de la pa&te humide (lors du pressage)
dans un milieu de plus en plus contamireé :ar les SDC serait
did aux effets de tension de surface et a&a une diminution des
forces de capillarité de la p&te. Cet effet de tension de
surface peut é&tre observé en fonction des SDC & la figure
14. Une augmentation de la contamination de 1°'eau blanche
en SDC diminue la tension de surface par plus de 25%. Ceci
aurait été confirmé par d’autres auteurs.

Effet de 1 'accroisse-
ment des SDC sur les

Fropriétés Procedeés propriétes
temps de drainage PTHM aucun
FCMS faiblement positif

consistance de la p&te humide aprés pressage

a S0 kFa PTM faiblement positif
PCMS positif

a 1000 kFa PTM aucun
PCMS positif

Tableau 10Q. Résultats sur les propriétés de drainage de la
pate, Wearing et al. (198Sa).
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Figure 14. Tension de surface en fonction des SDC, Wearing
et al. (1985a).
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Froprigtés de= la pite humides. Les propriétés de

I
[

la pate humide étudiées sont: la longueur de rupture et
1 "allongement. Ces tests ont été fait sur des échantillons
avant une consistance variant entre 30 et S07%. Les conclu-
sions de leurs recherches se retrouvent au tableau 11.

Effet de 1 'accroisse—
ment des SDC sur les

Fropriéteés Froceédeés proprietés

longueur de rupture PTM aucun
FCMS neégati+f

allongement PTM aucun
FCMS aucun

Tableau 11. Les propriéetés des formettes humides, Wearing
et al. (1985a).

L "augmentation des SDC dans 1 'eau blanche
a diminué considérablement 1la longueur de rupture de la
pa&te CMS. La résistance & la rupture de la p&te humide est
une variable treés importante pouvant contribuer au compor-
tement du papier sur la machine & papier et & la vitesse de
celle-ci. Donc, une diminution de la résistance & la ruptu-
re due aux effets de tension de surface diminue sensible-

ment 1 'efficacité de la machine & papier.

1y
o
W\

Froprietés de la pi&te s=che. Les propriétés de la
pate seéche étudiées sont: 1 'indice bouffant, la longueur de
rupture;, 1°'indice d‘éclatement, 1 'allongement, 1 ‘indice de
déchirure et la force de liaisons interfibres (les tests

mentionnés sont tous présentés dans le Manuel des Méthodes

d 'Essai Normalisées, ACPFF (1986)). Les résultats de 1leurs
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études sont présentés au tableau 12.

Une augmentation de SDC dans 1 ' 'eau blanche
de 1 'usine diminue considérablement la force de 1liaisons
des fibres et leurs coheésions. Cette décroissance des pro-
prieteées serait due en grande partie aux acides gras qui di-
minuent la tension de surface et reduisent 1 'efficacite des
ponts d‘'hydrogene. L 'affaiblissement des ponts d’'hydrogene
entrainent une diminution des forces interfibres donnant
ainsi un papier journal de moins bonne qualité, Brandal et
Lindheim (19&686), Field (1981) et Wearing et al. (198Sa).

Effet de 1 'accroisse—
ment des SDC sur les

Froprietes Procedes proprietes
indice bouffant FTM positif

FCMS positif
longueur de rupture FTM negatif

FCMS negati+f
indice d’'eclatement FTM negatif

FCMS negati+f
allongement FTM negatiAf

FCMS négatif
indice de déchirure FTM négati-f

FCMS négatief
force de liaisons interfibres FTM faiblement negatif

FCMS négati+f

Tableau 12. Les propriétés des formettes séches, Wearing
et al. (1985a).

i

Fropristés optiouss. Les propriétés optiques
etudiées sont: le coefficient de dispersion, le coefficient

d ‘absorption, le degré de blancheur et 1 ‘opacité d’'impres-
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sion. Les conclusions de leurs études sont données au ta-
bleau 13.

Effet de 1 'accroisse-
ment des SDC sur les

Froprietés Frocedes proprieteés
coefficient de FPTM positif
dispersion FCMS positif
coefficient d absorp- FTM positif
tion FCMS - négatif
degré de bl ancheur FTM négatif
FCMS positief
opaciteé d’'impression FTM positif
FCMS aucun

Tableau 13. Les propriétés optiques des formettes, Wearing
et al. (1985a).

L “‘augmentation du coefficient de disper-—
sion refléete une diminution des forces interfibres. Un
accroissement du coefficient d’'absorption dans la FTM a
été observé ce qui indiquerait un transfert de chromopho-
res de 1 'eau blanche & la p&te. Le contraire est observe
avec la FCMS. I1 faut noter gue la liqueur de l1a FCMS &
une concentration éleveée en sulfite de sodium et que cette
substance est actuellement un faible agent d’'éclaircisse-
ment ce qui expliquerait 1 'effet positif sur 1le degre de
blancheur. Ceci engendre aussi une augmentation du
coefficient de dispersion et une diminution du coefficient
d'absorption. L’'instabilité du degreé de blancheur a éete
soulignée par Lunnaba (198%5).

Un autre facteur qui semble retenir 1 at-
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tention lorsqu’on analyse les proprietes de la p&te ou du
pepier est le pourcentage des résines dans les SDC. D’ apres
Wearing et al. (I?BSa) une augmentation de la concentration
des substances dissoutes et colloidales dans la liqgueur
fait diminuer la concentration des résines dans la phase

ligquide (voir figure 15).
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Figure 15. La concentration des résines en fonction de 1la
concentration des SDC pour un filtrat recvclé
venant du proceédé FTM, Weering et al. (198Sa).

Ce phénoméne (& haute concentration de

SDC) serait did & la limite de la solubilité des résines et

& des effets de sorption. Ceci indiquerait une augmentation

de la quantité de résines dans le papier & la sortie de

1 "usine. Cette conclusion a été également corroboreé par

Bjorkland Jansson et al. (1985). Ils ont observeé une dimi-

nution de 1la solubilité des résines dans une solution de

sels concentrée. Ils croient que plus la force ionique de

la phase ligquide est élevée, plus la solubilité des acides
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gras et reésineux diminue. Une déposition des reésines sur

les fibres s’ensuit.

D
-

.3 Froblemes reliés & la poix
2.3.1 Composition et nature de la poix

La poix est une substance qui est compo-
see d’'un agglomeérat de corps gras et de terpeénes. I1 est &
noter que les composes phenoliques n‘ont aucune implication
dans le processus de la deéeposition ou de la formation de la
poix, Kamutzki (1983) et Allen (19795).

On distingue trois formes de manifesta-

tion de la poix:

a) A la surface des fibres. Elle est habituelle-
ment; soit en forme de té&ches sur la fibre, soit envelop-
pant partiellement ou totalement 1la Ffibre d’'une mince
couche de film de resine.

bB) A 1 'intérieur des cellules de parenchymes. La
paix est emprisonnee dans les cellules de parenchymes et ne
cause pas de probleéeme, en général. Ceci, & moins que la
membrane de la cellule ne soit craquee ou ouverte.

c) La poix colloidale. Les particules colloidales
de poix se retrouvent surtout dans 1 'eau de fabrication de
1’usine. D’apreés Allen (1975), les particules colloidales
constituent la forme de manifestation la plus probleéematique

de la fabrication du papier.
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Les particules colloidales sont de formes
sphériques lorsque suspendues da:s la phase 1liquide. La
plupart des particules colloidales ont un diamétre de 0.2
& 2 pm et sont habituellement chargées négativement.

La déposition de la poix colloidale reésul-
te souvent & une perte de production. Back (19260a) affirme
qu’'une usine au sulfite qui produit 500 tonnes de papier
par Jjour peut, en principe, avoir Jjusqu’'ad S tonnes de
résines par jour se deéposant sur la machine & papier (le
fourdrinier). Une tres petite quantité de résines sur le
feutre de la machine a papier peut sérieusement affecter

1l 'efficacité de 1 'équipement et peut forcer la fermeture

temporaire d‘'une ligne de production.
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Figure 16. Effet du degré de fermeture du procedé de fa-
brication de papier journal sur la concentra-
tion des matiéres extractibles, Jarniven
(198%5) .
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L "augmentation de la vitesse des machines
& papier, ia +fermeture des circuits d’'eau blanche et 1le
désir croissant d’'améliorer la qualité de papier ne font

gu ‘accentuer 1 ‘impact du probléme de la poix colloidale

dans 1 "industrie des p&tes et papiers (voir figure 164).

-2 Mecanismes de deposition
D 'apres Allen (1280), 11 existe neuf
meécanismes de déposition possibles.

— Trancsfert d= r2sines ces Tibres. Durant le procede,
toute particule de résine a la surface de 1la fibre peut
étre transferée a une surface solide lisse c’'est-a-dire,
soit aux parois des tuyaux ou a celles des equipements.
D’'aprés Allen (1980), 1la reésine ne se depose pas sur les
surfaces lisses stationnaires mais s 'accumule plutst dans
les endroits & se produit le plus de cisaillements
hydrodynamiques {voir plus bas). I1 souligne que,
finalement, c’'est la viscosite de la résine qui determine
s'1il yv a deposition ou non. I1 est a noter que 1la
viscosité est gouverneée par la température.
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séchage du papier il arrive que les fines et 1les fibres
adheérent & la surface des rouleaux & cause de leurs surfa-

ces adhéerentes.

noix colicidale aux  feubtrss.  Dans
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- Transfert o

la section du pressage d'une machine a papier, une certaine
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partie de la résine a la surface des fibres peut étre
transferee aux feutres. On peut aussi concevoir que 1a
rupture de certaines cellules de parenchymes peut avoir
lieu. D’apres Allen (1980), cette sorte de deéposition est
fréquemment rencontrée dans les nouvelles usines.
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que cue le momentum des particules de poix colloidales peut
vaincre les forces de répulsion entre les particules de
poix f(charge neégativement) et les parois des equipements
(charge negativement) et se deéposer. La force de cisaille-
ment influence beaucoup la deéposition. Ce type de deposi-
tion survient surtout sur les parois des cuviers juste en
dessous de 1 ‘interface liquide—-air, & 1 ‘intérieur des tu-

vaux et aux caisses d’arrivee.
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7. Cette sorte de déposition se retrouve surtout au

niveau des cylindres sécheurs dans 1 'usine de papier.
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ce. La résine colloidale se trouvant dans 1 °'eau de fabri-
cation forme des émulsions. Ces éemulsions se concentrent a
la surface de la phase liquide et forment un film au—-dessus
de la phase liquide. Des recherches ont montré qu’une fluc-
tuation du niveau dans un cuvier peut donner plusieurs cou-

ches de résines sur les parois. Fuis, périodiquement des
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morceaux de reésine se detachent des parois et causent des
depdts 1 zaliseés sur les feutres ouw sur les cylindres

secheurs.
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um=. La formation d'un film de résine sur la sur-—

face de la phase liquide peut arriver dans un cuvier. Ceci
arrive lorsque les bulles d’air entrainees durant le procé—
dé remontent & la surface et entrainent une certaine quan-—-
tité de reésines colloidales. Ces bulles, habituellement,
n‘éclatent pas & la surface mais forment une certaine
couche d’'écume & la surface du procédé. D'un point de vue
d ' opération, 1 'écume est nuisible parce qu’'elle peut
s'affaisser et former de plus grosses particules de poix
qui, en retour, forment des dépoéts sur le papier ou les
cylindres sécheurs.
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La deéepo-
sition de la poix colloidale peut survenir a un endroit o
il y a une importante entreée d’'énergie pour actionner
1 'équipement. C’'est le cas du raffineur ou 1la poix se
dépose et s'accumule entre 1les saillies des disques de
raffineurs.

.

iEncsition de corps £tramgsrs. Lorsqu’il  y a  un

-

deéepst de résine, il arrive souvent que d’'autres particules
viennent s‘incorporer aux deéepots, comme par exemple: des

fibres, des fines, du sable, de 1 'écorce et méme de 1 'encre
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pour le papier journal recycleé. Ces corps etrangers affec—
tent 1le volume, 1 'adhésivité, la viscosité et 1 apparence
du deépot. Méme certaines substances anti-mousse peuvent
causer la déposition.

I1 est & remarquer que les meécanismes de
déposition discutés ici sont parmi 1les principaux qu’on
retrouve en usine et il n‘est pas inconcevable qu’il existe
d "autres meécanismes de deposition.

2.3.3 Facteurs influengant la déposition

Les facteurs qui influencent 1le plus 1la
déposition sont:

— 1 'entreposage du bois (temps et température),
— le pH du proceéede,

— la température du procédeé et la viscositeée,

— la dureté de 1 'eau (eaux blanches),

— la surface de déposition,

— le proceéde.

L'Entrenssacs2 du bois. Flusieurs chercheurs ont

1

prouve que le bois frais et le bois entreposeé dans 1 eau
sont plus enclins & donner des problémes de poix que le
bois entreposeé sur le sol, Hillis (1262), Venter et Schar-—
fetter (1271). Mais, recemment, Ohtani et al. (198646) ont
avance que le stockage du bois sur le sol était nuisible &
la déposition de 1la poix par suite de la découverte de

substances polymerisees venant des acides gras non-satures
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et de leurs dérives alcools.

Les changements de la rs&si.e qui prennent place
durant le stockage du bois sont nombreuwsx. Ils incluent
notamment:

- 1 'hydrolyse,

— 1l 'autoxydation des acides résineux a double
liaison,

— 1’'oxydation,

— 1'évaporation des substances volatiles donc
augmentation de la viscositeé de la résine,

— la polymérisation d’'acides gras non—satureés,
- 1'isomeérisation,

— la saponification de certains composeés surtout
dans la portion des acides gras,

— la réduction des résines nuisibles dans le bois
mou 5

En général, la résine dans le bois frais a une
viscosité plus faible et est plus collante que 1la reésine
dans 1le bois entreposeé sur le sol. L' 'xdhésiviteée des rési-
nes est causée par la preésence de substances volatiles
(terpenes) qui agissent comme plastifiant reduisant ainsi
la viscosité. La quantiteé de résine deéposee est intimement
reliée & la viscosité. Les propriétés de la résine dans la
péte changent rapidement si la pédte est exposée & 1'air.
Le changement qui a probablement la plus grande influence
sur la déposition est la perte de ces substances volatiles.

Nugent et al. (1974) ont observé trés peu de
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changement dans la quantiteé de reésine extraite avec le
temps et la température =2 stockage. Mais la composition
chimique des résines a montreé plusieurs changements. Ces
chercheurs ont remarqueé la disparition des triglyceérides,
causee probablement par une hydrolyse enzymatique. L’ 'effet
de la température et du temps de stockage est illustre &
la figure 17 pour 1 ’'épinette noire. Cette figure suggere
d "entreposer le bois de 1 'épinette noire pendant environ
deux mois & une température supérieure & 0°C pour un meil-

leur contrdole de la poix.
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Figure 17. La concentration de différentes substances de
résines dans 1 ‘épinette noire en fonction de la
température et du temps de stockage, Nugent et
al., (1976).

Le pH du procédeg. Généralement, la déposition de
la résine augmente avec un accroissement du pH, Kahila

(19264). Le pH devient un facteur critique lorsque la valeur

dépasse 6. Vanter et Scharfetter (1971) affirment qu’'il y a
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4 fois plus de reéesines déposeées a un pH de 7 qu‘a un pH de
5. Le pH ideéal pour le contréle de la poix, déependamment du
procédé, se situerait entre 4.5 et 6.5 pour diminuer 1la
deéposition & un niveau acceptable, kahila (1964). Venter et
Scharfetter (19271) et Allen (1975) affirment que le pH doit
étre uniforme durant 1le procedé et que tout choc de pH
accroit la deposition.

tempdreture du proZécé et la viscosits, L in-

iy

fluence de la temperature sur 1la déposition atteint un
maximum entre 10 et 20°C. En dessous de 10°C il Yy a une
diminution rapide et au dessus de 20°C la diminution est
graduelle. L‘'accroissement de la température stabilise les
particules de poix colloidales, kKahila (1964). Encore ici,
tout choc de température entraine une déposition de resi-
nes. De plus, la viscositeé des particules de résines dimi-
nue lorsque la température augmente. Far exemple. la visco-—
=sité des acides gras & 100°C est le dixieme de.la valeur &
20°C. Une viscosite faible augmente 1la tendance de 1la
resine a se disperser mais augmente aussi la vitesse de
cocagulation et la facilité & se déposer sur les surfaces
solides hydrophobes, Venter et Scharfetter (1971).

Le sommet de la courbe de déposition dees résines
est déplaceé sous 1'influence de plusieurs autres facteurs
notamment le contenu en composés volatiles. La figure 18

illustre la courbe et la direction de déplacement de cel-
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les—ci sous 1’'influence de differents facteurs. Flus la
viscosité est élevée plus il y a de chances que la c*®posi-
tion des resines soit retardee. Four éviter la preécipita-—
tion des reésines, il est recommendé de préchauffer les
copeaux A& haute température ce qui permettra aux terpénes
de s’'évaporer avec la vapeur avant la cuisson. Les parti-
cules de reésines peuvent aussi s accumuler sur les feutres
des machines & papier et une augmentation de température

peut resulter en une augmentation de deépots.

FEUTRE

SURFACE METALLIQUE

stockage
de bois

addition de solvant
—esters ;
/_acides gras ?%'gifeu\

VISCOSITE DE LA RESINE ACCESSIBLE

RESINES DEPOSEES

Figwe 18. Guantité de résines déposées en fonction de la
viscosité de la résine accessible, Rack
(196%9b1}.

La dureteé de I '=zaud. La gqualite des eaux blanches

et specialement la nature des solides dissous peuvent avoir

une influence importante sur le probleéme de la poix. Hillis
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(1962) indique que la preéesence d’'ions de calcium, de magné-—
=ium et de bicarbonate sont d 'importants facteurs qui con-—
tribuent & la formation de dépdots de résines spécialement
au—dessus d'un pH de 6. Les ions de fer et de cuivre peu-
vent aussi aggraver la situation. L 'effet de la durete de
1’'eau sur la déposition des résines peut étre évité par une
diminution de pH ou par 1 'addition d’'agents sequestrants
(chelateurs) comme 1les polyphosphates ou 1 "acide ethyléne
diamine tétra—-aceétique (EDTA).

L

surfec= de depos:tian. La composition chimique

a1l
n

des parois des tuyaux a une importance considérable sur la
déposition des reésines, par exemple, les tuyaux en cuivre
ont une plus grande affiniteé pour la poix que les parois en
ceramique. Sur les surfaces metalliques, un film hydrophobe
de savon métallique peut se former et peut étre fortement
absorbe. Géenéralement, 1 accumulation de la résine sur le
metal décroit avec 1’'activiteé chimique relative des meéetaux.
Les parois en chrome sont donc meilleures au point de wvue
prevention de deéposition que les parois en cuivre.

chrome * aluminium »* acier inoxydable > zinc > cuivre

Cede,

Al

e prg

f

a) Raffinage. L énergie meécanique employée a la
fabrication de la p&te est importante, par exemple lorsque-
les copeaux sont raffineés, les resines sont libeérees des

fibres et sont disperseées rapidement dans la phase aqueuse.
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Une pate raffinée ayant un haut taux de bachettes retarde
1a dispersion des ME dans la phase aqueuse. Le raffinage
devient donc un facteur important dans la dispersion des
résines.

b) Lavage. Venter et al. (1971) soulignent
1'importance d’'effectuer un lavage intermédiaire entre les
deux eétapes des raffineurs pour enlever une partie des ME
libérées aux raffineurs primaires. De plus, Wearing et al.
(1985b) ont démontré que cette stratégie de lavage intermé-
diaire dans une usine intégrée aide beaucoup & diminuer la
concentration de résines dans le procede. D'apres Hillis
(1962) le lavage devrait se faire & une température éleveée.

c) Cuisson. La quantité de particules colloidales
de résine circulant dans le procéde est proportionelle au
rendement, Hillis (19&62). Donc, plus le rendement est bas,
plus la concentration des particules de poix dans les
ecoulements est elevee.

2.3.4 Méthodes pour combattre 1le probleme de la
poix

Il vy a plusieurs fagons d approcher 1le
probleéeme:
— extraction de la résine de la pate,
— dispersion des resines,
— fixation des reésines sur les fibres,
- modification chimique des reésines,

— stratégie d’'eau blanche.
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Extrac

fa

ign de la résine de la pate.

a) Preéchauffage des copeaux. D'aprés Thornton et
Nunn (1978), le préchauffage des copeaux suivit d‘un ali-
menteur & vis pressurise a demontré une réduction de la
résine dans les copeaux d’'environ 30%Z. Si 1 'on compare avec
les copeaux qul n'auraient pas subi de préchauffage, cette
extraction se situe au alentour de 7%. La raison de 1 'effi-
cacité obtenue est 1 ‘utilisation d’'une haute température
{(Z°C, 200°F) dans 1e préchauffeur. La température a
ramolli la reésine et a facilite son écoulement.

b)) Le pH de 1la cuisson. L’'’effet du pH de la
cuisson a éteé deéemontré par Wearing et al. (1984). Ils ont
démontré qu‘a un pH supérieur de 7.5, 11 y avait une
augmentation énorme de ME dans les lessives résiduaires de
la cuisson. Un pH éleveé de la cuisson ameliore sensible-
ment la qualiteé de la pate.

c) Lavage de la pate. Le lavage de 1la pé&te avec
de 1'eau Ffraiche diminue la concentration des résines. Le
lavage de la péte sera repris de fagon plus détaillée a 1la
section 3 du chapitre III.

d) Tamisage. Le fractionnement de la pate a éte
prouve efficace pour diminuer le probléme de poix. En
eéliminant 1les fines, on peut ainsi diminuer Jjusqu’ & S5&4L de
la quantité totale de résine, Lunabba (1985). De plus,

l1’élimination des fines diminue sensiblement la capacite
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du papier & absorber 1les pigments ou les composes de
collage. Ell=s peuvent aussi entrainer des diffeérences
d 'aspects entre les deux faces de 1la feuille, Venter et
Scharfetter (1971). Due & la grande perte de fines, cette
methode devient treés onéreuse. Une facon de contourner le
probleme serait de traiter 1les fines separement dans un
procedeé alcalin et de renvoyer les fines nettoyées & 1 'u—
sine de papier.

e) Extraction par solutions alcalines. En utili-
sant une solution alcaline, les acides gras et reésineux
sont saponifiés et sont facilement extraits. Souvent, les
composes stéroides sont enlevés avec les sels des acides
gras et reésineux parce qu’'ils agissent comme des agents
émulsifiants. Venter et Scharfetter (1971) mentionnent
gu‘une etape d’‘extraction alcaline avant le blanchiment
diminue le contenu en résine de la pa&te et ont observe une
diminution de } "adhésivite de la reésine.

¥) Extraction durant 1le blanchiment. Le dioxyde
de chlore (Cl0=z) et 1 'hypochlorite (Cl10™) ont un effet
béneéfique sur 1 extraction de la résine. Les résines hydro-—-
xyles et chloro—hydroxyles formées sont plus solubles dans
1l 'eau et sont extraites durant le lavage, Venter et Schar-
fetter (1971).

g)_Etape du blanchiment au peroxide. Ouchi et al.

(1986a) ont observeée une ameélioration des proprietés de la
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p&te et une diminution de la quantité de résine & la sortie
du raffineur secondaire lorsqu’une étape de blanchiment &=
perosxyde était insérée entre le raffinage primaire et le
lavage.

h) Extraction avec des solvants organiques. L 'ex-—
traction des résines avec des solvants organiques n'a pas
eteé trop fructueuse en usine. La plupart des solvants
organiques pouvant extraire efficacement les résines sont
volatiles, treés inflammables et trés dispendieux. Il y a
quelques années, une usine en Norvége a fait 1 ‘expérience
en utilisant de 1 'acétone pour extraire les reésines. Ce
traitement & 1 'acétone a démontré une amélioration des
propriéteés physiques de 1la p&a&te et une amélioration
sensible des propriétés d'imprimabilité. Malheureusement,
un  grave incendie eu lieu et depuis, 1 'usine n’'a pas été
reconstruite, VYenter et Scharfetter (1971).

i) Flottation des résines. Les particules de
résine ont la particularité de se concentrer dans 1 écume,
par exemple, dans la caisse de téte ou encore dans les
réservoirs d'eaux blanches. Ce phénomeéne peut accentuer le
probleme de coagulation et de déposition de la résine. Ce
phénomene peut e&tre mis & profit pour réduire le probleme
de la poix en permettant - un débordement des réservoirs.
Cette opération a connu un certaln succes en usine. La

perte de fibres se situerait dans 1 ‘ordre de 1 & 2 %,
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Venter et Scharfetter (1971).

Venter et al. (1971) mentionnent gu’une
excellente extraction de résines a été obtenue par flotta-
tion entre le premier stage de blanchiment (extraction al-
caline) et le second stage (chlorination) en ajoutant des
sels de plomb (nitrate de plomb) accompagneés d’'un surfac—
tant. De plus, ils affirment gu'une meilleure extraction de
résines est possible si le surfactant est de nature alcali-
ne. Le contenu en résine d'une pate au sulfite peut eétre
diminué de 10 7 par cette méthode d apres ces mémes au-
teurs.

Dispersion 2z resines.

T3

Le but de cette méthode est 1le contrédle de 1a
poix par une stabilisation des particules hydrophobes
colloidales en ajoutant des charges negatives a leur
surface. La stabilité des particules colloidales en
solution est proportionnelle & la répulsion mutuelle des
particules & charges eégales (voir figure 19).

La plupart des particules colloidales ont une
charge neégative. Elles sont entourées par des particules
positives stationnaires qui, elles, sont entourées par une
mince couche diffuse de charges négatives (voir figure 19).
Le potentiel zeta est 1la différence entre la charge de
cette mince couche diffuse et la phase liquide. Les charges

sont de nature électrocinetique (adsorption d'ions) et non
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electrostatique (exceés ou absence d’'electrons). La fonction
des polvelectrolytes est de changer le potentiel zeta pour
permettre la precipitation ou la dispersion, dependamment
de la chatrge associée aux polyelectrolytes. Les surfactants
anioniques augmentent la concentration de charges negatives
sur les patrticules de poix ce qui resulte en une repulsion
mutuelle et une meilleure dispersion. Le potentiel =zeta
doit étre inferieur & -20 mV pour avoir une bonne disper-—
sion des resines. Une mesure de ce potentiel dans 1les
ecoulements donnerait 1 'information neécessaire pour predire

les troubles de poix.
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Figure 19. Aspect moléculaire d une micelle en solution.

Generalement, on trouve deux types d'a-

gents dispersants sur le marche: les polyphosphates et les
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surfactants organiques (anioniques et les non—-ioniques).

Pour ameliorer 1 ‘extraction de ces parti-
cules de resine, les polyphosphates sont ajoutes au stage
de 1 ‘'extraction alcaline du blanchiment. Cette pratique
est tres répandue dans les usines. Venter et Scharfetter
(1271) mentionnent que 1 ‘efficaciteé des polyphosphates &
disperser les reésines est directement liée & la longueur
de la chaine de phosphate. Ces polyphosphates ont eu un
succes tres modeéereé au niveau de 1 "application en usine de
la fabrication de la pate mécanique (PM).

Les surfactants organiques sont ajoutes
soit durant 1la cuisson, soit durant le stage de 1 'extrac-
tion alcaline de blanchiment. L 'utilisation des surfac-—
tants a reussi dans le cas od la circulation d’'eau était
relativement ouverte. Avec une circulation d’eau blanche
fermée les agents dispersants ne peuvent pas &tre conti-
nuellement utilisés. L ‘'addition de ces agents de surface
sont surtout deésirables pour la fabrication de papier ab-
sorbant. Ils previennent les effets de collage introduits
par la poix retenue par les fibres. Cette thése de meil-
leure dispersion des resines a ete soulevee par Lunabba
(1985) . 11 expliquait gu'une meilleure stabilité des rési-
nes dispersees par les agents dispersants etait un facteur
decisif au succes de 1 ‘extraction des résines durant les

operations de la mise en pate.
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Dans la ferm=2ture de circuits d’'eaux blanches, la
stabilisation des resines par une charge positive est
preferable. Ceci facilite la retention des particules de
réesine sur les fibres et peut donc prévenir une accumula-
tion des patrticules de reésine dans le systéme.

a) Substances cationigues. L alun est générale-—
ment utiliseé dans les usines pour prevenir la coagulation
des reésines. Les ions d’'aluminium retrouves dans 1 'alun
(agueus) s’'associent aux particules de reésine pour éviter
la coagulation et 1la formation d’'un complexe charge posi-
tivement. Habituellement, la cellulose est de charge neéga-—
tive, ce gqui permet & ces complexes de se fixer sur les fi-—
bres. L’alun a eté démontré efficace jusgu’'a& un pH de 7.5,
Bustafsson et al. (1952,1954,1958). L’ 'addition d‘alun et
d 'hydroxyde de sodium a eété efficace pour contréler les
particules de reésines dans plusieurs usines de papier
journal.

b) Remplisseurs. On trouve dans cette cateégorie
le talc, la bentonite, 1 ‘amiante et 1 argile. Ils redui-
sent 1les problemes de particules de résine en les absor-—
bant et preéviennent leur agglomeération. Flusieurs usines
ont utilise 1le talc et ont ete trés satisfaites. D 'autres
par contre ont connu un reésultat mitigé. La difference

entre les reésultats serait due & 1la composition des reési-
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nes. Dans certain cas, le talc aurait agit comme un agent
dispers-nt, aggravant ainsi le probleme.

[ -

Modification chimigue iess ré&sin

I
1]
1]
I

La modification des résines a recu trés peu de
support du milieu scientifique. Le vieillissement du bois
pendant 1 ‘entreposage est généralement accepté comme la
méthode pour rendre 1les résines moins nuisibles. Ceci
serait attribueé & 1 'évaporation des substances volatiles ou
& des reéactions chimiques des résines.

d‘eau bianche.

i
m

tateéecgl

Une meilleure statégie d‘eau blanche pour les
usines inteégrees peut grandement diminuer la concentration
des solides dissous et colloidaux (SDC) & 1 'entrée de 1 'u-
sine de papier. D'apres Wearing et al. (198%b), 1l serait
possible de diminuer de plus de 75% 1la concentration des
SDC & 1la caisse d'arrivee. Deux systemes de stratégies
d’eaux blanches sont présentes & la figure 2Z0. Les effets
de la concentration des S8DC & la caisse d arriveée sont
illustreés & la figure 21, I1 est & remarquer qu‘un lavage
entre 1les deux stages des raffineurs améliore sensiblement

la qualiteé de la péate.
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Figure 21. Concentration des SDC en fonction de 1 ‘exces
d ‘'eau blanche utiliseé, Wearing et al. (1985b).

. Conclusion

Les matieres extractibles sont composees
d ‘'une grande variete de substances chimiques. Ces substan-—
ces varient en guantite et en concentration dependamment
du type d’'arbre.

Au debut du siécle, 1les compagnies de
pates et papiers utilisaient beaucoup d’‘eau pour la mise
en pate des copeaux. La gratuité de 1la ressource et 1la

proximité de celle-ci aidaient beaucoup. Les problémes
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relies aux resines etaient donc quasi-inexistants. Ce
rn'est gu'au milieu du siecle que les compagnies ont com-
mence & etudier la possibiliteé de fermer le systeme d’eau
blanche pour des raisons d’'economie et denvironnement.
C’'est & partir de ce moment que les effets nuisibles des
ME sont apparus.

Les effets nuisibles de ces ME wviennent
surtout des corps gras et des terpenes. Les phenols ne
rentrent pas dans cette catégorie parce qu’'ils sont solu-
bles dans 1 'eau et sont beaucoup moins nuisibles & 1a fa-
brication du papier et ne participent pas a la deposition
des resines.

Les effets des reésines dans la p&te sont

bien connus pour causer les problemes suivants:

|

probleme d odeur et de go&t pour 1 'industrie d’ embal-
lage de la nourriture,
= diminution de la brillance et de la stabilite de 1a
brillance,
— diminution des proprietes d’'absorption,
— probleme au niveau de la machine & papier et
= diminution de plusieurs proprietes physiques du pa-—
pier.
Dans ce chapitre, il a été question de
mecanismes, de facteurs et de methodes pour combattre la

deposition. Toutes ces sous—sections expliquent bien les
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multiples facettes du probleme des reésines. Une diminution
de la guantité de ces résines allant & la machine & papier
est geéneéralement souhaitée par 1'industrie en général.
C’'est pour cette raison gqu'une eétude de 1 operation de
lavage permetterait d'optimiser 1 ‘extraction des resines de
fagon & diminuer la guantiteé de reésine en circulation. Une
diminution des reésines a la machine a papier amelioretrait
sensiblement les proprieéetés du papier.

Dans le prochain chapitre, on présente une
description deétaillée de 1 ‘opération de lavage incluant 1la
base de 1 ‘opération de 1lavage, les parametres et les
facteurs importants, puis finalement, une démonstration de

1 "égquation de Nordeéen.



CHAFITRE III - L 'OFERATION DE LAVAGE

1. Ré&le du lavage

1.1 Definition
Une definition geéeneérale de 1 opération de
lavage serait; toute opération qui utilise de 1 'eau de
dilution pour nettoyer la pa&te. Mais, avec 1 apparition des
ep&al1ssisseurs {par exemple: la presse & vis), i1 serait
beaucoup plus juste de definir 1 ‘operation de lavage comme
une opeéeration dont 1 'objet est d'extraire les impuretes

(matieres organigues et inorganiques) de ia pate nuisibles

& la fabrication du papier.

1.2 Raisons de 1 ‘'utilisation d’'un systeme de lavage

I1 y & plusieurs raisons d’'utiliser un
systems de lavage dans 1le procede. Fremierement, c'est
d 'obtenir une pate lavee de toutes impuretés. En deuxiéme
lieu, la reécupeération des substances 1inorganiques pour
rectilisation 1lors de 1la cuisson et puis finalement, la
réecupération des substances organiques pour leur contenu
calorique. La récupération des produits chimiques de
cuisson a toujours été tres importante dans 1 'industrie
Eraft & cause du coGt élevé de ces produits chimiques et un
peu moins dans les autres proceédés. Cependant, avec 1les
nouvelles normes gouvernementales de pollution qui

interdisent de mettre & 1 'égout les lessives résiduaires ou
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tout au moins de reéeduire de fagon importante la quantite
totale de ces effluents, 1la reécupération des produits
chimiques est devenu importante pour tous les proceédes
chimiques. L'objectif principal de 1 'opération de lavage
est de maximiser 1‘efficacité de 1 ‘'extraction des produits
indésirables tout en minimisant 1 utilisation d’'eau de

dilution.

Repes Endroit du systeme de lavage dans le procede

L emplacement et le type d’ 'équipement uti-
liseé pour le systéeme de lavage difféere d'une usine & 1 au-
tre. La plupart des usines de type FCM au Québec ont deux
systémes de lavage dans leur usine de péate. Habituelle-
ment, le premier systéme de lavage comporte un traitement &
haute pression (haute consistance & la sortie de 1 'équipe-
ment, par exemple: la presse & vis) et le deuxieme systeéeme
dge lavage implique un traitement & plus faible pression
{par exemples: un laveur pressurise ou un filtre & disqgue).

La raison de 1 ‘utilisation d’'une presse a
vis au deébut du procede de la mise en pate est de maximiser
la récuperation des produits chimiques toat dans le procedeé
de fagon a éviter de les diluer. La presse peut—-&tre situee
juste aprés 1le lessiveur ou apreés le raffineur primaire.
On peut également la retrouver juste avant 1le blanchiment
de 1la pate (surtout dans 1le procédé Kraft). En ce qui

concerne le deuxiéme systéme de lavage, un filtre & disque
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ou encore un laveur pressurisé sont souvent utilisés. Cet
equipement est habituellement & la +in de 1la 1ligne de
production de la pate c’'est—-&-dire apreés la purification de
la pate par les épurateurs et les tamis. Les Ffonctions de
ce systeme de lavage sont: une augmentation de la concen-—
tration des fibres dans 1 'eau avant le blanchiment de 1la
p&te et 1 'enleéevement des solides dissous nuisibles avant la

production du papier.

1.4 Les principes de base de 1 'opération de lavage
Les equipements de lavage existants sur
le marcheé opeérent selon deux principes fondamentaux de
lavage individuellement ou en combinaison: le lavage par
gilution—extraction ou le lavage par deéplacement, Crotogi-

no et al. (1986).

1.4.1 Lavage par dilution—extraction
Ls pate est d'abord diluee avec 1la 1i-

gueur de lavage (eau blanche ou eau fraiche) et est mélan-—

EAU FRAICHE
b
PATE ] GBI PATE
/// APPLIQUEE S
BRUTE //// vob oy LAVEE

!

FILTRAT

Figure 22. Représentation schématique du lavage par dilu-
tion-extraction.
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gee uniformement. La pate diluee est ensuite filtree et
épaissie par gravité ou par pressage (voir figure 22).

I1 est évident que toutes les impuretés de
la pate ne peuvent &tre extraites en méme temps. Four
atteindre une haute pureteé, il faut appliquer le processus
décrit plus haut plusieurs fois. Le rendement du lavage
dépend de plusieurs facteurs notamment la diffusion de ces
impuretés dans 1 eau.

1.4.2 Lavage par deéplacement

Le lavage par déplacement consiste & deé-
placer 1la phase liquide du meélange initial (eau+pate) par
un volume équivalent en eau fraiche ou en eau blanche (voir
figure 23). Idéalement, le déplacement de la phase liquide
par une autre permet d’ 'extraire tous les solides dissous.
Cependant, en pratique, ceci est loin d’'étre possible d&
aux effets de meélange & 1 'interface des deux phases 1liqui-
des et & 1la diffusion et la sorption des impuretés des

fibres.

... EAU___|. | GRAVITE OU
. PATE BRUTE . PAR VACUUM S
FILTRAT

Figure 23. Représentation schématique du lavage par deépla-
cement.
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Four illustrer les principes de 1lavage,
prenons le cas d’'un laveur pressurise. A la figure 24, on
retrouve un schéma actuel du laveur pressuriseé et un schéma
de principes. Cette opération de lavage consiste a faire
tourner un cylindre poreux dans un cuvier contenant la pate
dilueée. Etant donné qu’il existe une différence de pression
erntre 1 'intérieur du cylindre et 1 'extérieur, il Yy a une
sucticn et formation d’'un gd&teau a la surface du cylindre.
La p&te est ainsi filtrée et compressée sur 1le cylindre

pour extraire 1la liqueur useée. La pate est nettovyeée par

EAU =

FILTRAT I -

DB

PATE BRUTE FILTRAT PATE LAVEE
EAU FRAICHE
¥ ¥ v
LA PATE LA PATE LAVAGE LAVAGE LAVAGE oaTE
SE FORME EST FILTREE PAR PAR L PAR
SUR LE ? PAR | DEPLACEMENT | || DEPLACEMENT| | ~|DEPLACEMENT|  ~ LAVEE
CYLINORE VACUUM (b} (I} (1)
¥ ] =
FILTRAT

Figure 24. Schéma actuel du laveur pressurisé et du
cheminement de la pate et de 1la liqueur.
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trois stages de douches & contre—-courant avant d é&tre enle-—
veée du cylindre poreux. L 'eau fraiche ou 1 'eau blanche , au-—
vire est appliquée au troisiéme stage des douches et 1 ‘eau
blanche du dernier stage est envoyeée au deuxieme stage de
douche. Fuis, finalement 1 'eau blanche collectée lors de la
deuxieme seérie de douche alimente 1la premiere seérie de
douche. Le deuxieéeme schéma dans la figure 24 représente le
cheminement de 1la p&te et de 1 'eau blanche dans un laveur

pressurise.

1.5 Reéalisation pratique de lavage en usine

La plupart des systemes de lavage dans 1le
proceédé FCM au Québec n'utilise qu'un seul équipement pour
1 ‘opération de lavage. Far contre, dans le proceéde FKratt,
ou la recuperation des solides dissous est importante, il
n‘est pas rare de trouver un systéme de lavage comportant
plusieurs eéquipements en série. Le lavage & contre—-courant
est plus souvent utilisé que le lavage ceo—-courant afin de
minimiser 1 'utilisation de 1’ 'eau. Un exemple de systeme &

contre—-courant est présentée & 1la Ffigure 228. La péate

PATE BRUTE
EAU FRAICHE
ou
; EAU BLANCHE
PAUVRE
PATE LAVEE
FILTRAT

Figure 25. Le lavage & contre—-courant.
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non—lavee entre dans 1le premier stage avec le filtrat du
ceu-ieéme laveur et au deuxieme stage, la pé&te entre en

contact avec 1 °'eau fraiche avant de sortir du systeme de

lavage.
2. Analyse et simulation
2.1 Nomenclature

La nomenclature des termes des équations
de 1 opération de lavage a été originellement proposeée par
Nordén en 196S. 11 a développé ses équations selon le sché-—
ma simplifieé d'un laveur comme celui qui est présente a la

figure 26.

V,,Y V,,Y
o A 2''2

Lo Xg R LAVEUR L1,X1._

Figure 26. Schéma simplifié d‘un laveur.

Ce schéma a deux écoulements qui entrent;
Loy, 1’'écoulement de la p&te non-lavée et V=, 1 'écoulement
de 1 'eau de dilution. Egalement, il y a deux eécoulements
gui sortent du laveur; L., 1 'écoulement de la p&te lavee et
Vis 1 écoulement du filtrat. Les unitéS‘ des eécoulements

sont toutes en tonnes de liqueur par tonnes de pate séchée
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au four produite par jour. Les x. et les vy representent
des concentrations de solides dissous ou toutes autres
substances se retrouvant dans les écoulements. Les unités
de concentrations sont expriméees en kilogramme de solides
dissous par tonnes de liqueur. Fuis finalement, C: est 1la
consistance & 1 'entrée du laveur et Co est la consistance a
la sortie du laveur. La consistance est la concentration de
fibres seches (i.e. séchées au four) dans un échantillon
quelconque en pourcentage (voir 1 'équation 1).

C: o Cp = tonnes de fibres x 100 (1)
tonnes de fibres + tonnes d'eau

2.2 Les équations de performance de 1 ‘opération de
lavage

Les equations utilisées pour deécrire 1la
performance de 1 ‘opération de lavage peuvent étre divisées
en trois catégories, Crotogino et al. (19B&):

1) équations basées sur la quantiteé de
ligueur de lavage utilisee,
2) équations basées sur la quantité de soluteée
extraite,
=) équations basées sur 1 ‘efficaciteée des
laveurs.
~quetions basdes sur ia guantite des  iigueur ds

I} vy a trois équations qui sont générale-—

ment employées pour décrire la quantité de liqueur utiliseée

dans un laveur.
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Le +facteur de dilution (DF}) est la seule
equation qui est definie en reéfdfrence au poids de péte
lavee. L 'équation représente la quantité nette d’'eau
ajoutée durant le lavage, c’'est—a-dire le débit d‘eau de
lavage ajoutee (V=) moins le debit de liqueur dans la pate
lavee (L:). Four un DF=0, ceci implique que 1la liqueur
accompagnant la pate a été deéplacee par une gquantiteé égale
d ‘eau de iavage. Four un DF negatif, i1 vy a moins de
liqueur de lavage pour la liqueur avec la péate et le
contraire est aussi vrai pour un DF positif.

DF = V= ~ L. (2)

Le rapport d’'eau de lavage (R) est défini
comme le rapport de 1 'eau de lavage a 1 'entrée (V=) sur la
liqueur dans la pate lavee (L.). Pour un R=1, ceci impli-
gue que la liqueur dans la pa&te a eteée deéplaceée par une
gquantite egale d’ 'eau de lavage.

R = V=/L, (3

La troisiéeme équation est 1le rapport du
poids de la 1liqueur (W). Ce rapport est deéfini comme le
filtrat du laveur (V:) sur la liqueur accompagnant la pate

non-lavee (Lo).

W= V,/tLo (43
Buantite de =sclutg sxtreite. Il y a deux genres
d‘équations qu‘on retrouve dans cette catégories; le

rendement du lavage (Y) et le rapport de déplacement (DR}.
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Le rendement du lavage (Y} est 1la
quantité de solute extraite sur la quantité de solute a
1 ’'entrée du laveur. Cette équation suppose qu’il n’'y a pas
de solides dissous venant de 1 'eau de lavage.

Y =1 - Ly x 4 ()

Lo ¥ o
FPerkins et al. (1954) ont é&té 1les pre-
miers & définir le rapport de déplacement (DR). Ce rapport
tient compte des soclides dissous dans 1 ‘eau de lavage. DR

est défini comme la différence des solides dissous entre la

péte & 1'entrée et & la sortie (%o — %i1) sur la différence
maximale des solides dissous & extraire (xo — y=).
DR = %o = Xa (6)
o = VY=

Les eéquations préceéedentes sont utilisées
pouwr caractériser la performance d’'un laveur ou d‘'un systée-
me de lavage. Cependant,; une comparaison entre deux syste-—
mes de lavage utilisant ces éqguations n’'est pas possible &
moins que les consistances & 1 ‘entrée et & la sortie soient
les mémes. D'ok la necessité de développer une equation

plus globale.

Efficaciteé des laveurs. Il y a plusieurs équations

ifl

qui existent pour trouver 1°‘'efficacité d'un systéme de 1la-
vage. Mais, celle qu‘on utilise le plus souvent en simula-
tion est 1 'équation de Nordeén, développee par, celui-ci en

1945. Il a appeleé son équation "le facteur d'efficaciteé de
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Norden", (E).

Le facteur d'efficacite de Norden est
défini sur une base de comparaison entre la performance
d’'un systeme de lavage reel et celle d'un systéme de lavage
hypothétique se comportant comme des stages en série a
contre—-courant idealement melanges. Chaque stage est
parfaitement meélange et en eéquilibre avec la liqueur de
lavaege et la pé&te & 1 'entree du stage. Far exemple, un
filtre & disque qui a un E=4 signifie que le filtre &
disque se comporte comme une serie de quatre reéservoirs

idéaux & contre-courant (voir figure 27).

V5. Ys
Lo X Ly, Xy,

V1. Y4

E=4
V,,Y Ve Y,
1101, 5 15

ey [ e o o oo Y

5 L, X,

E=4

Figure 27. Exemple d’'un filtre & disque et son équivalent
dans 1 "équation de Nordén.

La theorie de 1 'equation de Norden est
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base sur 1 ‘opération de transfert de masse par lixiviation.

lLa figure 28 preésente un systeme de lavage arec '"n" stages.

S ;T Va. Yy 5 MY, W | Vst nt
— > ¢ el [l
Lo Xo Ly Xy L2. Xz LpaiXnq Ln . Xq

n" stages.

Figure 28. Systeme de lavage a
Le bilan total de masse du systeme de ce
lavage donne:

Lo + Vaear = Vo + Lo (7)

Et le bilan total sur les solides dissous

donne:
LoXa + VavaYn+r = Vayas + LaXa (8)
En isolant vy~+: de 1 ‘éguation (8), on
obtient:
Yr+: = Lbadn + Vivi: — lLoXo (2)
Vo - Vasa
En supposant, gqu‘il vy ait eéquilibre a
chaque stage, la courbe d'eéquilibre serait; y = x. D’ autre

part, si les deébits sont constants dans le proceéde (L/V =
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constant) , la courbe opératoire sera aussi une droite.
Donc, le nombre de stages ideéaux peut é&tre alors déterminé

algébriquement (voir figure 29).

Y
COURBE
D' EQUILIBRE
*
Yy prmmmeee :
i
-1 COURBE
Y4 OPERATOIRE

*
YN¢1

YN+1

XN XO
X
Figure 29. Relation hypothétique entre y et x.
La courbe opératoire a pour équation,

Y1 = (L/V)x~ + ('V'Y1 - LXO)/V (10)

Donc, pour les stages idéaux (y-=x.),

Yeoe:r = (L/V)yn + vya - (L/V)xo (11)
Soit xXo = ya¥y
Yem+1 = (L/VIyn + v — (LZVIyas™ (12>

FPour le premier stage, on obtient;

y= = (L/V + 1)y, — (L/V)y.™ (13)
Four le deuxiéme étage, on obtient;
v= = (1+L/V+L=/V2) )y, — (L/VHL=/VZ )y, ™ (14)
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Donc pour le n= stage;
Ym+rr = (1+L/V+. ..+l /VM) vy, — (L/VH. oL .+ /0Py ™ (15D

Si on simplifie 1 équation;

1—d{lL/V)r+a Lel—(L/V2m)
Yearr = ) ya - Yai™
1-(L/V) V{i-(L/V))
(16}
C 'est-a-dire,
(L/VI?T 2y, —y1™) = (L/V)(Yar1—yY21™) + (Vi—¥Yr+1)
(172

A partir de 1la courbe operatoire, on en
deduit;

Yo+ — Y1 = (L/V) (Xn — Xo) = (L/V) (¥Yrer™ — Y1)
(18

En combinant 1 ‘équation (17) et (18);
(L/Vyr (Y2 = ¥Y1™) = Yawrzr — Ya+1" (19
Donc,

n = LOG ((Yr-vd-l—ynﬁ-l*)/(l)_—ll*))

LOG (L/V)
(2Q)
C'est-a-dire,
n = LOG ({yrna3—%n)/(Yi—xc) )
LOG <(L/V) (21
Dans le cas de L/V = 1 et en faisant le

méme cheminement & partir de 1 ‘équation 12, on obtient;

n = Yo-+2 - !]_

Yi — Xo (22)
Malheureusement, 1le courant (L) n’ 'est pas
toujours constant tout au long de 1 ‘opération de 1lavage.
Alors Nordeén propose une modification de la formule preéce-

dente (21) en supposant que seul le premier stage de dilu-—
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tion n'‘est pas constant ou ideéal (voir figure 30).

ViYs V2 Y, ViiTha
< L, S

Y1 4 ‘LO-L , 1 ¢ c L n =~
LXo'  LoXo Ly X4 Lo X,

Figure 30. Systeme de lavage & "n'" stages dont le premier
stage n‘est pas en équilibre.
En utilisant 1la figure 30, 1 'équation de

Nordén devient:

Xo' ' — Y1
LOG
X =™ Yrm+1

LOG (Mnwa/Ln)
Mais, Xo' ne peut é&tre connu qu’'en
eétablissant un bilan de matieres & la figure 30.
La¥o  + {Lo-bnly: = LoXe {24)
En isolant #o” de 1 ‘éguation (24) et en

1 "insérant dans 1 'équation (23), E devient:

Lo (Xo — ya?l

LOG
L.n (xn e YH*‘I)

LOG (Va1 /LAD
De méme, si Va+a = Lnj
E = (La/Lo) {{yr1=yYr+1)/{Xo—ya1)) (26)
Si Yne1 = 0, le rendement du lavage est

relié au facteur d’'efficacite de Nordeén par 1 équation
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suivante:
Y =1 - ((W=-1)/7(WR=-1)) (27)

Four un systéme de plusieurs stages de
lavage, le factewr d’'efficaciteé de Nordén peut etre
déterminé pour une seérie de "n" laveurs en deéterminant 1le
facteur d'efficacité de chaque laveur. Ils sont relieés par
]l ‘équation suivante,

E LOG(R) = E.LOG(R:) +..... .+ E-LOG(RA) 28)

De méme pour Y, (yYa+1=07J;

Y = 1 — ((W-1)/(WR:E=*R2F=...R.F™ - 1)) (29)

Si R=1 1’'eéquation 22 est reéduite,

E/L = E1/L;: +eueeueat En/ln (IO

Four un écoulement de p&te constant (L. =

L= = ... = Ln) la relation peut étre réduite encore plus,
E =Eis + Ez +.....+ En (21

Et pour Y ,

Y =1 — ((W=1)/(WREI+EZ .- -+Ern>—1)}) et (yne:=0)
(22)
2.3 Facteurs limitant 1 'efficacite de 1 opération de
lavage

L ‘opération de lavage peut é&tre aussi de-
crite par deux opérations qui ont lieu en méme temps. I1 vy
a le lavage qui se refere a 1’ 'enlevement des solides dis-—
sous de 1la p&te qui se fait en remplagant la liqueur ini-
tiale par une liqueur moins concentreée et, il y a 1la 1lixi-

iviation qui se reéfére & la sorption et 1la diffusion des
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solides dissous des fibres.

L'efficacité du 1lavage dans ° ‘o eration
de lavage par dilution et extraction depend de la fraction
de 1 'eau extraite durant le pressage. S5i 1 'on suppose que
les solides dissous se separent dans les mémes proportions
que la liqueur, on peut donc exprimer le rendement du

lavage (Y) comme suit;

i

Y =1 - Li/Le (33
En appliquant la definition de 1la

consistance et en isolant Lo et L., on obtient;

Le = (100-Cy)/Cq (34)
et L. = (100-Cs)/Co (Z5)
Y = 100(Cp—Cyz)
Co (100-C1) (26)

L 'equation (36) s’'applique seulement dans
des conditions ideales. Les deviations de cette equation
sont souvent causees par des melanges non—uniformes, par le
recvclage d’‘eau blanche (filtrat) et par des effets de
sorption et de diffusion. De plus, il a éteé deémontreée par
Rydin (19763 que lorsque la pé&te est épaissie & une haute
consistance, le filtrat de la presse a une concentration de
soluté plus faible que la concentration de la liqueur ini-—
tiale.

Pour exprimer 1 'efficaciteé du lavage par
deplacement, il n’'existe pas de movyen facile ou simple pour

l1’'estimer. Les deéviations des reésultats du lavage par de-—
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placement sont causées par un mélange a 1 interface entre
la liqueur usée et la liqueur de lavagr. Ce mélange a 1 'in-
terface peut etre résolu par des équations différentielles
partielles donnant souvent une solution complexe et deman-—
dant beaucoup de mesures expeérimentales. D apres Crotogino
et al. (1986), on peut atteindre ®0 & 5% d’'efficacite de
lavage par déplacement 1lorsque le gdteau est bien formeé.
Cependant, dans les laveurs commerciaux, la formation du
gateau est irréguliere et contient souvent de 1 'air entrai-
neé. Ces deux facteurs reéduisent de beaucoup 1 'efficaciteé du
lavage.

Ces mémes auteurs mentionnent que la vi-
tesse de deéplacement de la liqueur, 1 ‘épaisseur et la con-
sistence du gdteau et la température ont des effets sur
l’'efficacité du lavage par déplacement. Malheureusement, il
vy & beaucoup de contradictions dans la littérature quant &
1’influence de chaque variable.

La plupart des eétudes expérimentaies sur
l'efficacité des eéquipements de lavage a éteé reliée &
1l ‘extraction de 1‘ion sodium, Hartler et Rydin ((1975),
Edwards et Rydin (1975) et Trinh et Crotogino (1985). Ces
recherches ont conclu que 1 ‘extraction de 1°'ion sodium
dépendait de 1la présence de 1 'ion sodium et des autres
cations dans la liqueur de lavage. Le pH de la 1liqueur de

lavage, le degrée de délignification de la p&te, la tem-
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perature et le temps de lavage affectent aussi 1 'extraction
de 1'ion sodium. Le taux de diffusion de 1'ion sodium est
tres rapide et i1 n'est pas un facteur limitant pour 1 ope-—
ration de lavage. Mais, en ce qui concerne les matieres
organiques, comme la lignine et les acides gras et resi-—
neus , le taux de diffusion est beaucoup plus faible. DG &
cette différence de diffusion, le rapport entre la quantite
d’ions sodium sur la quantiteé de matieres organiques varie
constamment durant la mise en pé&ate. Far conseéquent, 1la
variation de ce rapport augmente la difficulté de preéedic-—
tion de 1 'efficacite des equipements de lavage des matieres
organiques.

Wearing et al. (198Sb) ont étudie 1le
comportement des solides organiques (S0) dissous dans une
p&te thermo—meécanique (FTM) diluee. D apres les auteurs, le
phénoméene de la dissolution des SO peut é&tre décrit par
une equation de sorption de type Langmuir. De plus, une
faible consistance aurait un effet bénéfique sur la disso-—
lution des S0. D apres Bijiorklund Jansson et al. (1985), le
plus important facteur affectant 1la dissolution des SO
serait la force ionique de la phase liquide. Plus la fotrce
ionique est grande, moins 11 y a de B850 dissous dans 1la
phase liquide. De plus, ils ont démontreé que la température
avait une influence faible mais positive sur la dissoclution

des S0. Le temps de contact entre les fibres et la liqueur
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de lavage n 'aurait pas d'effet et le rendement du 1lavage
serait le méme apreés 2 minutes qu'apres X4 heures. Ce qui
veut dire que la diffusion des SO0 des fibres n'est pas un
facteur limitant. Comme on peut 1le constater i1 vy &
beaucoup de contradictions dans la littérature.

Il n'y a pas de moyen facile pour tenir
compte de 1 'effet de sorption dans le calcul du rendement
du lavage. Seule une approche itérative peut résoudre 1le
calcul en utilisant 1les eéquations de base de lavage de-
montrées dans la section 2.2 et 1les courbes de sorption
trouveées par Crotogino et al. ({198&) et Wearing et al.

{1985b).

2.4 Simulation de 1 'opération de lavage

Le; equations de lavage de base et les
concepts expliqués a 1la section 2.2 pour 1 'évaluation de
1'efficacité de 1 ‘opération de lavage ne sont pas comple-
xes, mais pourrait étre treés complicueées si nous avions un
svstéme de lavage & multi-stage. Four nous aider & résoudre
un probleme de lavage de ce type, il existe plusieurs
programmes modulaires sur le marcheé (GEMS; MASSBEAL et
FAFMOD) et 1la plupart utilisent, pour module d’ opération
de lavage, 1l ‘équation du facteur d’'efficacité de Nordén. Le
facteur d'efficacité de Nordén est habituellement utiliseé

pour simuler 1les laveurs pressurises ou tout autre

equipement du méme genre. En ce qui concerne les presses a
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vis ou les épaississeurs, l’éxtraction des reésines de 1la
pate est «al.ulée de maniére tres différente. Ce moduie
suppose que les SO se seéparent dans les mémes proportions
que 1la phase 1liquide. Donc, on fait 1 hypotheése que la
consistance & 1 'entrée et & la sortie soient 1les seuls
facteurs importants. Les hypotheéses utilisées pour ce genre
de module sont: le phénomene de sorption est négligeé, 1le
rencement du lavage est identique pour 1les matieres
inorganiques qu‘organiques et le rendement du lavage n’est
pas affecteé par la qualité de la p&te ainsi que 1 'écart des

conditions testeées du raffineur, EBouchard et al. (1983).

e Extraction de la résine de la péate

Un certain nombre de modeles de 1 opéra-
tion de lavage a été proposé pour 1 °‘extraction des résines
de la pate. Les plus importants sont: le modele du rapport
de déplacement développé par Perkins et al. (1934) qui ont
&éteé les premiers & publier un modele. I1 est & noter que ce
modele de Ferkins a eéeté initialement développé pour les
solides inorganiques (ions sodium) dans la pate EKraft et
non pour les matieres organiques. Fuis, Nordeén (19265) a
suivi avec son modele du facteur d'efficacite. Le modele de
Nordén est considéré 1le meilleur jusqu’a preésent, sur la
prédiction de la performance d’'un svstéme de lavage. Récem—

ment, Assarsson et al. (1982) ont observé que le mécanisme

d’'extraction des résines était une combinaison de traite-
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mernts mécaniques et chimiques. Cette nouvelle méthode com-
fiend une presse & vis suivie d’'une machine possedant une
paire de vis dont leurs filages sont interconnectés. On a
donne le nom de "FROTAFULFER" & cette nouvelle machine. La
pate est épaissie dans la presse & vis et traitée dans le
"FROTAFULFER" avec une certaine quantité d‘hydroxyde de
sodium. En combinant les traitements chimigues et mécani-
ques, ils ont été capable de contraéler 1 'efficacite d’ex-
traction des résines en variant 1 'entrée d’énergie & la ma-
chine "“"FROTAFULFER". Le traitement mécanique s’'est avere
nécessaire pouw aller chercher 1le restant des résines
emprisonnées dans les cellules de parenchymes. Cet énonce
est aussi soutenu par Lunnaba (1985). D aprés ERjorklund
Jansson et al. (1985) et Kommonen (1968), 1le facteur 1le
plus important pour une bonne extraction des résines de la
p&te est d’'obtenir une haute consistance & 1la sortie de
1 ‘opeéeration de lavage avec possiblement une action mécani-
que sur les cellules de parenchymes.

Une autre fagcon d’'obtenir 1le rendement
d'un systéme de lavage pour 1 ’'extraction des résines a éte
introduite par Rergman et Edwards (1986). Ils ont dérive
une eguation de sorption de type Langmuir en utilisant les
mesures experimentales d’ 'Allen et Maine (1978). Avec cette
equation, ils ont simuleé la séparation des résines entre le

filtrat et 1la p&te lavee et ont obtenu de bons résultats.



4. _Conclusion

La protection de 1 'environnemer® est un
sujet tres important depuis quelques anneées. C’est ainsi
que les gouvernements provinciaux et fédeéraux ont eétabli et
defini des lois tres strictes sur la pollution des eaux et
de 1'air en ce gui a trait aux industries de pates et pa-
piers. Egaliement, le demande d’'un meilleur papier sur le
marcheé a force les compagnies de pates et papiers & ameélio-—
rer leurs produits. Une fagon d’'ameéliorer les propriéetés du
papier est d’'abaisser le niveau de la quantité de résines
pouvant se faufiler avec la péate ijusqu’'ad la _machine de
papier. Four diminuer la concentration de résines, il faut
un systeme de lavage efficace et une ameélioration de la
stratégie du circuit d’'eau blanche. Le deéveloppement d’un
mocele statistique de simulation d’'extraction des résines
dans une presse est fort avantageux parce gu’'il permet de
maximiser la performance d’'une presse et pedt—étre-méme de
developper un mecanisme d 'extraction des resines. Ce modele
statistique aura aussi des effets importants sur la simula-
tion de 1 'opération de lavage et plus particulierement au
niveau de la répartition des reésines entre le filtrat et la
pa&te lavee & la sortie de la presse.

Dans le prochain chapitre, 1 sera ques-—
tion des methodes et des analyses expeéerimentales de mon

projet de maitrise. Le chapitre V sera la présentation des
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résultats et la discussion de ceux—-ci. Et finalement, la
conclusion et quelques recom—mendations découlant de mon

projet termineront 1°'étude présente.



CHAFITRE IV - ETUDE EN LAEBORATOIRE

1. __Design _experimental de 1 'opératiun e lavage

Fuisqu’'il y a tres peu d’'informations con-
nues sur 1 ‘extraction des résines de la pa&te et 1le genre
¢ 'eéquation rechercheé, on a voulu étudier la relation con-
formément & une équation générale du second degre de la

forme suivante:

Y = batb:; X1+boXo+b=X=+b.Xa (termes lineéaires)
+5, 3 X1 =T +tb oo X2F+b==X==+baaXa= (termes quadratigues)
thar=X:1Xz+tbi =X Xz+bh, 4 X Xa+bo=X2X= (termes interactifs)
+hraXXatbxaXxXa

ou:
Y= reéponse du systéme
(% d’'extraction des reésines)
consistance a 1 ‘entreée (%)
pH (=)
pression (kPa)
temperature (°0)
coefficients constants déterminmant
1 ‘'effet des termes

> X ¢
Lobhogoy -
0

t’ a

Une eéquation sera developpeée grace & un
lissage des points expeérimentaux pour permettre de juger la
validite au point de vue statistique des coefficients bs: s
et de donner une bonne indication des forces reéagissantes
dans 1 'opération de lavage.

Les coefficients des termes quadratiques
donneront des informations sur 1 'existence des effets
curvilignes en fonction du traitement des facteurs et les

termes de produits croisés reveleront s°il y a ou non des
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effets d’'interaction, par exemple; est-ce que la relation
entre les matiéres extractibles et 1la pression change st
on modifie 1la température 7T Finalement, les reésultats
pourront étre résumés en preésentant des figures.

Puisqu ‘il est nécessaire d’ 'avoir un grand
nombre d’'expériences pour 1le design factoriel, on a opte
pour un design orthogonal central composite (D3CC) pour
1 "étude du 1lavage, Cornell (1984). L "avantage du DOCC est
la possibilité d’ 'avoir des résultats expérimentaux avec
relativement peu d’essais et ceci couvrant 1 ‘aire expeéeri-
mentale rechercheée, kKoller (1986).

Un plan factoriel avec quatre variables &
trois niveaux demanderait 3% ou B1 essais minimum. PFour ce
qui est du DOCC, avec les mémes variables couvrant la méme
aire expérimentale, on aurait besoin d‘un minimum de 25
essais. Le DOCC avec k variables est formeé de deux parties:
une premiéere partie (2¥) gui forme le cube et d’'od les
effets linéaires et d’'interactions peuvent étre estimeés et
une deuxieme partie qui est superposee sur le cube avec un
centre et (2k) points se situant & 1 'extérieur du cube, ce
qui donne les informations nécessaires pour 1 ‘estimation
des effets curvilignes.

La figure 31 est une illustration simple
du design expérimental. (A noter que la figure 31 est un

design & trois variables et non & quatre. Ceci est d& &



1 impossibilite

cube).

al CUBE
£1,2121)

Figure 31.

traitements

nous avons un hypercube,

gimensions

huit autres
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de dessiner une quatrieme dimension au

b) ETOILE c)OESIGN EXPERIMENTAL

(*«,0,0)
{0,+e,0)
(0,02a)

Design expérimental & 3 variables.

tes sommets du cube représentent huit

(2=) combinaisons du design. Dans notre cas,

c’'est—-a-dire qu’il y a guatre

consistant 2 ou 16 points. Le design comprend

points qui repreésentent les axes de 1 ‘étoile,

(2 points par axe) et le centre qui représente le 25«
essal. Les différents niveaux de chaque variable sont
présentés dans le tableau 14,
VVal eur

niveau du design: -« -1 o 1 +x  de «
Consistance

a l’'entree (%): 4 S 7 Q 10 1.5
pH (-): 4 S 7 Q 10 1.5
FPression (kFa): 103 172 379 586 655 1.33
Tempeérature (°Ci: 30 35 S0 65 70 1.33

Tableau 14 .

Niveaux considérés dans le plan expérimental.
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Les conditions sont montrées avec des va-
leurs d’'échelle codées. Le zéro repreésente 1 'origine ou le
centre du cube. La distance de 1 ‘origine aux arétes du cube
repreésente une unité, et les pointes de 1 'étoile sont & une
distance "«" du centre du cube. Le DOCC standard indique

gue la distance "«" doit &tre exactement & £ 1.414 (2°-%)
unités de 1 'origine. 0On remarque que nous n’ 'avons pas adhé-
ré exactement & cette consigne, mais de toutes facgons, les
déviations éetant faibles, ne devraient pas affecter
1’'analyse, Koller (198B6). 0On pourra appeler ceci un design
modifié orthogonal central composite (DMOCC).

Buoique le plan expérimental n‘utilise que
25 essais, il est important de faire des doubles pour avoir
une estimation de 1 ‘erreur expérimentale. Il sera important
de comparer cette erreur expérimentale avec 1 ‘erreur stan-
dard obtenue avec le lissage des points. Ceci pourra donner
une bonne idée de la véracité du modele du deuxiéeme degreée.
S8i 1 'erreur standard devenait plus grande que 1 ‘erreur ex-—
périmentale, on obtiendrait un lissage pauvre des points
experimentaux. 0On serait obligeés de considérer un autre mo-
déle pour les données. De plus, pour estimer 1 ‘erreur expé-
rimental, o©n a choisit de faire six doubles (un au centre
et les autres sont choisis au hasard). Le tableau 15 liste

toutes les conditions de 1 ‘expérience.



Consistance &
1 'entrée,%

Points du “cube":

#1
#2
#3
#4
#5
#6
#7
#8
#9
#10
#11
#12
#13
#14
#15
#16

Points de "1 ‘étoile’:

"7
#18
"o
#20
#21
#22
#23
#24

Centre:
#25
Doubles:

#26
#27
#2868
#29
#20
#31

Tableau 15.

g9 JvgooIdIsouUuunUuUuuUuou O

NSNNNNNO P

~N

[

ouuNoON

Conditions des expériences.

PH,-

Sg9ggvgunuuugooouuunm

~N NNNNOPNN

o gN~NN

172
172
S86
586
172
172
S86
S86
172
172
S86
S86
172
172
o586
S86

379
379
379
379
103
635
379
379

379

379
379
103
o86
SB86
172

Pression,kPa Température,®°C

35
65
35
65
35
65
35
65
35
65
35
65
35
65
35
65

S0
S0
S0
S0
S0
S0
30
70

S0

S0
S0
S0
35
65
35
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~

Le programme expérimental sera fait en 2
etapes. La premiére étape consiste en une analyse de 1la
variance des 14 premiers résultats ce qui indiquera ou non
si le choix initial des niveaux de variables est bon. Au-
trement dit, les expériences commenceront par les sommets
du cube. La deuxieme étape du design donnera toute 1 'infor-—
mation nécessaire pour estimer la courbure des effets
(termes quadratiques) et 1 ‘erreur expérimentale. Dans
chaque eétape, il faudra exécuter les expériences dans un
ordre aleatoire pour eéliminer les effets de biais expéri-

mentau .

2. Methode d’'analyse statistigue

Les données générées par les expériences
de lavage seront traitées avec un programme de reégtression
& multiples variables développer par 1 ICRFF. La meéthode
utiliseée par le programme consiste en une eélimination pro-
gressive des variables explicatives mieux connues sous le
nom de "Backward elimination procedure", Draper et Smith
(1981) et BRaillargeon et Rainville (197%9). Cette méthode
commence par inclure toutes 1les variables explicatives
(n) dans 1l ‘équation de régression et évalue la contribution
marginale de chaque variable explicative. Cette contribu-
tion marginale est determineée par 1 'application du test de
Student sur chaque variable. La variable ayant 1la plus

petite wvaleur de t est alors identifiée et retranchée de



106

1 ’équation initiale. Une fois la variable retranchee, 1l '&-—
quation de regression (comportant n—-1 variables explicati-
ves) est recalculee et la contribution marginale de chaque
variable est & nouveau évaluée. La proceédure d’'élimination
se termine lorsqu ‘aucune variable explicative ne peut-é&tre
retranchée de 1 'équation de reégression.

Un avantage de cette méthode ce qu’elle
permet d’'évaluer la contribution marginale d’‘une variable
explicative qui aurait été retrancheée dans 1 ‘équation de
regression & des étapes précédentes. Ceci permet d’évaluer
1 "apport de chaque variable explicative comme si elle etait
la toute derniere & étre introduite dans 1 '‘équation. De
plus 1le programme calcule & chaque éetape la valeur (bi.s),
1 'estimation de 1 "écart—-type (S5E) et 1la wvaleur de t de
chaque coefficient. La matrice de corrélation des variables
explicatives, 1 ‘écart—-type de la distribution de la varia-
ble expligueée (g), les degreées de liberté (dl) et le coef-

ficient de determination (r=) y sont également calculeées.

i Frocédure expeérimentale

3.1 Introduction
Le développement du modele d’'extraction de
la résine de 1la pate de 1 ‘opération de lavage neécessite
l'utilisation d‘une pate qui ne contient pas d‘eau blanche
recvclee. Ceci sert & empécher de fausser le pourcentage

d'extraction de la résine de la pé&te dqrant les expériences
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de lavage. Lutilisation d‘'une p&ate fabriguée en usine
n ‘est pas possible dG & ce haut taux de reci-cv:ation d eau
blanche. En fabricant la p&te & 1 'usine pilote de 1°'ICRFF,
on pourrait eéviter la contamination de la pédte par 1 eau
blanche recyclée. Finalement, on a opté pour une com-
binaison des deux options, c’est-a-dire gue la p&te serait
fabriguée & 1'usine pilote de 1 'ICRFF mais en simulant
I 'étape de la cuisson d 'une usine choisie preéalablement.
Ceci, dans le but de comparer les résultats en laboratoire
et en usine. Sur les quatre types de FCM possible élaboré a
1 "annexe A, on a retenu le procédeé FPSTHR. La raison de ce

choix a été basé sur le pH de la cuisson qui est légeéerement

acide.
3.2 Fabrication de 1la pate
J.2.1 Fréparation de la ligqueur de cuisson
La 1ligqueur de cuisson a éteé préparée en
aioutant du métabisulfite de sodium (Na=5-0<) a un

réservoir contenant environ 200 litres o’ eau.
NE\ESzDS + H:‘ = ZNa* + ZHSDs-'

Le tout a éteé mélangé pendant une période
de 20 minutes & la température ambiante. On a mesuré le pH
et 1la concentration totale et 1libre du S0=. Mais pour
adhérer aux conditions du proceédeé FSTHR, il a fallu ajouter

une certaine quantité de solution concentrée d'hydroxyde de
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sodium dans la liqueur pour atteindre un pH de 6. L’analyse
de 1la liqueur a été faite swlo. la méthode standardisée
preéconisee par 1 ACFFF™, Section J-1, ACFFF (1986). Les
caracteristiques finales de la liqueur sont presentees au
tableau 16. Fuis finalement, la liqueur a eéteé entreposee
dans un accumulateur.

pH

S0= total
S0= libre

moos
l\.I.CI

]
=

Tableau 16. Caractéristiques de la liqueur de cuisson.
.2 Cuisson des copeau

Le lessiveur utilisé a un volume de 0.08S7
m< (2 pi¥) et peut contenir jusqu’& cing kilogrammes de
copeaux de bois. Four 1 'expérience de cuisson, on a utilise
des copeaux d’'eépinette noire (Ficea mariana) ecorces vieux
de 2 ans gui ont eéteé gardés dans une chambre froide entre 4
et 10 °C. Etant donné la petite taille du lessiveur, 1} a
été neécessaire de faire six cuissons aux mémes conditions
du procedeée FSTHR pour ainsi donner une quantiteé raisonnable
de péate pour 1 'étude expérimentale de lavage. Les parame-—
tres de la cuisson sont présentés au tableau 17.

Initialement, les copeaux sont preéchauf-

fés avec de la vapeur a une pression de 140 kFa pendant une

dizaine de minutes.

(*:Association Canadienne des Froducteurs de F&tes et
Papiers.)
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Type de copeaux ecorceés Epinette Noire
Age des copeaux 2 ans

Rapport liquide/copeaux Sz
Concentration de Naz=S0-= F0 g/1

Temps de montee de la
tempeérature 120 minutes

Temps & la température

visee 20 a 25 minutes
Température visée 160 °C
Rendement de la cuisson 82.4 Z £ .3Z % (moyenne sur

les six cuissons).

Tableau 17. Conditions de la cuisson des copeaux.

L "opération terminée, 1la vapeur et 1 ''eau
sont purgees avant de commencer la cuisson. On remplit 1le
lessiveur de la liqueur de cuisson venant de 1 'accumulateur
dans un rapport de S:1 avec les copeaux. Ce rapport de S
pour 1 est nécessaire pour couvrir de liqueur les copeaux
dans le reacteur et ainsi obtenir une cuisson plus unifor-
me .

Ceci termineé, une pompe est mise en marche
pour faire circuler la liqueur de cuisson dans un échangeur
o elle est chauffeée & la vapeur surchauffée. Un scheéma de
la circulation de la liqueur de cuisson du lessiveur est
présenté a la figure 32. Les figqures 32 et 34 présentent la

progression typique d‘une cuisson dans 1le lessiveur A&

1‘’usine pilote de 1 'Institut (ICRPP).
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'
CrnnNy

LESSIVEUR

VAPEUR SURSATUREE —

ECHANGEUR DE CHALEUR
EAU «—j

POMPE

Figure Z2. Scheéma de circulation de la liqueur de cuisson
dans le lessiveur.
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Figure 23. La température en fonction du temps de lessiva-
ge.
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Figure Z4. La pression en fonction du temps de lessivage.

F 2.3 Raffinage des copeaux

Les copeaux sont égouttés et lavés super-—
ficiellement avant d’'étre raffinés. Le raffinage de la pé&ate
se fait gr&ce & deux disques rotatifs & mouvement contrai-
re. La surface de ces disques est tres rugueuses de fagon
a dechiqueter 1les copeaux efficacement. Le raffineur
utiliseé pour 1 'expeéerience est un BAUER 400 & deécharge at-
mospheérique. L 'indice d égouttage visé était de 700 ml IESC
{indice d’'égouttage standard canadien). Les copeaux cuits
des six cuissons ont été meélangeées et raffinées en une
seule opération. Les caracteéristiques de 1la péte et du
raffineur sont données aux tableaux 18 et 19 respective-

ment. Le schéma du procédeé est présenteé a la figure 3ZIG5.
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Consistance de la pé&te: Z3.55 %

Indice d’'égouttage: 770 ml IESC

pH de la pate: 2.4 * 0.3

Energie du ratfinage: 0.852 MJ/kg

Rejets: 4.5 %

fuantité de résines: S5.46 * 0.11 mg/g de pate sé-

chée au four (psf)
Tableau 18. Caractéristiques de la p&te preéparee.

Les proceédures pour les caractéristiques
de 1la pé&te sont expliqueées dans le Manuel des Methodes
d 'Essai Normalisées par 1 'ACFFF (1986). La procédure de
l’'extraction des résines des échantillons est deécrite & la
section 2.4.

Raffineur & pression atmosphérique et a doubles
plagques.

Modele BAUER 400

Diametre des plaques = 21.4 cm (36 pouces)

modele 36104, Nihard
(alliage nickel-fer:.

Flagues utilisées

Tableau 19. Caractéristiques du raftfineur utilisé.

COPEAUX
|
LIQUEUR DE _ LESSIVEUR
CUISSON 10.057 m3)
EAU FRAICHE
|
PATE RAFFINEUR [
—_—
FINALE PRIMAIRE l EGOUTTEUR J
_ LIQUEUR DE CUISSON J T
USEE EAU
FRAICHE

Figure 35. Schéma du procédé pour la fabrication de la
péte.
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B0 ) Expérience de lavage de la pdate

LL‘'objectif principsl de 1 expérience de
lavage est de déterminer 1’'efficacite d’extraction des
matieres extractibles se tretrouvant dans la pate avant et
apres le lavage en fonction de la consistance & 1 ‘entrée,
du pH, de la tempeérature et de la pression.

La procédure & ete 1la méme pour toutes
ies expériences de lavage. Un échantillon de &0 grammes de
pate a eéteé introduit dans un beécher et les conditions de-

mandees par 1 ‘expeérience ont été appliqueées. Ceci comprend:

1} ajuster la consistance en ajoutant de 1 ‘eau distillée,

2) &juster le pH en ajoutant de 1 'hydroxyde de sodium,

) ajuster la température de 1 'échantillon en plongeant 1le
bécher dans un bain—-marie jusqu’a la température voulue.
Ceci était nécessaire pour garder une température
uniforme dans le beécher.

Une fois les trois conditions remplies,
on introduit 1 °‘échantillon dans une presse a piston de
laboratoire et on y applique la pression demandée par 1le
design de 1 expeérience.

Cette presse de laboratoire est de forme
cylindrique verticale surmonté d’'un piston pouvant etre
actionné par la décharge d’'un réservoir d’'air comprimeé.
L "extraction de 1la liqueur arréte lorsque 1la pression

intérieur du cylindre est eégale & la pression appliquée. A
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noter gque la temperature de 1 'échantillon est maintenue
dans 1la presse par 1 'intermediaire d‘un thermostat. La
presse de laboratoire a une capaciteée maximale d'un litre et
un diametre intérieur de 88 mm. Le tamis utilise avec la
presse est fabrique en acier inoxydable avec des ouvertures
de 0.74 mm (200 mesh). Un diagramme de 1la presse de

laboratcire est preésentee & la figure 6.

PRESSE A PISTON

pression appliquée

THERMOSTAT / ; 0 piston
fhermoméfre7 E ;g _—tube en caoutchouc
11 :5{,_{

A
re‘hausfaf—-NE

)99 008000008

S

schantillon

2

TrTTTTTYTY
f
!
1
[
1|
|
=
v
[
i

4

L4
H

EC i

\—e‘lémenf

collection
du filtrat N ril I
[bouteille)

Figure Z6. La presse a piston de laboratoire.
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Z.4 Analyse des échantillons

La proceédure de 1 'analyse des échantil-
ions a été mise au point & 1'ICRFF. Ce procede appele HAM
(Hexane—Acetone—Methanol) extrait efficacement les reésines
de 1la pé&te et de 1la liqueur, UWearing (1?8&6) et Duchi
(19863 . Cette extraction liquide-liquide est effectuée par
le combinaison de trois solvants mentionnés ci-haut. La
premiére etape est 1 ’'ajout du meélange meéthanol—acetone
(1:4) & 1’'échantillon. Le melange methanol-aceétone est
utilise comme prevention & 1 'egard des emulsions. Les ME
sont extraites avec 1 hexane. Toutes 1les analyses des
echantillons (p&te ou liqueur) ont ete repetees pour
s 'assurer de la précision des résultats. L’ 'organigramme de
ia manipulation est donneé & la figure 37. Les details de
la proceédure de 1 ‘extraction sont preésentés & 1 'annexe E.
La presentation des résultats des expériences de lavage et
la discussion de ces resultats se trouvent dans le prochain

chapitre.



PATE LIQUEUR
tube 3 soxhlef acétone plUS 3
(40- 50 cycle  méthanol (4:1] LU
ajuster le HCL N ajuster le
—
PH | pH=3.4)[ i pH (pH=3.0)
| I
décantation avec
('hexane (3 fois]
évaporation de
"' hexane
Na.S0 dilution /extraction
277 .‘ ‘e .
avec l'éther (3 fois|
anhydre l
évaporation sous la
hotte [1-2 heures)
sous le dessicateur
pour un jour

Figure Z7.

}

RESULTATS

Schema de la procedure de 1’ 'analyse.
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CHAFITRE V - RESULTATS ET DISCUSSION

i. Tesultats en latoroioire

Les données brutes des reésultats sont
presenteées sous forme de tableaux & 1 "annexe C. Le tableau
C1 donne la concentration des ME dans 1les copeaux avant
1 ‘operation de cuisson et avant 1 ‘opération de lavage. 0On
observe une extraction des ME de 1 'ordre de 11% entre le
début de la cuisson et le début de 1 opération de lavage.
Le tableau C2 présente les concentrations des ME dans 1la
pate pressee et dans le filtrat pour toutes les expeéeriences
de Javage. Finalement, le tableau C3 concerne les bilans de
matieéres des ME autour de la presse de laboratoire pour
chaque pressage. Loreque les bilans de matieres des Mz ne
fermaient pas & 1Q% pres, 1 'expérience était rejetée et
repétée. Malheureusement, dans guel ques cacs, ces
expériences n’'ont pas pu étre refaites (voir tableau CI).
Le calcul en pourcentage de 1 'efficacité d'extraction ce la
résine oce la pate {Y) peut étre ensuite effectué. Ce
parametre (Y) est définie comme suit:

Y =1 - la quantiteé de ME & la sortie de la presse
la gquantiteé de ME & 1 'entrée de la presse

Les resultats des expériences de 1lavage

en laboratoire sont présentés au tableau 20.
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NUMERD CONSISTAKCE & PH FRESSION CONSISTAKCE & TEMFERATURE EXTRACTION

L ENTREE, ¥ kPa LA SORTIE,Y ,'C i

i 5 V! 28,1 3 19.0

z 5 5 172 30,7 85 17,6

3 5 5 58k 42,3 360 17.8

§ : 5 5Bk 81,1 65 25.9

5 5 9 472 29,1 R4 32,4

5 5 9 472 1,2 85 39,6

7 5 9 5Bk 41,2 35 40.7

8 5 9 584 45,7 65 40,0

§ ? 5472 28,4 g 4.8

16 g 572 29,3 ¥ 21,0
11 9 S 584 39,0 35 14,4
iz g 5 586 8.t 65 11,2
13 9 9 17z 27,3 15 28,4
14 § 9 172 3.1 85 30,8
15 9 9 58 40,6 15 32,0
1 9 9 588 45,4 85 12,5
17 4 719 3.3 50 37.2
18 10 739 35.9 50 26,9
19 7 4379 36,5 50 14,4
20 7 10 379 38.4 50 36,7
21 7 7103 26,0 50 20,3
22 7 7 55 40.7 50 23.8
23 7 739 35.7 30 33.9
24 7 739 35.9 70 31,4
25 7 73 7.1 50 31.5
2 7 739 7.1 50 30.7
27 10 739 40,0 50 21,9
26 7 7103 2¢.2 50 21,8
29 5 S 58 41,0 15 40,2
30 d = ERE 41.9 ¢5 2.1
3 § 9 17 34,9 54 34,9

Tableau 20. Résultats des J1 pressages en laboratoire.

2. Analyse des résultats en laboratoire

2.1 extraction de la résine de la pate
les résultats des données du cube du
design modifié orthogonal central composite (DMDCC) sont
illustrées aux figures 38 et 3I2. .En ce qui concerne

l'étoile et le centre du DMOCC, 1ils sont présentés aux
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figures 40, 41, 42 et 4Z=.

50
POINTS EXPERIMENTAUX
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Figure 3B. La fraction de ME extraite en fonction de 1la
consistance & 1 ‘entrée, du pH et de la
température & une pression de 172 kFa.
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2.1.1 Effet de la consistance

“

L'effet de la consistance a ' ‘entreée peut
étre observe aux figures 3B, 3I? et 40. L'efficaciteé de
1 'extraction des ME augmente avec une diminution de 1la
consistance a 1 'entree et ceci peut étre observe aux trois
niveaux de conditions du design. Ce résultat etait antici-
pe parce que plus la dilution des échantillons est grande
plus les ME ont la possibilité d’'étre diffusees a 1’ 'exte-
rieur des fibres. Récemment, Kappel et al. (1287) sont
arrives aux mémes conclusions.

Une autre fagon de voir 1'effet de 1la
consistance & 1 'entrée est de couplé les expériences ayant
trois variables sur quatre identiques deux par deux. De
cette fagcon, on peut évaluer 1 'effet du paramétre sur 1 'ex-
traction des ME. Au tableau 21, lorsqu’'on observe une aug-

mentation de 1la consistance & 1 ‘entréey, il y a une baisse

de i1a fraction des ME extraite dans huit cas sur disx.

EXFERIENCES REMARQRUES EXFERIENCES REMARRUES

1 vs @ diminution S vs 13 diminution

2 vs 10 augmentation 6 vs 14 diminution

3 vs 11 diminution 7 vs 15 diminution

4 vs 12 diminution 8 vs 16 augmentation
17 vs 25 diminution 25 vs 18 diminution

Tableau 21. Effet de la consistance & 1 entrée.
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2.1.2 Effet du pH

L'effet du pH & 1 ’entrée de 1la presse
peut étre observe aux figures 38, 39 et 41.

Flus 1le pH est éleveé, meilleure est 1 ‘ex—
traction des ME. On peut observer, & 1la Ffigure 41, une
décroissance de la pente lorsque le pH est plus grand gue
7. Ce résultat a été observeé dans les travaux de Wearing et
al. (1984) . Ces auteurs ont démontreé gu’'il existait ure
grande diffeérence de dissolution des résines entre S.5 et
7.5. La raison de cette différence est attribueée aux
valeurs du pkKa des acides gras et résineux gqui se situent
entre 5.3 et 6.4. L importance du pH, pour 1 ‘extraction des
résines est trés bien connue et a été appliqueée avec succes
aux cperations d’'usine, Assarsson et al. (1982).

Dans tous 1les cas, 1’'extraction des ME

mm

augmente avec le pH, {(voir tableau 22).

EXFERIENCES REMARRUES EXFERIENCES REMARRUES
1 vs & augmentation @ vs 1Z augmentation
2 vs 6 augmentation 10 vs 14 augmentation
3 vs 7 augmentation iilvs 15 augmentation
4 vs B augmentation 12 vs 16 augmentation
19 vs 25 augmentation 25 vs 20 augmentation

Tableau 22. Effet du pH.

2.1.3 Effet de la pression

L ‘'effet de la pression peut é&tre examiné
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& la figure 4Z2. La pression semble avoir un effet positif
sur 1 ‘extraction des ME Jjusqu’au alentour de 400 kFa.
Au-delad de cette pression, 1’'extraction des ME diminue.
Cette diminution de 1la fraction des ME extraites & haute
pression peut étre expliqueéee par un temps d’extraction plus
court. Etant donné que 1’ 'eau {la ligqueur) est le seul
veéhicule par leguel les résines peuvent étre extraites des
fibres, 11l devient impératif de souligner gqu’'une haute
pression expulse 1 'eau plus vite. Far consequent, moins de
resines ont 1la chance de diffuser dans la phase liquide
limitant ainsi le taux de transfert des resines. Cette
contre-performance de 1 °‘'effet de 1la pression a deja ete
observee dans une usine en 0Ontario, Wearing (19843 . De
plus, Dillner et al. (1987) ont observé ce méme phénomé&ne.
En examinant le tableau 23, on remargue gu’'une hausse de lta
fraction des ME extraites augmente avec la pression dans

six cas sur dix. L'influence de & pression semble eétre

moins forte gque la consistance & 1 ‘entrée et le pH.

EXFERIENCES REMARGRUES EXFERIENCES REMARGUES
1 vs 3 diminution % vs 11 diminution
2 vs 4 augmentation 10 vs 12 diminution
S vs 7 augmentation 13 vs 15 augmentation
6 vs B augmentation 14 vs 16 augmentation
21 vs 25 augmentation 25 vs 22 diminution

~=r

Tableau 23. Effet de 1la pression.
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2.1.4 Effet de la température

L'efi=2t de la température peut étre
observeé & la figure 43%3. L’'effet de 1la température sur
l 'extraction des ME est tres faible. La faiblesse de
1 'effet de température n’'était pas anticipée parce que 1la
temperature affecte les propriétés physiques des resines,
notamment la viscosité. Far conséguent, ceci aurait ddé
avoir un effet plus positif sur le transfert des résines
des fibres a la liqueur. 1! est important de souligner que
ia viscosite des résines augmente avec le temps d 'entrepo-
sage d& & 1 "évaporation des résines volatiles et & 1a
polymerisation des reésines. En utilisant des copeaux vieux
ce 2 ans lors de la préparation de la p&te, 11 n’'est pas
inconcevable qu’il vy ait eu des modifications dans les
proprietés physiques des résines. Dans la littérature, on
affirme que plus le temps d’'entreposage est long, plus 1la
viscosité est eleveée. Ce qui pourrait expliquer 1 ‘invaria-
bilité de 1 ‘extraction des ME pour les différentes tempée-
ratures des expeériences de lavage.

On observe, au tableau 24, gu’'une augmen-
tation de températura accroit 1 'extraction des ME une fois
sur deux. L’effet de 1a température ne semblent pas

affecter de fagon significative 1 'extraction des ME.
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EXFERIENCES REMARQRUES EXFERIENCES REMARBDUES
1 v T diminution ? vs 10 augmentation
F vs 4 augmentation 11 vs 12 diminution
S ve & augmentation 13 vs 14 asugmentation
7 vs B diminution 15 vs 16 augmentation
23 vs 25 diminution 25 vs 24 diminution

Tableau_24. Effet de la température.
2.2 Meécanisme de 1 ‘extraction des ME

Deux autres expériences de lavage & des
conditions identiques ont éteé faites pour clarifier le
mecanisme de fonctionnement de 1 'extraction des ME dans une
presse & piston. Les conditions de ces deux expeériences de
lavage ont été choisies & proximiter de 1 'aire expérimen-—
tale. Les échantillons de filtrat ont été preélevés &
intervalles sensiblement réguliers au cours du pressage et
ensuite, analyses. Le tableau C4, & 1 'annexe C, donne les
concgitions des expériences et les résultats obtenus. La
figure 44 represente la fraction des ME extraite en
fonction du volume expulser en pourcentage et la figure 45
represente la fraction des ME extraite en fonction de 1la
consistance & la sortie. Il est & noter gue les résultats
de ces deux expeéeriences suppleémentaires seront ajoutés aux

31 autres expériences de lavage lors de la modélisation.
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L 'efficaciteé de 1’extraction des ME peut
étre representée comme une foncuoior linéaire du volume
expulser en pourcentage. L ‘équation de la droite est:

Y= =1.23 + 0.50 (volume expulser,i)

Le coefficient de correlation est de 0.99,
ce qui indique une concentration des ME relativement
constante dans 1le filtrat. La moyenne de la concentration
des ME dans le filtrat pour les 1& données est de 0.138B
mg/m}l avec un écart—-type de 0.0371. L 'extrapolation de la
droite de la figure 44 jusqu’'a 1007 de volume expulsé donne
une efficacité d’'extraction de 1 'ordre d’'environ 48%. Ceci
indique que la distribution des résines entre la phase
liquide et les fibres demeure constante. Une concentration
constante des ME dans la liqueur correspond &4 un equilibre
entre 1les reésines libres (phase liquide) et les résines
liées (fibres). Un deéplacement de 1 'équilibre en faveur de
la phase 1liquide durant 1 ‘opération de pressage ferait
courber vers le haut la droite de 1la figure 4Z. Four v
arriver, il faudrait une action mécanique ou chimique plus
intense que celle fournie par la presse de laboratoire pour
deplacer l'équilibre atteingnant ainsi une efficacite
d 'extraction supérieure. Ceci est 1le cas, par exemple,
d'une presse & vis od le taux de cisaillement est tres
eleve, o4 encore, le systéme d’'extraction de reésines

devel oppe par Assarsson et al. (1982) qui combine une
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action meécanique vigoureuse et une action chimique tres
efficace.

La f%gure 45 montre une courbe exponen-
tielle qui semble atteindre un plateau auxx environ de 48%.
On vremarque aussi que plus de 807% des résines accessibles a
1 'extraction sont extraites avant méme d’atteindre une
consistance a la sortie de 207%.

Les reésultats obtenus avec la presse &
piston de laboratoire indiquent clairement que nous sommes
en présence d’'un phénoméne & plusieurs etapes dont
mal heureusement seulement une des etapes a ete observe;

1 'extraction lineéaire des échantillons diluées.

2.3 Conclusions

L 'étude de 1’ 'extraction des reésines en
laboratoire a deéemontré que 1le pH était 1le parametre
dominant dans 1 aire expérimentale étudiée. Les effets de
la consistance & 1 ‘entrée et la pression sont plus faibles
sur 1 ‘'extraction des résines. L 'effet de la température est
negligeable.

Les résultats des effets de pH, de 1la
consistance & 1 ‘entreée et de la pression ont eté observes
par d’autres auteurs. La raison de 1la decroissance de
1 'extraction des ME & haute pression est difficile &

expliquer. BOn croit que le temps d’'extraction y est pour
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beaucoup. Le manque de sensibiliteé de 1°'effet de 1la
tempeérature était inattendu.

Le mécanisme de 1 'extraction des reésines
pourrait &tre interpréteé en trois eétapes:

1) Une équilibre diffusionnel entre la pate et ia
liqueur avant pressage. Cet eéquilibre serait essentielle-
ment fonction du pH et de la consistance et de la force
g’'ionisation de la solution. Ceci a eté observe par
plusieurs chercheurs et est largement documenteée dans la
litteéerature.

2) Une seéparation pendant laquelle les reésines dans
la phase liquide seraient extraites avec le filtrat. Ceci a
eteé observe durant les experiences en laboratoire.

3) Une extraction des reésines par action mécaniqgue.
Elle n'a pas ete observeée durant les experiences en
laboratoire mais eile est suspectee. Cette derniere etape

serait principalement fonction de la pression (action

mecanique) et du design de la presse.

e Conception du modele empirigue

&l Modele de 1 ‘extraction des ME
Le programme de regression multiple
expliqué A& la section 2 du chapitre IV a été utilisé pour
développer le meilleur modele : possible avec les donnees

obtenues dans le programme experimental. Le meilleur modele
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est celui dont les termes de 1 'équation sont significatifs
& 93%, co’'ent-&-dire & une valeur de t supérieure & 2.03
pour (n—1) degrée de liberté (Z3Z-1=32 dl). Le modeéle choisi
{modele &) est présenté auv tableau 25. Le résultat du
programme informatigque de 1'étude statistique est présenté
& 1’annexe D. Le modele semble tenir compte des variables
les plus importantes.

Egquation finale de régression

r= = 0.89
o = 3.5

Variables

X; = consistance a 1 ‘entrée (%)
X= = pression (kPa)

Coefficients

Valeur Ecart—type Valeur de t
= 4.52 0.3Z25 12.20
b= ?.34%x10—= 2.2»10-= 4.26
b= -8.1%10—% 2.6n10-= .11
bix -Z.595x10~= 7.7x10—% 4.60

Tableau 25. Résultats finals de la régression, (modele A).

La température napparait pas étre un
facteur important dans la modélisation du procédé, ce qgui
valide 1 'analyse initiale faite a la section Z2.1. La haute
valeur de r= (coefficient de détermination) est une
surprise parce que les expeériences de lavage excedent

rarement B80%. L ‘écart—-type des résidus du modele est a peu
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prés constante jusgu’a 1 'apparition du modele A {(annexe Di.

De plus, la perte d'un autre terme
causerait une augmentation importante de
une diminution toute aussi importante
determination. Toutes les valeurs de t de
superieures a 2.0%, seuil de la limite de

lLa gualité de lissage,

h

dans 1 'equation
1 'écart—-type et
du coefficient de
1 "égquation sont
confiance de 95%.

entre le modele A

et les valeurs expeérimentales sur 1 ‘extraction des ME, est

presentee a la figure 46. La plupart

des points sont a

moins de 5% d 'écart du modéle et les deviations positives

et négatives sont & peu prés également disposées autour du

modele.
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Figure 46. Comparaison entre 1 'étude expérimentale et le

modele A.

Les résultats plus deétaillés sont preésen-—

tés aux Ffigures 47 et 48. La figure

47 repreésente les
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points expérimentaux situes sur 1 'étoile du design MOCC. La

figure 48 présente 1les noints expérimentaux du cube du

design & deux differentes pressions.

L'efficacité de 1 ‘extraction des reésines

décroit lorsque 1la consistance & 1 ‘entreée de la presse

augmente, et ceci a& n‘importe quelle condition obtenue dans

le programme expérimental (figure 47a, 4B8Ba et 48bi. Ce

reésultat etait anticipé et confirme 1les recherches ante-

rieures. Une dilution eleveée des Ffibres facilite

1 "avugmentation du transfert des résines de 1la pé&te & 1la

ligueur. On remarque que 1les conditions centrales du

programme expeérimental sont sous—estimées par le modele

et on observe une dispersion des valeurs expérimentales

plus élevées aux deux bouts de 1 'aire expérimentale.
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Figure 48.

Résultats des expériences avec le modeéle A.
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Le parametre pH & un grand effet sur
1 ‘extraction des résines (figures 47b, 48a et 48b). Flus le
pH est éleveé plus 1l 'extraction des reésines est elevee. Avec
les conditione étudiées, le pH rend compte d’'environ 75%Z de
la variation totale de 1 ‘extraction des résines. Les
resultats suggerent que le pH affecte 1 'extraction des
resines au—delad des limites fixees pour le programme
experimental.

La pressiocn a un effet quadratique sur
1l 'extraction des résines (figure 47c). Cet effet de 1la
deuxieme puissance est tres bien justifié par les reésultats
experimentaux qui deéemontre un maximum proche du point
central du design. Un effet positif de la pression sur
1 'extraction des reésines etait attendu. Cet effet devient
negatif lorsque la pression deéepasse 400 kPa. Ce reésultat
est probablement un produit de la procedure experimentale.
Il est & noter gue plus la pression est elevee, plus le
temps dextraction est court. Alors le taux de transfert
des resines des +fibres & la ligueur devient limitant. Ce
qui pourrait expliquer 1a pauvre performance de la presse.

L'extraction des résines est faiblement
affectée par la température {(figure 47d). DG & la faiblesse
de la température sur 1'extraction des resines, la
température n‘apparait pas dans 1le modeéle A. C'est pour

cette raison que 1 'on retrouve une seule et unique ligne
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pour les temperatures Z5°C et 65°C & la figure 48a et 48b.
L ‘écart de température utilisée dans le ptrogramme exps-i—
mental n‘a pas affecté les proptrietés physiques des
resines, qui, en consequence n‘'a pas modifieé le taux de
transfert des fibres & la liqueur.

Les resultats de 1’ 'étude de 1 'extraction
des resines au niveau du laboratoire ont démontré gque le pH
etait 1le facteur dominant dans 1 'aire expeérimentale etu-
dieée. La consistance & 1 'entreée de la presse et le pH con-
firment les attentes et 1les observations faites par
d "auttres chercheurs. Four ce qui est de 1la diminution de
1l 'extraction & haute pression seulement, seules des
explications speéculatives peuvent eétre fournies & ce
moment. L'effet de la température était impreévu. Le modeéle
empirique deéveloppe reptreésente bieng, je crois, les
tendances et la prédiction des valews obtenues en
laboratoire.

La pression n’'est normalement pas utilisee-
comme patrametre d opeération pour les presses & vis dans les
usines de p&te. Ceci limite grandement 1 'applicabiliteée du
modele A sur les presses. Le développement de modeéles plus

flexibles a été alors entrepris.

S.2 Autres modeles
F.201 Modeéle de la consistance & la sortie

Le parametre d'opération le plus souvent
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utilisé et mesuré dans 1 ‘opération de lavage est probable-
mant celul de la consistance de la p&te & la sortie de 1a
presse. La connaissance de ce parametre est critique et
influence de beaucoup les opérations subséquentes dans
i1 'usine de pé&ate. Ce parametre est facilement mesuré et
fortement correleée & la pression hydraulique de 1la presse.
i ‘analyse statistique du programme expérimental a eété
repetée en remplagant la pression par la consistance & 1la
sortie de 1a presse. Les valeurs de la consistance a la
sortie ne sont pas également distribuées sur les cing
niveaux c’'est—-&-dire (-ox,-1,®,+1,+x) comme la pression.
Donc il y a une légere deformation du design MOCC (figure
Z1). L’'analyse statistique demeure quand méme applicable &
condition gue les deux variables soient fortement corre-
lées, Koller (1984). La correélation entre la pression et la
consistance & la sortie est supérieure & 0.929, donc cette
substitution dans 1 "analyse statisque devrait étre valide.
Les resultats statistiques du modele EB sont preésentés &
i‘annexe D. Le modeéle généré par 1'élimination progressive
des termes de 1 ‘équation générale du deuxieme ordre a
produit une é&quation sans terme linéaire. L ’'équation finale
contient trois termes du deuxieme ordre, tous avant 1le
parametre de la consistance & 1la sortie 1inclu. Le

coefficient de détermination a diminué et 1 ’'écart type du

modele B a augmenté & comparer au modele A. Le modéle B est
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présenteé au tableau 26.

Eguation finale de régression

Y = 12.2 + bhisX1¥s + bosXzXs + bssXs™
r= = Q.87
a = 3.76

Variables
X2= consistance & 1 'entrée (%)
X== consistance & la sortie (%)

Coefficients

Valeur Ecart-type Valeur de t
Bis -3.21%10—= P.Sx10"F Z.44
boss 1.2x107? ixie—= 12.15
bss -5.26%10™= 2.2%10—F 2.44

Tableau 2Z26. Reésultats finals de la regression, (modele R}.
On peut remarquer avec le modele B que 1le
terme b=s est tres significatif par rapport aux deux
autres. Ceci voudrait dire que le pH (action chimique) et
la consistance & 1la sortie (action mécanique) sont des
parametres essentiels & 1 'extraction des résines. La qua-—
iite de lissage entre le modele B et les valeurs experi-
mentales sur la fraction des ME extraites est preésentee a
la figure 49. Un plus grand nombre de points se retrouve &
1 'extérieur du = S % d’'écart si on .compare au modele A
(figure 46). Ceci est causeé par la diminution du coeffi-
cient de deétermination, 1 augmentation de 1 ‘écart—-type du
modele statistique et la légere déformation du design MOCC.
Il faut souligner que Y preédit et Y expérimental pour les

modeles A et B sont & peu prés comparables en grandeur et
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en distribution.

Y, EXPERIMENTAL (%)

" l
10 20 30 40 50
Y. PREDIT (%]

Figure 49. Compatraison entre 1 'étude expérimentale et le
modele EH.

LLes tendances des quatre parametres ont
?té maintenues c’'est—a-dire que le pH est resteé dominant &
comparer aux trois autres parametres. La tempéerature a éteé
encore eliminee. Les figures SO0 a) et b) confirment les
résultats antérieurs. Le graphique de la température n’a
pas éteé inclu la figure S50 parce qu’'elle est quasi identi-
gue & la figure 47 d). Durant les expeériences, 1la consis-—
tance & la sortie a varieée de 26.0%Z a 45.2%. L'effet de la
consistance sur 1 ‘extraction des ME est illustré aux figu-
res S0 c) et d). Ces figures demontrent une bonne concor-
dance entre le modele et 1 'expérience. De plus, une +forte
différence d‘extraction entre 1les deux niveaux de pH

étudiés dans les donnees venant du cube du design MOCC.
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Il est inteéressant de noter que le modele
choisi aurait tout aussi bien pu étre le modele anterieur,
c ‘'est—&—-dire 1 'équation & quatre termes (voir les reésultats
statistiques & 1'annexe D). Le modéle éliminé (appelons
celui—ci modele ERB) a éteé eéliminé d&G & la faible valeur de
t du terme linéaire. La valeur de t final du terme lineéaire
est de 1.97, donc tres proche de 2.03 (limite acceptable).
Ce modele BE, étant tres proche de la limite d’ acceptabi-
lite a été analysé de 1la méme facon que les autres modeles.

L 'écart type du modele BE et son coeffi-
cient de détermination sont & peu pres égaux aux valeurs
du modele A. Méme la figure 5S1 ressemble beaucoup & celle
de la figure 46. Il est intéressant de noter gque le modele
EEB (consistance & la sortie) semble étre le modele recher-—
cheé pour remplacer le modele A (pression). Le modele EE

est 1llustreé au tableau 27.

Y, EXPERIMENTAL (%)

13 10 22 26 30 34 38 42 &6 50
Y, PREDIT (%]

Figure 51. Comparaison entre 1°'étude expérimentale et le
modele EE.
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Les influences des parametres ont resteées
les mémes. Les graphes de la figure S2 ressembl ®nt beaucoup
& ceux de la figure S50. Cependant, il y a une grande diffe-
rence dans la courbure de la consistance & la sortie entre
les deux graphes (figures S0 et 52). Le terme au carreé du
modele BER est 10 fois plus grand gue ce méme terme dans le
maodéle B. Ceci explique la courbure plus accentuee du mo-—
dele BRER au modele B. Les mémes commentaires guant & 1 in-—

fluence des paramétres du modele B restent applicables au

modele EE.
Eguation finale de reéagression
Y = —41,92 + b=sX=s + DisX1Xs + bosXaXs + bssXs®
r= = 0.89
g = 3.59
Variables
X.1= consistance & 1 ‘entree,%
X== DH
¥== consistance & la sortie,%
Coefficients
Valeur Ecart-type Valeur de t
bs = 3.14 1.59 1.97
bis= -0.035 Px10—= 3.86
bas= 0.123 @.5x10—= 2.89
. bs== -0.050 2.3x107= 2.20

Tableau 27. Résultats finals de la régression, (modeéle ER).
I1 est intéressant de noter gque le modele
EE développeé & 1'aide des statistiques puisse s’écrire

sous une autre forme;

Y = =41.92 + 3.14 Xs (1 - 0.01 X, + 0.04 X= ~ 0.016 Xs)
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Finalement, on trouve que 1la consistance
& la sortie est une fonction lineéaire de la consistance &
l’'entrée, du pH et de la consistance & la sortie. Ce résul-
tat était inattendu. DG & la faiblesse de la statistique du
modele ER, 1l faudra poursuivre d 'autres expeériences pour

s 'assurer de ce résultat.

v M Modéle sur le rapport de distribution des ME

Le modele suivant a eteé deéeveloppeé pour
clarifier le mécanisme de 1 'extraction des ME commence & la
section 2.2 de ce chapitre. Le but de ce modele est de
développer une meilleure illustration de la répartition des
ME entre 1la phase ligquide et les fibres. 11 s’ 'avere treés
intéressant de développer un modele statistique pour
illustrer cette reépartition entre 1les deux phases. Ce
modele permettera d’'évaluer plus facilement la performance
de 1 'opération de 1 extraction des résines.

Un bilan de matieére pour chaque expérien-—
ce a déja éte fait et présenté au début du chapitre (voir
tableau C3 a 1 "annexe C). Une quantification de ia distri-
bution des ME a été faite entre les fibres et la phase 1i-
quide & 1la sortie de la presse. Le calcul de la distribu-—
tion des résines est basé sur plusieurs hypothéses. L "hypo-
thése 1la plus importante est celle de la concentration des

resines dans la phase liquide & la sortie de la presse qui
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est eégale & la concentration des résines du filtrat. Cette
hypothese est basée cur le résultat de 1la Ffigure 44. De
plus, 1les résines liees aux fibres dans le filtrat ont eéteé
ignorees pour simplifier 1 °‘'étude. Cette simplification est
parfaitement 1légitime du fait que la quantite de fibres
dans le filtrat etait pratiquement nulle.

Le rapport de distribution des reésines
"y', est déefini comme le rapport de masse entre les reésines
liédes aux fibres sur 1les reésines 1libres dans 1la phase
ligquide. Ce calcul est facilement estimeé par un simple

bilan de matiere. Les valeurs de "y" obtenues varient entre
5.5 et S53.1. Ces wvaleurs sont preésentées a 1 annexe E au
tableau E1.

Un désavantage de cette méthode de calcul
est la tres grande sensibilité de 1la variation de ce
rapport. Lorsque le rapport est eleve (par exemple y=20),
une difference de 0.2 mg danms 1le calcul du poids des
resines dans la phase liquide peut reéesulter d'une variation
de * 1 point sur le rapport "y". Le contraire est vrai. Far
exemple un y=5 est beaucoup moins sensible c’'est-a-dire
qu‘une diffeérence de 0.2 mg de reésine peut reésulter d'une
variation de seulement * 0.1 point sur le rapport "y".

L "analyse statistique des résultats basée

sur 1'équation générale du deuxiéme degrée n’'a pas produit

.de modele statistiquement valable. Les wvaleurs de t des
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les coefficients et le coefficient de détermination n’'ont
pas pu Atre optimisés. Un deuxieme essai a été fait avec
une fonction logarithmique. Ce deuxiéme essai a produit le
modéle C présenté au tableau 28.

La qualité de lissage de 1 'équation peut
étre observe & la figure S53. Aucun point n‘est a 1 'extérieur
du £57% d’écart.

Equation finale de régression

Ln (y) = 2,97 + biaXiXa + bzaXiXa + b11X1® + bssX=s=

r2= 0.84
o= 0.207

Variables
X:= consistance a 1’ 'entrée,’
X== pH
Xa= température
X== consistance & la sortie,%

Coefficients

Val eur Ecart-type Valeur de t
bia= 1.59%x10—= S.1x10—= 3.13
b=a= -2.20x10—= J3.3x10—4 6.63
baii= -1.69%10—= 2.3x10—= 7.40
bs=s= 6.45%x10—= ?.2%10~= 6.96

Tableau 28. Résultats finals de régression, (modele C).

Le modele c donne une tres bonne
prédiction de 1la distribution des résines dans les
expériences de laboratoire (voir figure 54). Ces figures
représentent 1les résultats obtenus dans 1la partie de
l’étoile du design MOCC (figure 31). Les points

expérimentaux représentés aux figures 5S4 a), b) et c) ne
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sont pas & une consistance & 1la sortie constante. Ce
parametre ne pouvait étre controle efficac=me~t. La

consistance & la sortie a varié entre Z5.7
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Figure S3. Comparaison entre 1 'étude expérimentale et le
modele C.

et 40% avec une moyenne de 37.1 %. Cette moyenne a eéte
utilisee pour tracer la réponse du modele sur les figures
=4 ay, b et o). Les deéeviations eéetaient suffisamment
petites pour meériter une représentation graphique. La
consistance & 1 'entreée et & la sortie et le pH ont un large
effet sur 1le rapport de distribution des ME. Four la
premiere fois, la température apparait dans le modele. Mais
l'effet reste quand méme minuscule par rapport aux trois
autres parametres. Four optimiser le transfere des reésines
iiées & la phase liquide, la consistance & l‘enfrée, le pH
et la température doivent étre elevés. Le contraire est

viral pour la consistance & la sortie.
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B =S Conclusion

Les modeles statistiques d’'extraction des
ME (modele A, R ou RB) et le rapport de distribution des ME
(modele C) sont en général en bon accord avec les données
obtenues en laboratoire.

Le parametre pH s'est montre 1le plus
importarnt dans 1le modele d’'extraction des ME, suivi de la
consistance & la sortie (ou pression) et la consistance &
1 'entrée. La température n‘apparait pas dans les modeles
finals d’'extraction. Four ce qui est du modele de distri-
bution, le pH, la consistance & la sortie et la consistan-—
ce & 1 'entrée apparaissent tous de 1la méme Fforce. La
temperature fait surface dans ce modele {(modele C) mais son
effet reste petit.

Le plus important test pour ces modeles
reste encore & faire. On sera & la prochaine section s’ils

peuvent- étre appliques au niveau des usines ou non.

4. Résultats en usine

4.1 Introduction
La prédiction de la fraction des ME ex-
traite par 1le modele E et RE et le modéle du rapport de
distribution {(modele C} ont &té compareés & 1la performance
actuelle de deux usines de papier journal inteégreées situeées

au Guebec. Ces usines utilisent le procedeée de fabrication



150

de la pate chimico-mecanigque a tres haut rendement. Le
lavage de la pate des deux usines utilisent des presse &

vis en parallele. La presse de 1 'usine I est de type Thune

et la presse a 1 'usine 11 est de type Beloit.

4.2 Cueillette de donnees

Fendant 1la saison estivale ‘86, une
campagne de mesures et d’'échantillonnages a éteée realise aux
deuyx usines. l,a cueillette de ces donneées ont été necessai-
re pour calilculer les valeurs de la fraction des ME extraite
dans 1 ‘opeération de lavage et le rapport de distribution de
ces mémes resines & la sortie de la presse. Les mesures ont
éteé recueillies avec les instruments deéja installés aux
usines. De plus, aucune modification n'a eu lieu sur les
égquipements existant ni dans le procédé durant 1la période
d "échantillionnage. Tous 1les ecoulements identifiés comme
importants ont eéte eéchantillonnés & 1 'exception du Ffiltrat
de l1a presse & 1 'usine II. La raison est que la valve
d‘échantillonnage n‘'a pas pu étre deébouchée. De plus, les
debits n‘ont pas pu étre determines. Four contouwrner ce
probleme, on a preésumé gu’'ils étaient égaux & 1leur valeur
de design, ajustée dépendamment du taux de production de
papier lors de la journée d’'échantillonnage. On a realisé
que cette hypothese etait quelque peu douteuse et que
1 ‘échantillonnage & 1 ‘usine II n'offrait pas un bilan de

matieres satisfaisant autour de 1 'operation de lavage. La
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campagne d’'échantillonnage aux deux usines englobe seule-
ment la pertiz fabrication de 1la péte. Ceci est pour
permettre une meilleure deéetection d erreurs et eéeventuelle-
ment une correction & 1 'aide de bilans de matieres. Il est
& noter ou’'une comparaison entre les données de laboratoire
et de 1'usine, méme approximative, pourrait apporter une
meilleure vue d ' ensemble de 1la modélisation et pourrait
eétre une future orientation & ce projet. Un protocole de
travail a éteé etabli pour la campagne d’ échantillonnage; 14
endroits échantillonnés & 1 'usine I, et 15 endroits &
1'usine II. La période d’ 'échantillonnage a duré environ
buit heures aux deux endroits. Les eécoulements a 1 ' 'entreée
et la sortie de 11a presse des deux usines ont ete
eéchantillonnés six fois & des intervalles d’'une heure. Ces
eéchantillons ont été meélangés pour former un echantillon
composite pour chagque écoulement, représentant ainsi la
periode totale d’‘échantillonnage. Le pH des échantillons a
ete mesure avec un pH metre de modele Acumet &Z0 de Fisher
Scientific.

La tempeérature moyenne a ete obtenue a
partir des dossiers de 1 ‘usine. Four ce qui est des autres
écoulements, ils ont été échantillonnés une seule fois. Les
eéchantillons ont été refrigérés a& 4°C jusqu’'a leur analyse.
La consistance et la quantité de ME de chague écoulement

ont é&té déterminées et répétées au moins deux fois. La
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procédure suivie pour la détermination de la consistance a
gte tireée du "Manuel des Méthodes d Essai Normslisées™
(voir [2]). Four ce gui est de 1la deéetermination de 1la
guantité des ME, la procédure est 1la méme que celle

mentionnée & la section 3.4 du chapitre IV.

4.3 Analyse des donnees en usine

Des bilans de matieres (résines et fibres)
ort eteé faits autour de 1 'uniteé de lavage, de 1 ‘usine de
pate au complet et chaque fois qu’'il était possible
d'établir uwun bilan de matieres. Un total de 18 bilans de
matieres (tous indépendants) ont été facilement établis
dans les deux usines. Les données de 1 'usine I sont tres
coheérentes malgre une inconsistance dans un des bilans de
matieres qui, de toute fagon, n’affecte pas le bilan de
1 ‘'opération de lavage.

Les bilans ferment & 7.1% pour les fibres
et ce 2Z.2% pour les reésines a l’exceptién du bilan des
résines venant des filtres a disques qui est de 2@7%. Cette
variation dans le bilan des résines a la derniere etape est
probablement due & 1 °'état transitoire du procédeé. Il est a
souligner que 1le bilan de matieres des filtres n’'a pas pu
étre fait & cause de 1 ‘'impossibilité d’échantillonner
directement 1la sortie d’'eaux blanches des filtres & dis-—

ques. Donc, il a fallu faire un bilan de matieres des
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réservoirs d’'eaux blanches de fagon & calculer indirecte—
ment la quantiteé de résines rejetée par 1-s filtres. La
fermeture des bilans pour 1 ‘opération de lavage est tres
satisfaisante. On a 4.6% pour les fibres et de 2.2%4 pour
les résines. La situation & 1 ‘'usine II semble moins claire.
Les bilans de matiéres ont été tres difficile -a faire &
cause de 1la tres grande coMplexité de 1‘'usine. Les bilans
des fibres ont oscilleé entre 0.6 & 6.6%. En ce qui concerne
ies reésines, les bilans ont varié entre 5 et Z87%. Les
bilans de fibres et de reésines n’'ont pas pu étre faits pour
la presse Beloit. De plus, la quantité de résines dans le
filtrat a été calculée par différence pour fermer les
bilams (fibres et résines) des tamis et des épurateurs.
Malgreé ceci, il y a aucune raison de rejeter ces données de
l1'usine II, mais elles doivent étre, par contre, utiliseés
avec plus de precautions. La variation dans les bilans de
matieres est treés fréquente lorsgu’on analyse une usine.
Les principales raisons de cette wvariation sont surtout
dues & 1 'état transitoire du procédé et probablement & la
maniére et au nombre de fois que 1 ‘échantillon a été pris.
Le reésultat des bilans de matieres des deux usines est
présenté aux figures S5 et 56.

Une grande différence existe entre les
essais de lavage en laboratoire et en usine. Au niveau des

usines, la p&te entre au contact avec plusieurs sortes
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deaux blanches gqui ont toutes une gquantiteé appreéciable de

resines. Fuisgque 1le volume d°eau blanche recycleée est
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Figure 55. Bilan de matiéres de 1'usine I.
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important (environ 0% du wvolume totale d'eau), il

constitue une grande part des resines totale a 1 'entree 2
la presse. Cette guantiteé de résines qui est deéja extraite
accompagne les fibres, grossi arti#icieilement la
concentration des reésines dans tous les écoulements du
procede et, par le fait méme, affecte 1le pourcentage des
résines extralites et 1les rapports de distribution de
1’ opération de lavage. Four veéerifier cette hypothése, les
pourcentages des reésines extraites et 1les rapports de
distribution ont eté calculeées & partir des conditions
regissantes dans les wusines et aussi pour un mode
d ‘opeération hypothétigque dans legquel il n’'y a aucune reésine
dans 1 ‘eau blanche recyclée. Cette situation s’ apparente a
celle en laboratoire, d‘od 1les echantillons sont dilueés
avec de 1l 'eau distillée.

Four etablir un bilan de resines autour
des presses, on a supposeé gue 1’ 'eau blanche recvclee était
distribuée entre la sortie de la presse et le filtrat dans
les mémes proportions (volume recyclé/volume total) gu’a
1 'entrée de la presse. Le calcul de ces bilans est présenté
a 1 ‘annexe F pour les deux usines. Finalement le pourcenta-
ge des reésines extraites et le rapport de distribution ont
été estimés par 1le modéle B et C respectivement. Les

résultats du modele EBE .ont eété eliminés parce gqu’'ils

etaient de 1S5 & 25 %L inférieur aux réesultats du modele BE.
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I1 est & noter gue les valeurs simulées sont les mémes avec

ou sars trecirculation d’'eau blanche.

déd au fait

que la concentration des reésines n’‘est pas un parametre

dans les modeles deéeveloppeés durant

experiences de

laboratoire. Les résultats sont donnés au tableau 29.

Usine 1
Aucune
Actuel Recirc.

Usine 11

Conditions

Quantité de résines

& 1’'entrée (kg/s3j) 2150 1030
fQuantite de resines

& la sortie (kg/3j) 570 4560
Cons. & 1 ‘entree (%) 2.66
Cons. & la sortie (%) 22.06

pH, X= 6.80
Température, °C 70

Valeurs experimentales

Fraction
extraite de ME, Y (%) 73 birbis]

Rapport de distribu-
tion des ME, y 2.5 7.3

Valeurs simul ees

Fraction
extraite de ME, Y (%) 26

Repport de distribu-
tion des ME, y 11

Aucune
Actuel Recirc.
4150 3090
2450 2190
8.07
25.77
.25
70
41 2
Dow 6.2
=22
2.3

Tableau 29. Résultats entre les modéles deéveloppeés et les

données des usines.
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4.4 Reésul tats

Une grande difference existe entre les
valeurs experimentales de la situation actuelle en usine et
le cas hypotheétique d 'od les reésines recirculees de 1 eau
blanche ont été enleveées. De fait, l& fraction de ME
extraite est meilleure avec, plutsot que sans la
recirculation d’'eau blanche. On observe 1 ‘'effet inverse
avec le rapport de distribution. Une diminution de la
gquantité de résines dans la liqueur, sans que la guantite
de résines lieées aux fibres soit affectée, a naturellement
fait augmenter ce rapport de distribution. L aspect
remarquable de ces reésultats de 1 'étude, est la proximite
des valeurs obtenues en usine et en laboratoire, lorsgue
les reésines recyclees ont eteée enlevees.

Le rapport entre les valeurs predites par
le modeéle et les valeurs expérimentale du rapport de dis-
tribution des. résines "y" est de 1.5 pour les deux usines.
En considérant 1les multiples différences fondamentales
entre les conditions en laboratoire et en usine, 11 est
surprenant que le rapport "y" soit identique et proche de
l1‘unité. La valeur de 1 ‘extraction de ME prédite est bonne
pour 1 ‘usine II mais trés pauvre pour 1 'usine I.

La consistance & la sortie (Z2&4%) de 1 ‘usi-
ne II et la température des presses (70°C) sont exactement

& la limite de 1 ‘étendue des conditions utilisées dans 1la
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modelisation des donnees. Le pH et la consistance & 1 ‘en-—
trée sont trés proches du cer tr: du design 0OCC. Four
l1'usine I, la consistance & 1 ‘entreée et la consistance & la
sortie sont & 1 'extérieur de la frontieéere des conditions de
1 ‘expérience en laboratoire et 1la température est & la
iimite du modeéle. Le pH, par contre, est proche du centre
du design expérimental. Sous ces conditions, les rapports
entre les valeurs predites et expeéerimentales, Q.76 pour Y
(usine I et 1.5 pour vy (usine I et TII), sont
satisfaisants. Le rapport de 1la valeur predite sur 1la
valeur expérimentale d'Y pour 1°usine I est de Q.47. Les
differences entre les valeurs simuleées et 1les valeurs
cbtenues en usine sont surtout dues & des conditions
d’'opération des presses qgui étaient & 1 ’'extérieur des

limites de 1 "expérience.

4.5 Conciusion

Les modeles staticstigues d 'extraction des
resines (Y, modele B) et le rapport de distribution (¥,
modele C) basé sur les expériences en laboratoire obtenues
avec une presse & piston, ont produit des résultats satis-
f{aisants avec les données des usines du Guébec de type FCM
équippées avec des presse & vis (Thune et EBeloit) lorsque
les reésines recyclées ont eté soustraites des bilans de

matieéres des. opérations de lavage des usines. De plus, ces
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donnees .ont eté obtenues sous des conditions trés séveres:
incertitude sur le«ss “onnées de 1 ‘usine, conditions des
parametres de 1 ‘usine, c'est—-a-dire certaines conditions
étaient & proximité od & 1’ 'extérieur du domaine de validiteée
dit modele et des différences critiques et fondamentales
entre les conditions en laboratoire et en usine. Des expeé-
riemces supplémentaires en laboratoire, avec différents ty-—
pes d’'equipements de lavage, pourraient accroitre 1 'appli-
cabilité des modeles deéveloppés. De plus, des comparaisons
avec d autres usines seraient souhaitables pour confirmer
la validite de ceux-ci. En genéral, les reésultats indiquent
que la presse a piston utilisée en laboratoire n’'était pas
aussi efficace que 1les presses & vis des usines. Le rap-
port, en usine, des résines liées sur les résines libres &
la sortie de la presse est inférieur & celui du laboratoi-
re. Les inexactitudes, dans 1 ‘extraction des résines et
dans le rapport de distribution, sont dues & plusieurs
facteurs. Fremierement, il y a 1 'action mécanique ({force
d ‘essorage) de la presse a vis qui est plus importante sur
les cellules de parenchymes que la presse & piston.
Deuxiéemement, 1le temps de contact entre la phase liquide
(eau) et la phase solide (fibres) lors de 1la préparation
des eéchantillons n‘est pas identique a celui de 1 'usine. Et
finalement, 1 ‘agitation de 1 ‘échantillon en laboratoire ne

pourrait étre comparée & 1 ‘agitation existant en usine.



CHAFITRE VI - CONCLUSIONS ET RECOMMENDATIONS

1. Conclusions

L 'étude en laboratoire a permis de deéemon-—
trer la force du pH sur les autres parametres éetudiés. Loin
derriere, la consistance & 1 'entrée et la pression ont eu
un leéger effet sur 1 ‘extraction des matieres extractibles.
L'effet de la température n'a pas pu étre observeé dans les
conneées obtenues.

Un mécanisme possible d’'extraction des
resines a été interpreéteé & partir des expériences faites au
laboratoire. I1 y aurait, en premier lieu, un eéquilibre
gdiffusionnel entre 1la p&ate et la liqueur et cet équilibre
serait principalement fonction du pH, de la consistance et
de la force d'ionisation de la solution. Une séparation
purement meécanique des reésines est le deuxieme eétape. Et
f:inalemenrt, urn accroissement de 1 'extraction des ME dans la
presse d'ouw 1 'action mécanique deviendrait significative.

Avec les données obtenus en laboratoire,
plusieurs modéles statistigques ont pu &tre présentés. Dans
le modele de 1 'extraction des reésines, c’'est 1le modele E
qui s’'est avére le meilleur. Le pH est 1le parametre
gominant, suivi de la consistance & 1 ‘'entrée et & 1la
sortie. La température est absente du modele +inal. Far

contre, avec le modeéle du rapport de distribution, 1le pH,
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la consistance & 1 'entree et & la sortie apparaissent tous
de la méme force. Et pour une premieéere fois, 1'eff=2t de 1la
tempeérature devient significatif mais reste tres petit
compare aux autres parametres.

Les deux modeles Y (modele R) et y (modele
(&3)) ont donné des résultats satisfaisants avec les donneées
des deux usines de type FCM lorsque les reésines recycleées
ont é&té soustraites des bilans de matieres des opérations
de lavage. Il faut noter aussi que les conditions en usine
etaient plus séveres et difficiles qu’'en laboratoire. Ceci
comprend une certaine incertitude sur les données en usine;
certains parametres eétaient proche ou & 1 'extérieur du
domaine de validité du modeéle et finalement des dif+érences
fondamentales entre 1la presse de laboratoire et celles de

1 'usine.

2. Recommendations

a) Développement d'une équation empirigue sur 1 équi-
libre dynamique de 1 ‘extraction des matieres extractibles
entre les fibres et la ligueur.

b) Etude plus exhaustive de la vali&ation des modeles E
et C avec d’'autres usines du Euébec.

c) Etude sur d’autres parametres affectant 1 'extraction
des matieres extractibles dont: les differentes essences de

bois wutilises, 1la variation de 1 'indice d’'egouttage, les
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variations de la force mecaniqgue d’'essorage des presses,
l'effet de 1la +force de mixage (guantifie le brassage des
fibres durant le procede), 1'effet de d’autres sortes de
p&te (Kraft, FTM,...) et puis Finalement 1le temps de
contact entre les fibres et la ligueur.

d) Etablissement d 'une correlation entre 1la presse &

piston de laboratoire et la presse & vis de laboratoire.
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ANNEXE A

Description decs différentes uwines FCM auw Québec.

a) Fate sulfonée a trés haut rendement (FSTHR)

La Ffigure Al montre un schéma de 1 'usine
de la Consolidated-Bathurst Inc. & Grand-Mere.

Les copeaux laves sont dechiqueteées puis

prechauffeés atmosphériquement avec une solution de sulfite

de sodium. Danes le lessiveur, les copeaux sont chauffeés
jusqu’& 160°C pour 75 minutes puis, soufflés avec la
ligueur reésiduaire dans un reéservoir de deécharge. Les

copeaux draines servent & alimenter les raffineurs atmos-—
phérigues primaires. La pate semi-raffinée est dilueée et
ensuite lavee dans une presse & vis alimentant les raf-—
fineurs secondaires. La p&te est classeée par gravité dans
les tamis, épureée dans les épurateurs et Ffinalement
épaiccsie cgans un filtre & disque avant d’'étre entreposeée.
Les relets des tamis sont retournés au reéservoir de pAte
semi-raffinée. Les caracteéristigues du procede figurent au

tableau Al.
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PATE SULFITE A TRES HAUT RENDEMENT
CONSOLIDATED-BATHURST INC.,GRAND-MERE

|
PR
ES'LU A || LAVEUR —Joscmouereun €
OPE AUX EGOUTTEUR | CHAUFFEUR [ EssVEUR
PRODUITS | r-\—

CATMIQUES L |

CUVIER RAFFINEUR
PRIMAIRE PRIMAIRE

EGOUTTEUR

RESERVOIR

| l REFUS DE
{ DECHARGE

PRESSE RAFFINEUR RESERVOIR CLASSEURS

LAVEUSE SECONDAIRE DE REPOS

RESERVOIR
== A HAUTE [—=—{EPAISSISSEUR EPURATEUR
DENSITE

Figure Al. Schéma d 'écoulements de 1 'usine de la
Consolidated—-kRathurst Inc. & Grand-Mere.
b) F&te chimico—-mécanique sulfonée (FCMS)

lLe diagramme de 1 ‘usine de la CIF Inc. &
Gatineau est preésenté & la figure AZ.

Les copeaux sont laves et preéchauffes
avant d’'étre cuits & une température de 160 °C dans unr
lessiveur pressurisé avec une solution de sulfite de
sodium & 12%. Les copeaux passent dans une presse & vis
pour retirer la ligqueur de cuisson dont une partie est
recyclee dans un systéeme de reécupeération du sulfite de
sodium et 1 'autre partie est remise dans 1le réservoir de
décharge. Les copeaux passent par deux stages de raffi-
neurs avant d’'étre envoyer dans le cuvier de latence. La

pate est classée dans deux séries de tamis et épureée dans
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des épurateurs avant d’'étre épaissie dans un filtre a
disque. Les rejets des tanie retournent & 1 'usine des
raffineurs de p&te mécanique. Le tableau Al donne 1les

patramétres du procede.

PATE SULFONEE CHIMICO-MECANIQUE

CIP, GATINEAU
SI0 A
LAl EGOUTTEUR
t + i
PRE i
el CHAUFFEUR
———
RESERVOIR RAFFINEURS
SOUFFLAGE PRIMAIRES
' RESERVOIR 7
PRESSE RAFFINEURS
LAVEUSE SECONDAIRES
1
RESERVOIR
—1 A HAUTE EPAISSISSEUR CLASSAGE [—— EiSERRE‘;%':
DENSITE

Figure AZ. Schéma d’'écoulements de 1 ‘'usine de la CIF Inc. a
Gatineau.
c) Fate thermo-chimico-mécanique (PTCM)

La figure AZ illustre le procédé de 1 °'u-
sine de la compagnie Abitibi-Frice Inc. & Beaupré.

Aprés un lavage, les copesux sont dirigés
vers un déchiqueteur dans le but d’ augmenter leur surface
spécifique et de faciliter 1 'imprégnation du 4% de sulfite
de sodium ajouté & la liqueur. Apreés un préchauffage a
f0°C, les copeaux sont diriges vers un reacteur atmosphe-

rigue ok 1ils sont maintenus & environ 100°C pour 30
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minutes. Le raffinage des copeaux se fait en deux eétapes.
Apreés une reétention de 25 minutes dans un cuvier permet-
tant d’'enlever 1 'effet de latence, la p&te est tamisée et
épuree de facon conventionnelle puis épaissie et
entreposée. Les rejets des tamis sont épaissis dans une
presse & vis et traités dans un raffineur & rejet
alimentant le cuvier de latence. Apreés é&tre entreposée dans
le réservoir & haute densiteé, la pé&te est eépaissie de
nouveau avec une presse & vis avant d’'étre blanchie. Le
tableau Al donne les caractéristiques du proceéde.

PATE THERMO-CHIMICOMECANIQUE
ABITIBI-PRICE, BEAUPRE

RESERVOIR LAVEUR PRE
L cveone i 4—~DECNQUETEU4—* el

A COPEAUX | |. EGOUTTEU
|

PRODUIT CHIMIQUE

RAFFINEURS RAFFINEURS |
SECONDAIRES PRIMAIRES ‘

DCM—N P> Mo

'RESERVOIR | | CLASSEURS | |RESERVOIR | | PRESSES

| == HAUTE == HAUTE e
|DE REPOS 'r-rPRESSURISES DENSITE | ICONSISTANCE!

| RAFFINEURS PRESSE
‘ A REFUS A REFUS

Figure A3. Diagramme d’ 'écoulements de 1 'usine d’'Abitibi-Frice

Inc. & BReaupré.

d) Fa&te QOFCO (OFCO)
Le schéma de 1 'usine de la Compagnie de

Fapier B.N.S. Ltée & Baie Comeau est expliqué & 1la figure
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A4. La Compagnie Ontario Faper a développé et breveteé ce
prrocede.

Le traitement chimique est effectué entre
les raffinages primaires et secondaires dans le but de
maximiser 1 ‘allongement humide de 1la pate. Ceci permet
d'améliorer 1'efficaciteé des machines & papier.

Apres lavage, les copeaux sont préchauf-
Tés dans un reservoir pressurise puis alimentes vers les
ratfineurs primaires pressurisee dans lesquels 1 'addition
d ‘une solution de sulfite de sodium est faite. En plus de
jouer 1le rdéle fondamental de défibreur, le raffineur sert
aussi de meélangeur gré&ce & son action mécanique intense.
La péte semi-raffinée est dirigee vers un cyclone qu:i
alimente une vis d'alimentation, au—-dessus du reacteur de
cuisson, & 1&60°C. La pa&te cuite est diluee avec de 1 ‘eau
au bas du reacteur, puis elle est ramenee & une consis-—
tance optimale damrs la presse. Le classage et 1 épaissis—
sement se font de fagon conventionnelle. Les rejets des
classeurs retournent aux presses alimentant les raftfineurs
secondaires. Le tableau Al indique les parametres d’opeéera-

tion et les caractéristiques du procede.



PROCEDE 0OPCO
LA COMPAGNIE DE PAPIER QNS LTEE, BAIE COMEAU

LAVEUR

OE EGOUTTEUR | |

COPEAUX

RESERVOIR
COPEAUX

30 min |

PRECHAUFFEUR
DE COPEAUX
1

=X

~——{DEPASTILLEUR ]—— C

YCLONE

2 RAFFINEURS

e Na,SO
PRIMAIRES Na,S0,
PRESSURISES

] REACTEUR §2

PRESSES
ANDRITZ

__i‘l h A 160°C —I—I
H20

l REJETS

[ RAFFINEUR |

| SECONDAIRE

ATM |

—t

EPAISSISSEUR L.

CLASSAGE

RESERVOIR
DE REPOS

i

1

Figure A4. Schéma d’ écoulements

de Fapier (GONS Ltée & BRaie Comeau.

OFCO

PTCM FSTHR

Baie Comeau Beaupré Grand-Mere

Rendement ,%
Froduction totale,
10=kg/3j
Composition des copeaux,
épinette,%
sapin,Z
pin,%
cypres,Z
bois durs,%
Débit de liqueur au
lessiveur, L/min
Na-S0~ ajouté (p/r au
poids de bois sec),%
SO0= total ajouteé (p/r au
poids de bois sec),%
Conditions dans le lessi
pression, kPa
température, °C
temps de cuisson,min
pPH,-

Tableau Al. Données opératoires

rendement.

20

200

84
16

96

i0

veur,
520
152
60
Q

93 85
140 425
70 68-70
30 30
- o-2
15 480
4 =
- 9
95 160
30 75
7-8 I3

177

de 1 'usine de la Compagnie

FCMS
Gatineau

88

40-80

10-50
5-10
2-12
492

12

586
158
43

des usines & trés haut



ANALYSE GRAVIMETRIQUE DES MATIERES EXTRACTIELES
DANS LA PATE (proceéde HAM)

Frocedure:

1
2)
)

~

4)

=

P

Y]

7)
8)
@)
10)

110
129
13)
14)
15

163
17)
18)
19)

20)
21)

Determiner de la consistance de la pate.

Insérer le du coton dans le tube de soxhlet (et peser).
Mettre environ S grammes de p&te séche dans le tube de
soxhlet (et peser).

Extraire avec 250 ml d acétone pendant 7 & 10 heures
c-&-d pour environ 40 cycles.

Soumettre la partie agueuse & 1 'analyse HAM.

Ajouter & la partie aqueuse; 62.5 ml de méthanol et 104
mi d’'eau moins 1 ‘eau qui était contenu dans la pate
initiale.

(remarque: le rapport de 1 acéetone-méthanol & 1 'eau est
de trois pour un [3:11].

Mesurer et ajuster le pH & 2.40 %z 0.0%5 avec de 1 'HC1.
Verser le tout dans une ampoule & deécanter.

Ajouter 100 ml d’'hexane dans 1 ' 'ampoule.

Brasser 1 ampoule pendant une minute tout en dépressu-
risant 1 ‘ampoule de temps en temps.

Attendre pour formation des 2 phases.

Recueillir la phase aqueuse dans un beécher.

Verser la phase organique dans le ballon & 1 'aide d’un
entonnoir.

Remettre la phase aqueuse dans 1 ‘ampoule et recommencer
1l 'extraction deux autres fois . (voir #9)

Nettoyer 1 ‘'entonnoir avec de 1 'hexane tout emn réceoltant
le ligquide dans le ballon.

Evaporer 1 'hexane avec le "ROTAVAFDR'".

Deés que 1 'hexane est évapore, 2jouter 0.5 gramme de
sulphate de sodium anhydride en forme de granules au
ballon (ceci enléve 1 eau preésente).

Rinser trois fois avec environ trois millitres d’'éther.
Transférer le liquide a chaque fois & 1 'aide d 'une pi-
pette dans une assiette d’'aluminium.

Faire évaporer sous la hotte.

Mettre 1 ‘assiette d’'aluminium dans le dessicateur pour
environ une demi-journée.



ANALYSE GRAVIMETRIGUE DES MATIERES EXTRACTIRLES
DANS LA LIQUEUR (proceéede HAM)

Frocedure:

tJ

)

(2]

Frendre un échantillon de volume 100 ml (pour la
correction on prend 100 ml d’'eau distille).

Mesurer et ajuster le pH a Z.00 * 0.05 avec de 1 "acide
chlorydrique (HC1l).

Verser le tout dans une ampoule & deécanter en vy
ajoutant 200 ml d’'une solution méthanol -—acétone dans un
rapport de un pour quatre (1:4). (c—-a-d meéthanol = 20%
et acetone = BO%X).

Ajouter 100 ml d’'hexane dans 1 ampoule.

Brasser 1 ‘ampoule pendant une minute tout en dépressu-
risant 1 ampoule de temps en temps.

Attendre {(env. S minutes) pour formation des deusx
phases.

Recueillir la phase aqueuse dans un beécher.

Verser la phase organique dans un ballon a 1 'aide d’ un
entonnoir.

Remettre la phase aqueuse dans 1 ‘ampoule.

Fuis, recommencer 1 'extraction deux autres fois
(voir#4).

Nettoyer 1 'entonnoir avec de 1 'hexane tout en récoltant
le liquide dans le ballon.

Evaporer 1 'hexane avec le "RDTAVAFOR".

Dés que 1 'hexane est évapore, aiouter au ballon 0.5
gramme de sulphate de sodium anhydride en forme de
granuies, (ceci enleve 1 'eau présente).

Rincer trois fois avec environ trois millilitres

d éther.

Trancsférer le liqquide & chague focis & 1 'aide d’'une
pipette dens une assiette d’'aluminium.

Faire évaporer sous la hotte.

Mettre 1 "assiette d'aluminium dans ie dessicateur pour
environ une demi-journee.
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Conseils:

a)l
b)

c)

d)

Toujours bien nettoyer la verrerie.

Si les deux phases ne se seépare pas, ajouter un petit
volume de méthanol-acetone (1:4) jusgqu’& concurrence
de 100 ml. Four ainsi avoir un rapport maximale de
trois pour un (3:1) méthanol-acétone avec la phase
organique.

Fossibiliteé d 'utiliser de 1 'hexane entre la Zieme et
la Jieme extraction pour nettoyer le haut de 1 ' ampoule
et son bouchon.

En cas de preésence d’'eau dans le ballon, ajouter de

1 acétone et la faire évaporer avec le "ROTAVAFOR",
puis recommencer au numéro 14. Ceci est possible parce
gue 1 'eau et 1 acetone forment un azéotrope & baisse
pression.



Avant la cuisson Avant 1 ‘opération de lavage
6.09 mg/g de ps*f 5.3%1 mg/g de psf
6.18 mg/g de pset 5.57 mg/g de psf
5.50 mg/g de pse
moyenne:
6.14 * 0.05 mg/g de pst 5.46 = 0.11 mg/g de pse

Tableau Ci. Concentration initiale des ME dans les copeauX

avant 1 ‘opeération de cuisson et avant
1 'opération de lavage.



# d’ ' expérience

padte pressée
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filtrat

unite: mg/g de ps¢f mg/1 de ligueur
1 4.43 = 0.02 76.3 7.5
2 4.54 * 0.16 114.8 * 10.9
&S 4.49 * 0.15 84.2 + 3.0
4 4.05 * 0.01 Q0.8 + 0.0
5 J.70 * 0.14 104.3 * 3.9
6 J3.30 * 0.18 118.2 + 2.1
7 J.24 * 0.06 117.7 £ 1.4
8 F.28 = 0.09 116.2 ¢ 7.1
G 4.66 = 0.02 145.5 =+ 3.9
10 4.31 * 0.22 163.7 £ 0.9
11 4,69 = 0.17 194.6 =+ 1.4
2 4.85 * 0.50 142.0 + 3.6
& 3.90 * 0.18 229.5 0.3
14 3.78 = 0.14 206.8 = 2.5
15 3.71 = 0.04 217.8 + 14,9
16 3.14 * 0.16 229.7 3.0
17 J.43 * 0.14 5.7 £ 1.5
18 3.88 * 0.08 252.0 = FF.0
19 4.68 = 0.09 125.5 = 6.3
20 .46 = 0.08 173.2 ¢+ 3.1
21 4.36 = 0.28 123.7 = 1.4
22 4.16 = 0.21 157.3 * 4.5
23 J.61 * 0.43 163.1 = 2.7
24 J.76 * 0.17 149.0 = 3=.0
25 J.74 = 0.08 179.2 = 21.4
26 J.79 * 0.22 160.8 * 13.9
27 4.27 * 0.32 210.2 = 4.6
28 4.27 = 0.06 144.5 * 5.2
29 J3.26 * 0.06 22.5 £ 0.3
30 4.20 = 0.06 892.2 + 0.8
31 .55 x 0.34 200.5 * 10.0

Tableau CZ2.

Concentration des

ME dans 1a pate apres
pressage et dans le filtrat.
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Rilan sur les ME dans les expériences de lavage.

e

-

Tableau C
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Conditions: consistance & 1 ‘entrée = 4%
pH = 10
température = 70 °C
pression = 655 kPa
CONSISTANCE A VOLUME CONCENTRATION EXTRACTION
LA SORTIE,% EXTRAIT,Z% mg/ml yA
# 32 4.3 10.4 0.0975 4.5
4.9 20.7 0.113F ?.7
=I0E) J1.2 0.113 14.9
6.5 41.5 0.1148 20.1
7.7 51.9 0.1002 24,7
Q.7 62.2 0.1082 29.6
12.9 72.7 0.1142 34.9
19.2 8F.0 0.1324 40.9
41.5 4.4 0.1505 48.5
# 33 11.0 67.3 0.1216 29.6
12.5 71.7 0.1668 2.3
14.5 76.2 0.1941 35.6
18.7 82.5 0.1206 IB. 5
23.8 87.1 0.190%9 41.8
I2.3 ?1.5 0.2191 45.5
44 3 4.9 0.1540 47 .4

Tableau C4. Résultats des deux derniéres expériences de
lavage.
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Annexe D

A) Analyse statistique du modele A:

DATE 1987:

MO, OF NBS .= 3% HWN, OF VARIAHLES=s 115§

Vao, JNENT, ME AN ST, DPEV. MTIN MAX

cin 1 6. RYPY 1.93R45 t,nonN0 10,0000
nh ? 7.26424 1 RSUSA 4. n0nQ 10,0000
nres R A, A36Y 192 .67376 103%3.0000 655.0000
temp / 5n,.7570 13,52748°7 3In,.NQn0Ng 70,0000
pxt S PR.O01H 10,091 3R 11,1700 4R, 4500
Finn A 49,2121 1R.12°4% 25.0000 81.0000
Frer 7 RAIN, P17} 1391,.05R49 721.0000 5274.0000
rite R 263 1814 124,77997 175.0000 SRE.N000
rhear 9 2RHN, Q607 1732.74774 721.0000 655n0.000(0
nhte |0 TP .43 144 ,91197 178.0000 700.0000
~rrte 11 PUT97_S7SH 12181,96725 515n_0anQ 4SR50, 0000
ci? 1?2 50,8485 27.02209 16,0000 1ton.n000
nh? 13 85,7079 2h.AYN00T 16,0000 100.0000
ne? 14 190Qu7 _ RIRP 180P05,78B024 10A09,00N0 429025.0000
te? IS 2753, TKT9 1377.R53R7 Qpn.NnNg 490n0.0000



CORRFLATTON FOFFFICIFNTS

Rh
pres
tem
ext

ciph

cipr
cite
phor
phte
Prte

ci?
ph?
pr?
?e?

7.
cipr

0.3066
0.6079
0.0039
0.6123

0.3731
-0.0227
0.7460
0.0283

1

cin
2 -0.1117
2 =0.2%1
4 -0,.1747?
S =0.372%
A 0,7P2n0
7 0,311
R 0.6R0Z
9 -n.2%1°2
10 -0.217°
11 =0.2R60

12 0.9944
13 =0.13S7%
10 =0 _.268h
1S =0.194n

2 2 Ul S ﬁ
ph pres fpmp ext Ciph
0.0098n
0.029R 0.1AKS5?

0.8672 0.
0.5786 -0.

-0.0”50 0.
-0.099%7 =0,
0.5357 0.
0.6234 0,
0.1199 0.

-0.091% -0,
0.9Q4Rr 0,
0.1240 0.
0.0467 0.

2P3IR  0,.1R0NS
1565 =0.1n60 00,2760

7864 0.0”271 =0.013%3 (0.2n69
0903 0.5729 -0.1982 0.4607
B&7TNH  0.175% 0.656° 0.0928
2008 00,7176 0.7205 0.260S
BR682 (0.SRSR  0.3376 =0,1R9R8

2132 =0.1572 -0.3444 0,726k
12710 0.0476 0.865%7 0.5519
9RS7 0.1R37 0.2R21 =0.16R9
1R35  (0.99S5% (,2062 =0.1528

NATE 1987:1S:

_A Lo} 10
cite phﬁr phte
-0.1330

0.3068 0.5080
0.1592 0.7834 0.510S

0.6R30 -0,2496 -0,1R93
=0.1101 0.5558 0,7058
=0.108R 0.8729 ¢.2342
0.5500 0.2004 o.7282

.11
Prte

-0.2557
0.1497
n.8717
0.6019

12 13 RE
ci? ph? pre
-0.1137

-0,2444 0,1497
=0.1750 0,0674 (,20S8
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ted



MODNE! 1 2

S.h. 0OF Y (vier,

UF

20

S ext )=

St

3,5%603

3.44202

3.3A148

10.0913R

Rex?

n_.a309

n.2306

qin
nh
ores
temo
cinn
cinr
cite
thr
nhte
orte
ci?
oh?
ord
te?

cin
nh
nres
temn
ciqh
cinr
nhor
nhte
orte
ci?
nh?
or?
te?

cin
oh
aores

VAR

REG CNEFF

h.60R756A
-2.6R5U4S4
A.304U0R
0.064392
-0,892387
0.086387
-0.0023414
0.00107R
0.003193
0.007109
0.000080
0.113957
-0,430522
=-0.,000091
0.008713

5.86783)
~2.597335
8.328181
0.065126
=0.879202
0.0R63U2
~0.002327
0.003194
0.006973
0.000077
0.11261%
-0.431909
-0.00009°
0.00R697

3.7763%15
=2.612242
B.689232
N.063R76

SE 0OF COFFF

4,756818
4,.3909812
0, n318A9
0,.624762
n.197187
n.n019M5S
n.n26506
0.001932
n.N25BARB
0.000259
N.2u22R6
N.26?8RS
n.000027
0.005425

3.RU7352
a,17463%7
nN.030933
N,SSAR4RA
nN.191943
n.o01878
n.nN018R0O
0.,0250R7
n.,00n24s
0.234677
n.254907
N.000076
0.005273

3.7S7T1R7
3.91R0a4
0,.029890
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NAYTE 19A87:

0,63
1.93
2.04
1.43
n.ny
1.20
0.06
1.65
0,27
0,31
0.a7
1.64
3.39
1.61

0.68
1.99
.11
1.57
n.as
1.24
1.70
0,28
n.31
a. a8
1.69
3,409
1.65

0.70
2.71
2.14

2:1h

0.994264
N.99318R
n.o896"
0.99453
n,96940
n,9u661
0.9642R
0.96512
0.97224
0.96267
n.,99088
0.99206
N.9764R
0.99301

0.99334
n.°9382
0,9895AR
n,.99351
0,.9694n
0.94577
0.96511
0.97199
0.96069
6,99079
0.99200
0.97636
0.99299

0.99334
0,.99331
0,9893S
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?2

23

3,20082

3.22900

3.179¢07

n,o3n2

0.929%

a.92p7

foﬁﬁ
cinh
cior
rhnr
rrte
ci?
ch?
P
te?

ein
nh
nres
temn
cinn
cinr
chor
€32
qh?
or?
ta?

ehin
nh
~nres
temo
cinr
nhnr
ci2
oh?
ar?
te?

cin
nh
nres
temo
cior
nhor
nh?
or?
te?

N EWNOND SN — D

VLN WN =D

U=

~0N.R3324?
0,07hn8066A
-0.00231S
N.003277
n,0n00RA
0.1179QR
-0.427159
-0,00009%
0.008717

3.0P293R9
=2.717126
R,52453?
0.0A8210
-0.,R10351
0.076870
-0,002409
0,.003266
0.127908R
=0.,d4176u}
=-0.000090
0.008B29

=-2.139057
=2.035169
G,24252R
n,069803
=0.6n54h6
=0.002364
0n.,00305°
0.117359
=0.426130
=0.000091
0.00R769

-7.056971
=0.327949
©,1228%47%
0.070452
-0,829517
-0.0N2504
0.003177
=0.419598
-6,000092
0.009032

n,820998
n_1B84uR2
0, 00183y
n.N01KL3
n,n0N238
n,22RU1AK
N.,”P4R3Q7
n.n00025
n.00s150

T, 666411
1,.819754
0.026665
0.506030
n,1ens5a3
0.001776
n, 001778
n.221899
n.241717
n,n0na2s
0.005032

3,235874
3.362737
0.02590S
0.096396
n.00174.0
0.001675S
0.216368
0.P363KR
n,.n00024
n.N0193S

n.73Quuy
2,.20369%4
0,n2sa77
0, U86766
n.n01694
0.001635
n.,232411
0.000024
0,.Nh0UB3S

1.60
n, a2
1.76
1.81
n,.xs
n.s2
1,72
3.87
1.69

n.63
2.75
2.69
1.62
1.3%6
1.23
0,54
1.80
3,74
1.78

0,44
2.76
2.77
1.70

.u8

A1
3.81
1.87
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n.992e°
0,a4R40
G.,QuS74
n_96u2?
n,o6027
n_agn7
0.99197
0,07632
N,Q9290q

n.,99330
n, 99326
n.9R71A
f.99278
N.96RUN
n.9uusA
n.%6u21
n,99ns59
0,99187
0n,.97614¢
0,99296

0.99172
0,.99162
n.e8692
0.99277
n.Q4u30
n,.96130
0.99047
N, 99181
0.,076072
n,.9929S

0.RU4A2R
6.99159°
0.98689
0.9927>
0.94311
D.96064
n,99179
0.97600
0.99289
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3,24409
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3.57634
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N, 02Rt
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nres
cior
rnhor
nh?
or?
te?

nh
nores
cinr
nnor
or?
re?

oh
ores
cinre
h'hﬂl‘
or?

nh
érgs
cior
or?

~9.953358
9. 21RK6D
0.075494
-0,818740
-0,.003185
0.0n315R8
=0h.427150
-0.00009?
0.0nR327

P4,721160
7.998471
0.071287

=0,0n3320
0.003262

-0.340121

=0.000NKS
0.000821

-9.614582
3,2R8229
0.074913

=-0.003120
0.,002379

~0.000090
0.00075u

=6.584596
3.17234R
0.07134R
=0.nNn329y
a,00323R
-0,000086

15.726034
4,5159909
0.093370

~0.003564

=0.000081

=5.96K450R

3.240R94
n.022189
0,4779S8
n,000710
a.00t607
n,227R74
n.00no?23
a.00u74h

3.281707
n.0°2874
N.00n7133
n_001667
0,230574
0.nonvued
0.,000437

0.770171
n.023248
n.non73%7
0.001692
n.n0n024
n.nongas

0n,797356
0.023972
n.000754
n.001743
n.N0002S

0.%349904
n.n21929
nN.000773
n.0000°6

?.R4
2,41
1.71
4, u8
1.97
1.°7
7_a
1,95

2.u4
3.12
6,53
1.96
1.18
3.54
1.88

4,25
1.22
o, 24
1.76
2.69
1.69

.98
1.00
0,37
1.R6
2,03

172.90
u,26
.60
311
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0.9915S
0,.QH230
06,99270
0.68774
0.96062
n.Q99178
n_ Q7594
n,9G287

0,99112
n,98207
n,68382
0.96056
0.,99132
0.77525
0.N9hub

N.83324
0.98287
0,672SR
0.96003
0.97a7¢#
0.,0B657

0.R3193
0.98277
0,h6610
n,05970
n,Q7456

0.0S131
0,97761
n.6541R
0.97423
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A3

4.75608

S.10627

N_791R

n.7520

nh
ores
cine

nh
nres

nh

~N WV

whnc

>

4,384142
0.027340
=0,0N0N237R

=RB.627541
4.611230
0.010499

=5.271856
a.718541

n_3I9S874
N.N0KLEAT
N.000KS0O

N, u585S9
6_NNU3IRS

n.a86729

11.07
043
1u4

1na?
2.%9
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n.n3719S
h.63236
n,62900

n.NNGAR
0.N0ABR

n.,n0000



191

=) Analyse statistique des modeles B et EE:

DATE 1987
S0, 0OF NDES,= 33 NO, OF VARIAHBLES= 15

vak, TOEMHT, ME AN - STD, DEV, MIN MA X
Clin 1 6,RURS 1.93R45 4,0000 10,0000
PH ° 7.24°24 1.,85456 4,0000 10,0000
Cuut 3 36,3000 5.90884 26,0000 45,4000
TEMP 4 50,7576 13,52782 30,0000 70,0000
EXT S 2R.901R 10,09138 11,1700 48,4500
CIPH A 49,2121 18,12243 25.0000 B1.0000
cicu 7 246,P784 75.81577 140,5000 408,6000
CITE K 33,1818 124,77992 175,0000 S8S,.0000
PHC U C] °64,5030 87.60915 140,5000 443,0000
PRTE 10 36R,3333 1ad4,91197 175,0000 700,0000
COTE 11 1Rh2,435GU 619.32210 955.5000 3101.,0000
cle 12 50,5455 27.02209 16,0000 100,0000
Pe 13 5%.7879 P6,63007 16,0000 100,0000
cur? 14 1351,5464 419,51610 676,0000 2061,1600
TER 15 271-3,7479 1377 ,85387 900,0000 4900,0000



CORRFLATION CObFEICIF S

1 ? 3 q S I3
CIn (22 cour TEmP ExT riep4
PH 2 o=0,.1112
COUT R =0, 2093 4, 1509
TEMP N =0, 1742 0.02%8 0_,257°
Fx1 S =0,3725 g, kAT72  0,.3523 0_1R0S
CIPH 60,7224 0 ,S5THR6E =0_,0R73 =0,1460 (,2760
CICH 7 0, Rd12 ~n,un62 06,3340 =0,0353 =0,1916 0,.5332
CI1TE Koo0,6803 «0,0993 09,0108 0.5729 =0,1982 0.4607
PACH 9 <0,2071 0, Ah06 N K19 01685 00,8726 0,393
PHTF 160 ~0,2179 a_6934  6_.2994 0.7176 0,.720S 0.260S
CaOTE 11 «0,2373 00,1112 C.5617 Q.8B54 0_3199 «0_1460
ci2 12 0.9944 «0_,00913% a0 1R2R =0_1872 =n,3444 n_, 7264
PH?2 13 =0, 1353 0_,99d%  n_1709 00,0476 00,8657 00,5519
COP2 14 <G, 2170 61639 10,9976 0,266k 00,3579 <0 _nkAnH
TE2 1S =9.1940 ¢, 0367 0,2675 0.9955 0.°2062 =0.15248
NDATE 1987:13:
7 B 9 10 11 12 13 tu 15
cico ClTE PHCO PHTE COTE cle PH2 cne TER
0.6598
N,1161 =0,0740
-0.05879 n.3088 0.7130
0,1198 0,4305 00,4329 00,7057
0.8477 0.6R30 «n 1769 =0,1893 «0_2097
-N.0512 =0,1101 0O.8690 n.7058 00,1369 =-0,1137
0,3239 0,011 N.6304 00,3169 00,6718 =n_,1900 1,1846
-0.0514 0.5500 0,1879 o0,7282 0.,8B91 -0,1750 00,0674 0,2777

192



MODEL 1 é

S.h. OF Y (AR,

DE

1¢

20

S EXxY =

SE

3.60K09

3.5128%

3,444d4

10.,0913R

Kexo

0.%2R1

0.9281

0,9272

CIN
PH
couTt
TEMP
Clex
crco
CITE
PHCN
PHTE
COTE
cle
PH2
cne
TE2

CIN
PH
cour
TEMP
ClPH
c1co
ClTE
PHCO
rOTE
€12
PH2
cnz2
TE2

PH
Cout
TEMP

11
12
13
14
15

EWN O

13 1a 1S

PEG COELFF

~43.520105
=2.1BA6S6
4,4€3303
1.661558
-1.3302°24
0.1970413
-0.098591
n,0235694
0.167106
0.0927486
0.n14517
0.137532
-0.537107
-0.080146
0.006380

-43,R26360
-2.183171
4,555189
1.630004
-1.3103%7
0.193384
«0.09R3S57
0.023346
U.16R72S
0.0145R9
0.13328S
-N.536031
“N. 079341
0.006885

-54,937967
4.925425
4.727865

-1.290961

SE uF CNEFF

4693711
4,311605
1.842302
0.7301067%3
0,.202962
0.006697
0.028639
0.07032¢9
0.027251
0.010306
0.2U4624UR
0.268787
0.u2R199
0.005475

4.569550
4.70128°2
1.76833S
0.686553
0.194S61
0.0664R860
0.027686
0.066726
0.010010
0,239168
0,261493
0.0273AR%
0.005331

4.546601
1.722211
0.671937

DATE 19AT7:

0.4R
0.97
2.62
1.91
0.99
1.52
0.84
2.53
1.46
0.58
2.05
2.92
1.29

1.08
2.75
1.92
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417

0.99509
0.99510
0.99657
0.99583
0.96993
0.98409
0.96814
0.98929
0.97391
0.99092
0.990R]
0.99210
0.99709
0.992RS

0.99509
0.99403
0.996u47
0.99553
0.96898
0.9840S
0.96769
0.9887¢2
0.99087
0.99077
0.9920AR
0.99708
0.99285

0.99u79
0.996u42
0.99551
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22

£.37111

3.34942

3.3618%

0.9264

0.90°43

n.9202

CIprH
Ci1cn
CITE
PHCH
coTE
cle
PH2
cur?
TE?

PH
cour
TEMP
CleH
cica
CITE
PHCO
COTE
PH2
coe
TE2

PH
cour
TEMP
C1PH
cIico
PHCO
CNTE
PH2
cn2
TER2

cnul
TEup
Clen
cica
PHCO
COTE
PH2
cor
TE2

O~NILEWNVO

1t
13
14
15

3
4
6
7

0

Fe)

11
13
14
15

0. 1602352
-0,110433%
0.027203
0.168197
0,0105RYy
N.04Ad561
-0,5%4d6sh20U
=0,0749993
0,00Kn30Y

~50.AS4348
1.568779
n,6U7455
-1.34%223
0.179016
=N,0932990
n,0215Q7
0.170348
0.015143
-0.,532324
=0.N80UI3
0,007164

-49,98083S
4,645365
4,240313

-1.101018
0.194450
=N,072697
0.168581
6,012576
-0.542310
-0,075273
0.00709S

-39,995810
4.,d24749
-0.975116
0,275246
-0,086359
0.2038R6
n,012075
=0.345754
-0.,07987S
0,005981

0,1A801RS
0.035K8214
N.026369
0.065417
H.009K13
0.131156
n.255547
N.026R51
0,0052°217

4,329729
1.669638
0.h3R7R6
N,170091
n.na62HKY
0,0625u93
0.063724
0.009513
0,247164
0.026240
0,005045

4,300915
1.5H8616
0.566736
0.1A8024
0.03376R
0.063279
0, 008959
0,245326
n.,02%3u42
0.005011

1.585134
0.556513
0.151004
0,031193
0.0S43R2
0.008960
0.165145
0.025072
n.004922

1.08
2.617
1.94
1.16
2.15
2.66
1,40
2.21
2.97
1.42

2.79
1.75
1.82
2.7¢9
3.75
1.34
2.09
3.19
1.22
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0.96523
0.98097
0.9687S
0,.98871
0,99087
0.,970u8
0.99203
0,9970#
0.992¢€5

0.994u49
0.9963S
0.99524
0.96262
0.97113
0.96490
0.9686A1
0.99069
0.99184
0.99707
0.99265

0.99449
0.99602
0.99404
0.96219
0.946S1
0.9BBS9
0.98964
0.99182
0.99690
0.99265

0.99597
0.99377
0.95285
0.93686
0.98u48
0.98961
0.98182
0.996R}
0.99232



25

26

2t

2Y

3.39477

3.4u074

3.53%1RS

3.5R374

3.5R629

3,76053

0.9151

0n,909p2

0.9005

0.8936

0.8BB895S

N.8742

Cntiy
TEI.‘p
CIPY
cIco
PHC N
CaTE
PH2
cnz

couy
CIPHn
cico
PHCD
COTE
PH2

cn2

couTt
ClPH
ciIco
PHCO
PH2
coe

cour
rico
PHCO
PH2
€02

couTt
cIco
PHCO
cne

0

=50.687644
N.29R7AR(0
~0.u27292
n,254e2s
-0.03492¢2
n.197672
0.013548
=0.315349
=N, 07R520

-54.539950
3,R43993
0.240259

-0.N81328
0.167457
0,002016

-0,280517

-0.063209

=46,060202
3.428488
0.207032
-n.077261
0.186820
-0.265380
=-0.055756

-33,072077
3.043564
-0.035342
0,1799990
-0,150779
-N.054012

-41,917857
3.,140706
-0,03u761
0.122803
-0,049653

12.282121

1.397373
0.32Qu3]
0.1514092
N.,031455
N.054674
0.00898%
G.164933
N.02S5298

1.579502
0,153158
0.031795%
0.054838
0.001303
0.164851
0.022635

1.597735
N.155R40
0.032490
0.056289
n.1648919
0.022703

1.594R43
0.009014
0.0S6R82
0.147RSR
0.022999

1.593129
0.009002
0.009528
0.02261t4

2.69
1.30
1.68
2.70
3.62
1.51
1.92
3.1

2.43
1.57
2.58
3.42
1.5%8
1.70
2.77?

2.15
1,34
2.3R8
3.32
1.57
2.U6

1.91
3.92
3.16
1.02
2.35

1.97
3.86
12.89
2.20
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0,99596
0.941R87
0.95222
0.93668
0.9RU30
0.98942
0.9A142
0.996R0

0.99575
0.95198
0.93633
0.94397
0.,08R292
0.9RORQ9
0.99590

0.99563
0.95113
0.93576
0.98397
0.980R2
0.99570

0.99548
0.14061
0.98384
0.97423
0.99549

0.99546
0.13717
0.42324
0.99553



30

31

4,05785

S.00772

0,8usu

0.7614

cien
PHCO
cae

cico
PHCOD

PHCO

7
9

=0,032129
0.119811
=N.005257

1n,99R398
=N.039520
N.10a4R4

?.315951
4.3190513

0.009335
0.009846
0.002159

0.009526
0.0n82uu

0.0110105

3,44
12.15
e.ud

4,15
12.67
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0.11776
0.40609
0.46112

0.01348
0,01348

0,00000



c)

Analyse statistique du modele C:

nNO .
VAR,

CIN
FH
coul
TEMP
Gomm
CIPr
Clco
CITE
PHCO
PRTE
CUTE
cle
PP
Co2
TE?
LGAM

NF ORS.= 33

IDENRT,

ME AW

6.RiJRS
7.2424
26.3000
S0,7576
17.2515
40,2121
2Uh,275R8
343,1R1K
264,.,5030
36R,3333
1862.,4394
50.54d58%
55,7K79
1351.5464
27S3.7479
2.7259

NO, OF VARITARBLES=

5Th. DEv,

1.9384%
1.85uS6
S.908Ru
13,52782
9,7R684
18,12243
75.81577
124,7799¢2
B7.6N0918S
144,91197
649,32210
27.02209
2h.69007
419,.51610
1377,H853927
0.,4R8503

16
MIN

4,0000
4,00n0
26.0000
30.000¢0
S.u4500
25.0000
140.5000
175.0n00
140,5000
175.0n00
955.5000
16,0000
16.0000
676.,0000
300,0000
1.6956

197

DATE 1987:

MA Y

10,0000
10,0000
45,4060
70,0000
53,0500
81,0000
408.6000
585.0000
4a3,0000
700,0000
3101,0000
100,0000
100,0000
2061.1600
490p0,0000
3.9712



COPRELATTION CHEFEICIFATS

Pt

cant
TEND
Garie

Crey

CICH
ClIE
PHCH
PuT
Culk

ci2
P2
cn2
TE?
Lieav

1
ClIw

=-t,1112
-0 ,20493
-0, t7u?
-i) 5484

n,1224

€ 8412
C.nBN3
=u.2071
LA WA
-n.2373

1.,49944
-0, 1353
=0,217¢
-t 1Yadn
- .63066

7
cico

0.6596
a,1161
~(1.0579
0.1198

0.H477
-0.051%2
0.3239
-0.0514
~0.3141

l 3
P Cuut

0H.1509

PRIEL 0,272
~0.2867 0,a714
0,.57dh <0, 0RT73

-0, 0d62  0.3340
-0, U993 0n,0108
H, RANA A1.~189
Y.n2%a 0 ,29094d
0. 111° 0,hb17

-0,0913 =0,1R2K
0,9948 1709
D.163Q (.9974
0,047 06,2678

=11.3204  0.5366

DaTE

& Q
CITE PHCO
-0,0740

0.30R8 0,713
0.430S 0.4329

0.6830 «0,.1769
-0.1101 0.8690
0.0111  0,6304
0.5500 0,1879
-0.4302 0.0184

a 5
TE P Gavry
-l NUPYH
e, 1460 =0G.9K850
=0.1353 =0,2795
00,5729 =0.,4?10
0.16R5 0,041
06,7176 =0,.201%
G .HBESE  0.1676
-0,1572 =0.5468
n,0476 =0,2178
0.26060 0,4707
1.,9955 =n,0314
0.,0516  (.9446
1997:13:
1o ()
PHIE CNTE
0.7057
-0.,1893 <u,2097
N,7058 0.1369
00,3169 02.6718
0.7282 0.8891
-0.,1779 0.2733

Cren

0.6332
04607
n, 34913
n,260S
=0.14h0

0.7266
0.5519
=0,.0R46
-0G.1528
-0,7279

12
Cle

-6.1137
-0,1900
-0.1750
-0.6415

13
PH2

0.1846
0.0674
-0.2983

14
Cae

0.2777
0.5327
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TE2

0.0605



SODE L 1 I

S.i). UF Y (VAK,

"E

19

20

N
n

clu
DH
cout
TE M0
[sp X5
cicon
cITe
PHC
PHIE
Core
cie
PHZ
cee
T2

Ciwn
cout
TEwp
CIPn
cice
CITE
PiCY
PHIF
COre
e
PH?
ca2
TE2

CIw
cCnnTY
TE P

k=

ot —

CER COEFF

1.917172
0, 06525R
N.031598
n,nun23e
-0,0063544
=N,N06745
-3,003%842
0.002%13
=0.N01096
~N.001591
-0.000303
-0,01229%
0.001794
N.u003654
N.000051

2.N2u278
9.060286
n.000205
=-0.006325
-0,006074
-0.003857
n.nn283y
-C.000n889
-0N.001559
=0.00030S
-0.012299
n,n03958
a,000521%
0.00004S

1.923326
0.061536
n.u43721
=6.N01904

SF NF COLFF

0.3179564
N.232717
0.12479%
0,009462
0.013749
N,00451A
0.001940
0.00476%
0,001846
0.000698
N.016681
0.,018208
0.001910
0,000370

0.305356
0.12109u
n. 008103
0.,011499
nN.004396
0.001R77
0.00¢130
0.0017A~7
0.000679
0.,016240
n,012137
0.00182R
0.000356

0.297599
nN.118021
0.032565

T

n.21
0.10
0.39
0.13
0,49
0,85
1.45
0.23
0.92
0.43
0,74
0.10
0,34
0.14

0.20
0,41
0.13
0,53
0.A8
1.51
0,22
0.94
0.4%
0.76
0.25
0.34
0,13

0.21
0.41
n.06

199

0,99509
0.99510
0,99657
0.99533
Nn,94993
0,9R4NQ
0.96814
0,984929
0.97391
0.99092
0.990AR1
0.99210
0.99709
0.992AS

0,99495
0.9965¢
0,99SR2
0.95925
0,9Ru07
0.96774
0.98649
0.97301
0.99091]
0.990K1
0.98314
0,99699
0,99268

0,99u%4
0.99654
0.,99133
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22

24

0,22h46

6.22150

N.21694%

n.8569

0.8566

n.A5k2

CIPH
€1cn
CITE
PHEN
PHITE
CNTE

PHP
cn2

CIi
couy
clpH
cirn
CIT¢
PHCN
PHTE
fOTE
c1e
PH2
cne

cour
CIPH
cicn
CITE
PHCD
PHTE
COTE

PHP
cue

chor
CI1PH
clcn
CITF
PHILC
rnTE
cie
P2
cne

xX N

DL DN N—D

w -

14

13
14

«0.N06293
-0.003911
0.00°820
~-NHh.000926
-N.001563
-N.000297
-“0.012115
n.003294
0.000632

1.908227
n.06271%
0.N&6ATY
-0.006327
~0,003357
n.002751
-0.000317
=N, 0017014
-0,0005%29
-0.012070
0.003419
N.a00580

2.191389
0.04269%
-N.N05467}
-N.,00347¢2
0.002820
-1.,000376
-n, 001717
-0.00033G
-N,00923H
N.00331HK
0.000706

2.212289
N.0L2349
-n,005554
~0.00355¢
n.n02R20
“0.0018p2
=0, 000310
-0, 0090R9
A.0n0127%
0. 000500

n.011087
n.00U2K7
n,003R27
0,004017
0.001723
0.000659
n,.015774
n,011697
N.00178"

nN.289781
nN.,INRG10
0.N10806
0.00U0 kK
0.0013562
n.003918
0.001561
0.000360
0.015376
n.n11223
0.00153R

nN.105149
nN,0101u0
n.0n3575
0.001296
n.0N3R2S
0.001525
0.,000349
N,007R9R
nN.N10964
0.001500

0.102981
0,009924
0.003486
0.001269
0.0n13/7
0.000325
n,0n771%
0.007348
0.001u12

0.57
0.92
1.5¢
0.23%
0,97
0.45
0.77
n.24
n.35

n.22
n.u3
0.59
0.95
2.02
0.23
1.09
N.°1
0,78
0.30
0.44

0,41
V.56
0.97
2.18
0.26
1.13
0.97
1.17
0.30
0,47

0,41
0.5%
1.02
°.2?2
1.34
.96
1.1R
6.17
0.43
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0.95R3%2
0.98392
0,96762
0.Q8hu2
0.973n0
0.990R4
0.99074
0.9R274
0.99699

0.99492
0,99613
0.95821
0.9A314
0.94455
0.98640
0.96867
n.97076
0.99n72
0.98214
0.99615

0.99603
0,95463
0.97913
0.94135
0.98633
0.96860
0.97029
0.96634
n.98211
0.99613

0.99603
0,95454
0.97894
0,94135
0.96387
0,9n0697
N.96616
N.96166
0.99581
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1.22
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5,71
0.97
1.58
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3.28
6.49
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3.31
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7.40
h.95
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0.99600
0.90875
0.9778%
0.93703
0.91479
0,95945
0.96603
0.99540

0.90745
0,97534
0.,93648
0.91458
0.9%945
0.96385
0,75131

0.973a6
0.93641
0.57269
0.94216
N.9A272
0.95118

0.96826
0.69492
0.510d0
0.96193
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0.66540
0.u42503
n.607u8
0.11847
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ANNEXE E

Caompilat:icn des recsultate pour le modele C.

experience # Camma (y)
i )5 &
E 16.0
Z 8.7
4 Rip (=
< 13sC
3] 12,2
7 53.1
g 22T
e 12,0

10 10.5
11 14.8
e 20.0
1z 5.8
14 EEpt
15 11.1
16 10.2
17 20.9
18 Wos
e 21.9
20 11.8
P 12.3
o 18. %
235 12.1
z4 16.3
23 15.1
28 iB. 3
27 122
=28 8.8
22 1B8.0
0 1.0
a1 B.6
2 14.1
33 18.5

Tableau El. Compilation finale des résultats pour le
modele C.



ANNEXE F

Calcuis d'Y et de y avec et sans recircula-

tion d 'eau blanche des usines échantillonnées.
Usine I:

AVEC RECIRCULATION:

consistance = 2.66 % consistance = 22.06 %
debits =3395 (/min —s THUNE L Sgepits = 409 (/ min
2148 kg résines/] 571 kg résines/j

débits = 2985 1/ min
1531 kg résines/j

Y(7Z) = 100 (1 - 571/2148 ) = 73.4 %

Le débit de la phase ligquide & la sortie
gde la presse est de 319 1/min & une concentration de 356.1
mg/1 {(ceci est la concentration des reésines & la sortie de
la presse qui est égale & 1la concentration du filtrat.
Cette hypothése est basée sur le résultat de la figure 44).

Ce gui donne 164 kg de reésines/jour.

Yy = (S71-164) /7 164 = 2.48
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SANS RECIRCULATION:

eau recyclée A THUNE

I e3u recyclée B
eau + pdte B L__ l eau + pate ] pate lavee
fittrat
a) eau recyclee;
debit £l 7 du debit#*[]
(1/min) (mg/1) (mg/1)
eau blanche (cuvier
primaire): 2144 156.3 108.5
eau blanche reguliere: S95 156.3 30.1
filtrat recycle: 23 356.1 14,2
tamis: 226 1347~ 8.7
3089 1/min 251.5 mg/1

*= Non—-mesure, calcule par difference.
La concentration moyenne de 1 ‘eau recycleée est de 251.5 mo/l.
La guantiteée totale de résines dans 1 'eau recycleée =
2089 1/min * 251.5 mg/1 ¥ 0.00144* = 1119 kg resines/jour

B5) eau non—-recyclee et péate;

- eau non-recyclee: (eau totale — eau recyclee)
donc , 3305 1/min - 3089 1/min = 216 1/min & une con-

centration de 251.5 mg/l.
La quantite totale de résines :
216 1/min * 251.5 mg/1 #* 0.00144 = 78 kg reésines/jour

1= Facteur de conversion
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J'ai fait 1 "hypothése que 1 eau non—-recyclee et 1 eau
recyclee so’i 2nt en equilibre (au point de diffusion
des reésines) donc qu’ils auraient la méme concentra-
tion.

- pate:

La quantite totale de résines dans la p&te est connu par

difference; 2148 - 1119 - 78 = 951 kg resines/jour

Le calcul d’VY ;
Hypotheses: - Aucune fibre ne se retrouve Qans le filtrat.
= Le rapport de volume (eau recyclee/eau
totale) est le méme pour tous les éecoulements

de la presse.

Fourcentage du deébit d’'eau recycleée: I08%9/3305 = 0.935 .
Auvtrement dit; 1 'eau recyclee est egale a 23.5%4 du volume
totale de 319 1/min.

Fourcentage du débit d’'eau non-recyclee: 216/3Z05 = 0.065
La guantite de reésines & la sortie de la presse venant de
1l 'eau recycleée est de : .935 ¥ J19 1/min & une concentra-

tion de 251.5 mg/l ce qui donne une quantiteé totale de 108

kg résines/jour.
¥ (Z) = 100 ( 1 - (571 - 1083/(2148 — 1119)) = 55.0%

La quantite totale de résines dans 1 ‘'eau avec un deébit de

Z1%9 1/min et une concentration de 35&.1 mg/l1 est égale &
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164 kg résines/jour.

Bn fait 1 'hypothése que la concentration
de 1 'eau blanche recyclée ne change pas & la sortie de 1la
presse c ‘est—-a— dire 251.5 mg/1.

Ce qui donne une guantiteé totale de 108 kg résines/jour.

571 — 164 kg reésines/j

164 - 10B kg résines/j

AVEC RECIRCULATIDN:

consistance=8.07 % consistance =25.77 %
BELOIT _ . Lo
débits = 3532 {/ min —— ——> débits = 1106 |/ min
4146 kg résines / j 2457 kg résines / j

l

débits = 2426 | / min
1689 kg résines / j

Y (#) = 100 ( 1 - 2457/41446) = 40.7%

Le calcul de y:
N"ayant pas 1la concentration des résines dans le filtrat,
j'ai d& 1 ‘'estimer par le biais de la guantité totale des

résines obtenue par différence. Avec une quantité de
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resines égalant 1689 kg/jour et un deébit de 2426 1/min  on
trouve une concentration de filtrat égale % 473.5 mg/l.
Un débit de 821 1/min & la sortie de la presse donne

S72 kg reésines/jour.

SANS RECIRCULATION:

J BeELoiT ]

eau + pdte > > eau + pate
[ S

eau recyclée > eau recyclée ]

pate lavée

- 4{

filtrat

La guantiteé d’ 'eau blanche recyclée a eété calculée en sous-
travant la guantité de résines se retrouvant & la sortie du
raffineur primaire de la quantité & 1 ’'entrée des presses
Eeloit.
4146 kg/ji — T094 kg/3i = 1852 kg/j]

L 'estimation de 1052 kg/j est trés conservatrice parce
qu ‘on suppose que treés peu de résines sont extraites par la
suwite entre la sortie du raffineur primaire et 1 'entrée de
la presse.

Le deébit recycleé est le deébit & 1 ''entreée de la presse moins
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le débit & la sortie du raffineur primaire,

JI532 1/min - 625 1/min = 2907 1/min
ce qgui repreésente 0.8%95 du volume liquide total.
La concentration de 1 ‘eau blanche recyclée est de

251.% mg/l.

La quantité de reésines & la sortie de la presse venant de
1 "eau recyclée est de

0.8925 ¥ 821 1/min * 251.3 mg/1 * 0.00144 = 266 kg/J

Le calcul d’VY:

(2457 — 266) kg/Jj
Y = 100 ( 1 - } = 29.2 %
(4146 — 1852) kg/j

Le calcul de y:

(2457 - 572) kg/j
y = = 6.16
(572 - 266) kg/i
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