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RESUME

La couleur est un critére de qualité déterminant pour les cartons blancs couchés
destinés aux marchés des emballages de luxe ou autres spécialités. Afin de maintenir
leur compétitivité, les producteurs doivent respecter les strictes exigences en matiére de
couleur et de blancheur de leurs clientéles, tout en minimisant les pertes pour causes de
non conformités du produit.

Or, la maitrise de la couleur des cartons composites est difficile, surtout
lorsqu’elle est effectuée de fagon encore manuelle par 1'ajout de colorants correctifs. Tel
cst Ic cas & Temboard, Ic partcaaire in
(pates et additifs chimiques) des cartons trois couches produits sont particuliérement
nombreux et leurs proportions varient significativement suivant les fabrications. Les
variations dans la composition apparaissaient comme des causes possibles de
dégradation de la blancheur et de la couleur de ces cartons et nous avons cherché i
confirmer expérimentalement cette hypothése.

Le projet a porté dans un premier temps sur 1’identification des composants des
cartons qui peuvent influencer la couleur et sur I’étude de leurs effets. Pour maximiser
I’expérimentation en usine et tenir compte d’un nombre élevé de facteurs (8), des
méthodes statistiques ont été employées (plan fractionnaire de niveau IV). Les résultats

nous permettent de conclure que les proportions de la Pate Chimico Thermo Mécanique

Blanchie (PCTMB) et de trois agents chimiques dans la composition de la couche



intérieure ont un effet déterminant sur la couleur et la blancheur. Ces différents
composants contribuent 4 donner au carton une teinte jaune.

Pour corriger la couleur du carton produit, I’usine ajoute des colorants (de teintes
bleues et roses) dans la couche intérieure de ses cartons. Des échantillonnages prélevés
dans des conditions d’opération connues, couplés 3 des essais er. laboratoire, ont permis
dans un deuxiéme temps de mesurer I'influence des colorants. Les résultats démontrent
I'efficacité correctrice du colorant bleu et servent de base pour le développement d’un
modéle empirique de sa rétention sur la table de formation. Toutefois, le comportement
du colorant semble €tre influencé par sa concentration et celle des fibres dans la
suspension. 11 demeure que I'ajustement de la composition des mélan

une solution alternative au probléme de couleur.



ABSTRACT

Colour is a critical quality factor of white-coated paperboards used in luxury
packaging and other specialities markets. To maintain their competitiveness, producers
have to meet customers stringent colour requirements while minimising their production
losses due to off-specifications products.

Mastering multi-ply boards colour is a difficult challenge, particularly when it is
done by adding manually corrective dyes. This is the case at Temboard, our project
industrial partner. In this mill, components (pulps and chemical additives) of white-
coated three plies paperboards produced are especially numerous and their proportions
vary significantly depending on grade fabrications. We tried to demonstrate on an
experimental basis that variations in the composition can cause brightness and colour
degradations for Temboard paperboards.

Therefore, in a first phase, the study deals with the identification of influent
components on the colour and brightness of these paperboards and the quantification of
their effects, To maximise experimental mill work and to take into account a high
number of factors (8), statistical methods were used. Results lead to the conclusion that
proportions of Bleached Chemico Thermo Mechanical Pulp (BCTMP) and three
chemical additives in the composition of the filler ply have a determining impact on
brightness and colour. All of them contribute to yellowing.

In a second phase, samples taken under monitored operating conditions, coupled

with laboratory trials, made it possible to measure dyes influence; the mill add corrective



dyes (blue and pink hues) in the filler ply of its boards to adjust the colour of finished
paperboard. Results show that blue dye addition is an effective means to compensate for
colour variations and were used as data base for the development of an empirical model
of dye retention on the filler ply formation table. Dye behaviour seems to be influenced
by concentrations (dyes and fibres) in the suspension. Rebalancing mixture furnish

composition appears as an alternative remedial action solution to solve colour problem.
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CHAPITRE I

INTRODUCTION

1.1 Présentation du projet

1.1.1 Problématique et contexte

La couleur est une caractéristique de qualit¢ parmi les plus importantes des
cartons blancs couchés. Leurs futures utilisations comme emballages, couvertures de
luxe ou autres spécialités, obligent les producteurs & répondre a4 des spécifications de
couleur strictes et personnalisées imposées par les clients. Toute non conformité de
couleur étant synonyme de perte de production, les usines doivent donc minimiser de
tels rejets si elles veulent maintenir leur productivité.

La couleur dans le systéme (L, a, b) est souvent mesurée en continu sur machine.
Les informations sont transmises en permanence a 1’opérateur de contrdle via le systéme
de gestion de la production. Mais dans I'industrie papetiére, le contrdle de la couleur
s’effectue encore en général de maniére manuelle. Lorsque Ia couleur varie, les valeurs
mesurées s’écartent de la fenétre de spécifications et c’est 1'opérateur de contrble qui
corrige la situation en agissant sur les vannes d’introduction des colorants réduisant ou
augmentant le débit en fonction des variations observées. Pour ajuster son nouveau
débit, il se base sur des corrélations empiriques ce qui entraine imprécision et souvent
plusieurs itératicns pour atteindre I’objectif. Ce contrble manuel n’est pas satisfaisant et
a des conséquences sur la variabilité (CLEMENT, 1997a) et le taux de rejets pour non

conformité de Ia couleur.
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Dans le cas de Temboard, le partenaire industricl du projet (présenté au
paragraphe 2), les fluctuations de couleur du carton trois couches fabriqué proviennent
en particulier des variations dans la composition de sa couche interne. Celle-ci est faite a
partir de pate chimico-thermo-mécanique blanchie (PCTMB) produite par Tembec.
Cette pite a haut rendement garde encore une grande proportion de la lignine contenue
dans le bois. La forte présence de lignine donne a la pite une teinte jaune qui, si elle
n’est pas compensée, entrainera des problémes de couleur au niveau du carton fini. Elle
contient également les cassés désintégrés , c’est-a-dire les cartons fabriqués ne
répondant pas aux spécifications et remis en suspension, et les rejets provenants des
couches extérieures. Elle est ainsi composée d’un mélange de pites kraft et PCTMB.
Plusieurs additifs chimiques y sont également incorporés pour diverses raisons que nous
explicitons dans le chapitre 2. Le pourcentage des différentes natures de pites utilisées,
ainsi que la proportion d’additifs chimiques, évoluent constamment entrainant des
variations de couleur.

Le contrdle de la couleur par I'ajout de colorants se doit donc d’étre efficace
pour éviter les rejets de papier ne répondant pas aux normes de qualité qui pourraient
affecter la productivité de ’'usine. Mais pour développer un contrdleur efficient, il est
auparavant indispensable de connaitre les variables influentes sur la couleur. Celles-ci

seront alors prises en compte dans I’algorithme de couleur du futur contrdleur.



1.1.2 Objectifs

Ce projet vise & identifier les variables de composition du carton qui influencent
la couleur et A quantifier ou modéliser leurs effets. Parmi ces variables, on distingue les
différentes pates, additifs chimiques et colorants utilisés. Les colorants, dont la fonction
est de corriger la couleur de la péte pour assurer au futur carton les spécifications

requises, seront évidemment étudiés avec une attention spéciale.

Les objectifs sont :

. Rechercher les variables de composition influentes.

° Quantifier leurs effets dans le systéme de mesure de couleur (L, a, b).
s Eiudier particulitremeni I'impaci ¢i ié comporiemeni des coloranis.

1.1.3 Plan de travail

Les travaux ont été menés pour satisfaire aux objectifs définis précédemment .
Une premiére étude a permis de déterminer quelles sont les variables de la composition
de la pate qui influent sur la couleur et de quantifier leurs effets. L’expérimentation a été
menée en 2 étapes; d’abord en menant un plan statistique intégrant ’ensemble des
variables et ensuite en étudiant individuellement celles qui ont été jugées influentes. Une
deuxiéme €tude, bas€e sur un suivi des conditions d’opérations sur la machine, a été
centrée sur les colorants afin qu’elle puisse répondre au troisieme objectif : juger de
I'impact et du comportement des colorants.

La partie expérimentale du projet s’est effectuée a l'usine Temboard 2

Temiscaming. Les travaux ont duré 7 mois, de février & aofit 1997. Les premiers mois



ont été consacrés i la compréhension du procédé de 1'usine et a I'élaboration d’un plan
d’action pour mener les expériences. L’expérimentation qui a suivi (avril — aotit 1997) a
été menée conjointement avec David Amelin, éléve ingénieur de I’Ecole des Mines
d’ Albi (France) qui participait & un programme d’échange international.

1.1.4 Organisation du mémoire

Ce mémoire de maftrise comprend une introduction et une conclusion qui
encadrent la présentation des résultats de !'étude sous forme d’un article soumis i
publication. L’introduction justifie la pertinence du projet en le positionnant dans son

contexte industriel, définit les objectifs et apporte les informations sur la couleur et les
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résultats exposés dans le chapitre 2. Le contenu de I’article est retranscrit en totalité,
préalablement résumé en francais dans un sommaire, mais sa présentation a été modifiée
pour qu’il s’intégre dans le mémoire et réponde aux critéres de publication de I’Ecole
Polytechnique. Enfin, une conclusion générale souligne les apports des travaux effectués
au niveau de la méthodologie et des résultats, et aborde des pistes pour la suite de

I’étude.



1.2 Présentation de I’usine Temboard

1.2.1 Le groupe Tembec

Temboard est 'une des quatre principales divisions de Tembec Inc. Fondée en
1973, avec une seule usine & Temiscaming au départ, Tembec Inc. est devenue une
société intégrée de produits forestiers et compte présentement plus de 4000 employés.
Les principales installations de la soci€té sont toujours situées & Temiscaming, et elle
posséde également d’autres usines d’importance au Québec, dans la région de Gaspésie
et en Basse Cote Nord, dans le nord-ouest de 1’Ontario, ainsi qu’en Europe dans le sud-
ouest de la France.

Cette croissance trés rapide s’explique par la qualité de ses produits, sa capacité
d’innovation, une politique de vente agressive et une gestion des ressources humaines
moderne et participative qu’illustre parfaitement la mission de la société : « Notre but ést
de produire et vendre du carton qui fera de Temboard le fournisseur par excellence de
ses clients tout en se concentrant sur une amélioration continuelle de notre procédé,
notre produit et notre service ».

Tembec fabrique des produits du bois, de la cellulose pour usages spéciaux, de la
pate sans chlore & haut rendement, de la pate kraft blanchie, du carton blanchi ainsi que
des produits dérivés de la lignine.

1.2.2 L’usine Temboard

Produits fabriqués
Temboard est entré en exploitation en 1993. Cette division de Tembec Inc.

fabrique du carton blanchi haut de gamme et du papier couverture couché (bristol) dans



son usine de Temiscaming servant 4 des applications multiples: brochures, cartes,
couvertures, étiquettes, billets, emballages de luxe en particulier pour des produits de
beauté, cassettes vidéo ou cigarettes... Autant de spécialités pour lesquelles chaque
client requiert des spécifications particuliéres, ce qui demande a I'usine une grande
flexibilité pour limiter les pertes de non conformité de son produit.
Procédés de fabrication
La capacité de ses installations est de 140 00O tonnes par année de cartons
entiérement blanchis. L'usine compte un effectif de quelque 180 personnes.
La machine de Temboard, de marque Tampella, se caractérise par :
- une formation sur 3 tables. type muitiple Fourdrinier, rendant indépendant les
3 couches constituant le carton fini, qui permet la fabrication de cartons haute
qualité (cf. Figurel.1).
- un séchoir monocylindrique , cylindre chromé de 7 métres de diamétre, qui
assure un lissé supérieur au papier.
- trois coucheuses, deux traitants le c6té€ supérieur et une le dos du carton, qui
permettent de répondre a des exigences vari€es en matiére d’imprimabilité et

d’imperméabilité.
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1.3 La couleur

1.3.1 Introduction

L’attrait visuel et I’uniformité sont des critéres essentiels de qualité d’un produit.
Aprés sa fonction principale, son aspect est sans doute son attribut le plus important. On
peut méme affirmer que I’aspect d’un produit constitue un facteur psychologique en
rapport avec la performance attendue, son utilisation et sa durée de vie. Ce facteur
définit par conséquent I'appréciation de ce produit par ses futurs acheteurs,
consommateurs et utilisateurs. Les consommateurs s’attendent également a ce que tous
les produits d’un méme lot aient une apparence uniforme (CHRISMENT, 1994).

Si la couleur nous environne et nous conditionne, elle n’est pas une réalité
physique mais une interprétation par le cortex de perceptions venues de 'eil. Cette
perception différe certainement d’un individu a I'autre. En d’autres termes, le cerveau
construit une description symbolique de la scéne observée, en utilisant les informations
contenues dans les signaux visuels. Il n’y a pas d’image interne mais des associations de
symboles. En fait, ce processus est intimement li€ 4 1’éducation de notre cerveau dans la
prime enfance (CHRISMENT, 1994). En plus de ces facteurs psychologiques, notre
vision des couleurs est influencée par, entre autres, 1’éclairage, les conditions
environnantes, la dimension et la proximité des objets, le temps d’observation et I’état de
notre systeme oculaire qui évolue avec 1’age.

La couleur a seulement la propriété de réfléchir en partie certains rayonnements

électromagnétiques auxquels I'eeil humain est sensible. Le spectre des rayonnements

électromagnétiques dans Ia nature est trés large mais seulement une étroite zone nous est



perceptible : la lumiére. Puisque c’est le flux lumineux (la source) qui active Peeil, il
constitue le premier élément de la vision, I'ceil (I’observateur) en €tant le second. Le
troisitme élément qui intervient est ['objet qui modifie la répartition spectrale de
I'énergie issue de la source de lumitre. Ces trois €léments constituent le triplet

indissociable de la couleur MAC ADAM, 1981).

1.3.2 les espaces colorimétriques

Les espaces de couleur ont permis de définir la couleur par des nombres,
apportant de ce fait un critére de classification objectif. Ils permettent aussi de
représenter la différence entre les couleurs (MAC LAREN, 1982). Historiquement
I'avénement de la colorimétric date de 1931 avec la création du diagramme de
chromaticité CIE xy (cf. Figure 1.2). Celui-ci définit la couleur en termes de longueur
d’onde dominante, de pureté et de luminosit€ Y (x=X/(X+Y+Z), y=Y/(X+Y+Z))

(MINOLTA, 1994).
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Figure 1.2 Diagramme de chromaticité

De nombreuses études ont été menées pour quantifier les écarts de couleurs avec
ce systéme. Les expériences de Mac Adam (MAC ADAM, 1981) aboutirent a des
ellipses de perceptibilité, avec des axes et des dimensions qui varient considérablement
d’un point a ’autre du diagramme de chromaticité. La difficulté¢ d’interprétation de
données numériques aussi différentes a incité les chercheurs & développer des
transformations mathématiques de ’espace CIE pour tendre vers un espace uniforme en

écarts de couleur. En 1948 R. Hunter développa I’espace (L, a, b), transformation du
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systéme CIE basée sur I'idée des couleurs antagonistes (cf. Figure 1.3) (MINOLTA,

1994).
OARKER
Figure 1.3 : le systeme (L,a,b)
L =100*/(Y/Yo)
a=175%/(0.0102* Xo)/(Y/Yo) *[(X / Xo) - (Y / ¥0)]
b=70*/(0.0084 * Zo)/(Y/Yo) *[(¥ / Yo) —(Z/ Z0)]
ou:

X,Y,Z sont les valeurs tristimulus du spécimen.

Xo,Y0,Zo sont les valeurs tristimulus du diffuseur parfait.
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Le systtme de coordonnées (L, a, b), méme s’il n’est pas rigoureusement
uniforme, offre la possibilité d’évaluer les différences de couleur. Ainsi la distance entre
deux points sera calculée par une relation basée sur la projection sur I’axe de couleur
concerné. Le mode d’expression AL, Aa, Ab de couleur reprend le concept de base des
couleurs antagonistes (POPSON, 1996):

¢ rouge-vert (projection de I’écart sur I’axe a)

e jaune-bleu (projection de I’écart sur I’axe b)

AL exprime I’écart de clarté. Le signe de la différence montre le sens de la variation par
rapport a ia percepuon psychosensoriciie : vateur négaiive, écart vers le foncé, valeur
positive, écart vers le clair. De la méme fagon, Aa et Ab représentent respectivement les
écarts chromatiques rouge-vert et jaune-bleu. Les valeurs positives montrent des

tendances vers le rouge {Aa > 0) et vers le jaune (Ab > 0) et inversement. La différence

de chromaticité, Ac = +(Aa’+Ab?), ou l'écart total de couleur AE =

J(Za2+Ab2+AL2) donne information plus globale des variations de couleur. Mais pour

un contréle plus rigoureux de 1a couleur les tolérances individuelles Aa, Ab, AL sont
recommandées (POPSON, 1996); dans I’étude présentée les tolérances individuelles ont
donc ét€ privilégiées.

La simplicité de ce systéme fait que son utilisation pratique est répandue. Il est
utilis€ 3 'usine Temboard, partenaire industriel du projet. Mais d’autres systémes ont

ensuite été développés, en particulier les systémes CIE (L, a°, b) et CIE (L', C, h") en
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1976 (MINOLTA, 1994). Cependant, on doit préciser que ces systémes restent
approximatifs, c’est-a-dire que la corrélation entre distance métrique et écart visuel n’est
pas parfaite. Pour juger de la couleur d’un papier ou d’un carton, la précision des
syst2mes (L, a, b) ou (L, 2", b") est suffisante. Mais des industries plus exigeantes,
comme |’industrie textile, utilisent le syst¢éme de conformité CMC (Colour Measurement
Committee of the society of Dyers and Colourists) normalisé€ par la British Standard
Institution. Ce systéme reprend la base du calcul d'un écart de couleur dans le systéme
CIELAB mais on pondere les écarts de clarté et de teinte par des termes correctifs,

évalués empiriquement en tenant compte des recherches récentes en neurophysiologie de

est dans le systtme CMC figuré par des ellipses (CHRISHMENT, 1994).

1.4 La planification statistique d’expériences (CLEMENT, 1997)

1.4.1 Introduction

La planification statistique d’expériences est un ensemble d’outils et de méthodes
statistiques appliquées au processus d’expérimentation. C’est une démarche qui permet
de faire varier un nombre de variables de contrdles selon un plan dans le but d’évaluer
leurs effets sur une ou plusieurs variables de réponses mesurées. Les différents niveaux
de chaque variables sont appelés modalités.

Les plans d’expériences peuvent Etre utilis€s a différentes fins en particulier:

identifier des variables critiques, optimiser la conception de produits ou de processus,
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mener des études de caractérisation ou de résolution de problémes, étudier les processus
de mesures et d’instrumentation. Leur domaine d’application est donc trés étendu. Ils
restent pourtant peu employés, méconnues des ingénieurs et scientifiques en général ,
percues comme cofiteuses et dérogeantes au principe de ne faire varier qu’un facteur 4 la
fois. 1 faut souligner pourtant leur facilité de mise en ceuvre: les difficultés de
I’expérimentation statistique, dans le cas des plans de base, sont dues 2 la définition des
objectifs du probléme ainsi qu’au choix des variables, bien davantage qu’a I’application

d’un design statistique.

1.4.2 Les plans
Objectifs
Ces plans permettent d’examiner un grand nombre de variables qui agissent sur
un processus et de déterminer lesquelles ont un effet important sur la variable de
réponse. La méthode de planification statistique obtient ces informations avec un
nombre d’essais minimum, trés inférieur a2 celui nécessaire pour obtenir les mémes
informations avec une méthode traditionnelle faisant varier une seule variable 2 la fois.
Ces plans sont donc particuliérement adaptés a notre problematique
expérimentale : étudier un nombre important de variables (8 s€lectionnées) tout en
minimisant les essais.

Niveau de résolution
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Soit f le nombre de facteurs controlés, m le nombre commun de modalités de
chaque facteur, E le nombre d’essais 2 mener pour un plan factoriel complet pour étudier
toutes les configurations possibles sera :

E=m'

Dans le cas de notre étude avec 8 facteurs et 2 modalités, il aurait nécessité 2° =
256 essais et 512 essais avec un réplicat. Pour réduire significativement le nombre
d’essais dans le cas des plans de tamisage, on est obligé d’employer des plans
fractionnaires de niveau de résolution inférieur, en général de niveau IV (le plan
factoriel complet correspond & un niveau V¥). Ces plans confondent certaines
interactions mais distinguent tous les effets principaux, ce qui est I’important pour un

plan de tamisage.

1.4.3 Le plan utilisé a Temboard

Le plan de tamisage utilisé était un plan fractionnaire de résolution IV. Il a
permis de réduire a 32 le nombre d’ essais avec un réplicat (contre 512 avec un plan
complet). Le design du plan est détaillé dans le tableau 1.1. Les résultats du plan sont

discutés dans le chapitre 2 et détaillés dans I’annexe L.



Tableau 1.1

Design du plan statistique utilisé

N° | PCTMB | Comp.| CSF |Amidon] Alco. | AKD | Perc. | Bent.
1 - - - - - - - -
2 - - - - + + + +
3 - - + + + + ~ -
4 - - + + - - + +
5 - + + - - + + -
| 6 - + + - + - - +
7 - + - + + -~ + -
8 - + - + - + - +
9 + + - - - - + +
10 + + - -~ + + - -
11 + + + + + + . +
12 + + + + - - - -
13 + - + - - + - +
14 + - + - + - + -
15 + - - + + - - +
16 + - - + - + + -

16
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CHAPITRE I
INFLUENCE DES VARIABLES DE COMPOSITION
ROLE CORRECTIF DES COLORANTS ET MODELE DE

LEUR RETENTION

2.1 Sommaire

La composition d’un carton est souvent trés complexe. Un carton contient
généralement plusieurs types de pates, d’essences et de cuissons différentes. En plus,
pour optimiser la production ou pour améliorer les caractéristiques du carton fini, on
ajoute de nombreux produits chimiques dans la suspension de pates, préalablement i son
introduction sur la machine & papier. Autant les pates que les produits chimiques
représentent des facteurs qui peuvent potenticllement affecter la couleur du carton.

Or, pour mettre en place un contrdle efficace de la couleur, la connaissance de
I'influence de ces variables est importante. Le premier objectif du projet est d’identifier
et de quantifier les paramétres de composition qui modifient significativement la
couleur. A cette fin, on a simulé en laboratoire le processus de préparation et de
formation de la couche médiane, la plus susceptible de subir des changements de
couleur, a partir d'échantillons prélevés in-situ a I'usine. Pour cette recherche, on a dii

prendre en considération un nombre important de facteurs. Un plan statistique

d’expérience a €té choisi pour identifier les variables importantes parmi un nombre élevé
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de facteurs, d’autres sé€ries d’essais ont ensuite servi & confirmer et approfondir les
premiers résultats.

La premiére partie de I’étude met en évidence I'influence significative de
plusieurs €léments de la composition, tant au niveau des pates que des additifs
chimiques. Le pourcentage de PCTMB dans la composition et la quantité de certains
additifs chimiques influencent la couleur de la couche intermédiaire du carton. Il est
donc possible que la combinaison de facteurs défavorables, tel un fort pourcentage de
PCTMB et une quantité €levée des additifs chimiques influents entraine la production de

cartons dont la teinte serait déplacée vers le jaune. Dans ce cas, des actions correctives

comme 'aiout d'une guantité supérieure d

. 1
O antite sunerieure de Qrants ou ler

anilihraoe dec recettec de
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composition en fibres et additifs chimiques devraient étre envisagées. Dans la
perspective du développement d’un modeéle de la couleur, il est donc recommandé de

tenir compte de ces variables influentes.

A défaut de comprendre parfaitement les raisons souvent complexes de
variations de couleur, les résultats de la premiére partie de I’étude en sont I’illustration,
le personnel des usines réagit en ajoutant des colorants. Ceux-ci ont pour effet de
contrebalancer les fluctuations et de corriger la couleur du carton fini pour qu’elle
satisfasse aux attentes des clients. Si la premiére partic de I'article met en évidence
I'influence de certaines variables de composition, la deuxiéme étudie 1’action correctrice

des colorants. En effet, I'utilisation de colorants permet de modifier la couleur des
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cartons produits et de I'ajuster aux spécifications des clients. Cependant, cette pratique
est encore souvent manuelle et conduit a des variations de couleur importantes.

Dans le cas de Temboard, le probléme est d’autant plus aigu que la couche
intérieure du carton produit contient une proportion importante de PCTMB. Or cette pate
qui contient beaucoup d’él€éments lignifiés non enlevés lors de la cuisson, contrairement
a la pate kraft, a une teinte jaune marquée. Or, 'opacité des couches extérieures du
carton n’est pas suffisante pour masquer 'effet de la PCTMB contenue dans la couche
intérieure du carton. D’autre part, cela crée une hétérogénéité de la couleur de la tranche
du carton produit, la couche intérieure étant nettement plus jaune que les couches
extérieures faites de pites kraft blanchies. Cet €lément est loin d’étre négligeable et
constitue méme un gros inconvénient dans la vente du carton par rames aux imprimeurs.

Des prélévements in situ au niveau de la caisse de t€te et des eaux blanches, dans
des conditions d’opération connues, ont permis de corréler la quantité de colorants
introduits avec la couleur. L’étude quantifie la forte influence du colorant de teinte
bleue. Grace a ces mesures, associées a des bilans au niveau de la table de formation, on
a également pu estimer la rétention des colorants en fonction de la rétention de la pate et
des quantités de colorants introduits.

La deuxiéme partie de 1’étude démontre que I'ajout de colorants est un moyen
efficace pour compenser les variations de couleur. Cependant la rétention des colorants
serait affectée par les variations de concentrations (fibres et colorants) et une

surveillance particuliére est recommandée dans le contrdle des colorants.
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2.2 EFFECT OF FURNISH COMPOSITION ON THE COLOUR OF

A FINE THREE PLY PAPERBOARD AND REMEDIATION

(Submitted to TAPPI Journal, October 1998)

L.CABOS!, M.BERRADA?Z and J.PARIS!

1 : Ecole Polytechnique, Chemical Engineering Department, Montréal,
Québec, Canada
2 : Université du Québec en Abitibi-Témiscamingue, Applied Science

Department, Rouyn-Noranda, Québec, Canada

2.2.1 SUMMARY

An experimental study was performed in a Canadian mill to identify the components of
the filler pulp which may affect the colour of the paperboard, to quantify their effects
and assess the effectiveness of dye addition to the pulp as a remedial action to colour
variations. The experimental work was carried out in two phases. First, measurements
made on handsheets according to a factorial design showed that BCTMP improves
brightness and lightness while the retention co-factor, the sizing agent and the cationic
starch have negative effects on those properties. Those components also have a
yellowing effect on the filler ply. In the second phase, the effect of a blue dye added to

the filler pulp was determined using handsheets made from miil produced pulp. The dye
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should be able to mask the pulp components effects however, it could be also
advantageous to rebalance or modify some recipes. Based on experiments in the mill, an

indirect method was also devised to estimate dye retention in the filler ply Fourdrinier.

2.2.2 INTRODUCTION

Colour is an important quality parameter of fine white-coated paperboards such as used
for consumer products packaging and magazine covers. Stringent brightness and colour
limits are set by the customer, and off-specifications product represents production time
loss and must be mixed and reprocessed during subsequent production runs. Fine
paperboard is a speciality product characterised by short production runs of many
different grades which vary in pulp composition, basis weight and finish. It is not
exceptional for a mill to produce several hundred grades for almost as many customers.
Production flexibility and robust quality control are therefore paramount to cost-
efficient, competitive manufacturing.

Fine white-coated paperboards are generally manufactured by the consolidation
of three independently formed wet plies into a single sheet. The two external plies (or
top and bottom liners) are generally made from a high quality bleached chemical pulp
with well-defined constant properties. The board is coated on one or two sides,
depending on its intended use. The interior layer (or filler ply) contains repulped broke
and unsold products; its composition and colour are more variable. If the opacity of the

external plies is not sufficient, colour variations of the filler ply can significantly alter
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the measured colour of the finished paperboard, even when dried and despite the
masking effect of the surface coating. Variations in filler ply quality also produce a non
uniform colour of the paperboard slice, a negative quality impression factor when the
paperboard is sold in reams to printers. In order to compensate for the variations in the
colour of the filler ply, dyes are added to the furnish before the head box. The control
method is often rudimentary, the dosage of the dyes being adjusted by an operator and
according to empirical correlations on the basis of on line or even laboratory
measurements. On line measurement of colour is quite sensitive to sensor drift.

However, with regular calibration and adequate maintenance, it can provide reliable fast

pot
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11 In any case, the gnality of th T P
depends upon the accuracy and rapidity of the control scheme.

Most studies on paper colour concern the design of continuous dye injection and
automatic dynamic systems to replace open loop control (CHISHOLM, 1987; CHAO et
WICKSTROM, 1970; BELANGER, 1969; SHIH-CHIN, 1995) [2-5]. These control
systems use steady state empirical models to adjust the dye concentration in response to
differences between colour measurement and set point. Other studies deal with the
physical properties of dyestuffs used (acid, basic, direct or pigments) in order to
optimise their efficiency (COLLING, 1986) [6]. But, to the knowledge of the authors, no
study on the effects of chemical additives in pulp composition on the colour of a white
board has been reported, and therefore taken into account in colour control algorithms.

The work presented below is composed of two parts. In part one, the furnish

parameters which affect the brightness and colour of the filler ply of a fine white-coated
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paperboard were identified and their effects quantified. In part two, the effects of the
blue dye used to control the overall colour of the paperboard were determined and a
basic model of the dye retention in the filler ply Fourdrinier was developed on the basis
of experimental mill data. This work constitutes a first step in the development of a

predictive control model.

2.2.3 SCOPE OF THE WORK

The work was conducted in a Canadian mill that produces a large variety of high
quality white-coated three-ply paperboards and linerboards covering more than 100
uses (cigareiie packs, luxuly pacKages,
video tape and disc sleeves, brochures, cards, tickets...). However, only 20% of these
products account for 80% of the total production. The production of the mill is about
400 tons per day, but it depends of course on the basic weight productions which may
vary from year to year.

The brightness and the chromatic parameters L, a, and b of the paperboard sheet
are measured on line by a Measurex™ sensor installed before the winder. The colour is
controled by manually adjusting the delivery flow rates of red and blue dyes on the basis
of empirical correlations.

Pulp Make-up
The paperboard is produced on a triple Fourdrinier with separate stock

preparation systems for the three plies. Top and bottom liners are made from 100%

virgin bleached kraft pulp. The filler ply is made from hardwood and softwood BCTMP.



24

It also contains all the broke, overflows and rejects which introduce kraft pulp and extra
additives to the furnish. Its repulped content can be as high as 50% on a dry weight
basis. Filler ply make-up is expressed in fractions of BCTMP, repulped material and, so-
called, multifiber stock which is an equal mix of BCTMP and repulped material used to
dampen the variations of the furnish. The mill operating conditions were monitored over
one month, prior to experimental work, and it was observed that variations in filler pulp
make-up are large, i.e from 40% to 60% for BCTMP and from 20% to 40% for the
repulped stock.

The BCTMP is produced in an adjoining mill and is stored at medium
coisisiency (10 to 14 90) uniii deiivery (0 ihe board miil. The wiiie waier neiworks of
the paperboard and BCTMP mills are integrated. Whenever the daily BCTMP produced
on site cannot satisfy the paperboard requirements, BCTMP in baled sheets of 5to 10 %
humidity is used. The degree of refining during pulp preparation is not the same for all
grades. Linerboard, which is a major product of this mill, requires less refining than the
other types of products. The observed range of refining variations during the monitoring
period was 330 to 410 CSF.

Chemical Additives

The mill uses a retention aid system composed of three agents: a cationic
polyacrilamid polymer (Percol™), which is the primary floculating agent, a cationic co-
factor (Alcofix ™), and Bentonite™ . Alcofix ™ is a cationic coagulant that neutralises

and retains anionic colloids; its use is justified by the presence of a high level of anionic

colloids in the BCTMP and repulped material. A sizing agent, Alkyl Ketene Dimer



(AKD), is also added to enhance paperboard hydrophobicity and, a cationic starch to
improve mechanical properties. Variations in chemical additives concentrations are quite
broad, depending on the grade produced and machine operating conditions.

Dyes are also added to the filler ply furnish. Dyes are used in papermaking for
aesthetics, identification and obliteration (COLLING, 1986) [6]. In the case of multiply
boards production, dyes are used to cover and dampen the variations of colour. Dyes
levels in multiply white-coated boards are much lower than in coloured papers but they
play a very important role in meeting colour specifications and correcting for the color

effects of furnish components and chemical additives.

Furnich colour variahility

Considering the broad variability of filler ply furnish composition and quality
(baled vs fresh BCTMP, degree of refining) and of additives level, significant variations
in filler ply colour can be expected. For example, it is known that BCTMP tends to
impart a yellow shade to paper (PEARL, 1967) [7] while, repulped stocks have a slightly
grey shade. Variations in fibre quality may also induce colour difference. Furthermore,
considering that chemical additives perform their functions by means of complex
physico-chemical and surface phenomena (AU et THORN et JOHANSSON, 1994) [8]
involving finely divided dispersed particles, colloids or dissolved species, it can be
presumed that some additives would interact with colour inducing chemical species. Yet,
on the basis of published studies, it seems that this question has not been addressed to

date.
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2.2.4 PART I: EFFECTS OF FURNISH COMPOSITION

2.2.4.1 EXPERIMENTAL WORK
The experimental work was performed on site, in the mill laboratory. It was
carried out in two steps. The first step consisted of a screening experiment based on a
factorial design, the purpose of which was to identify the dominant factors among eight
investigated. Following this screening test, three of the identified dominant factors were
further investigated by means of concentration series in order to quantify their individual
effects on the brightness and colour of the filler ply. Details of the experimental
procedures are given below. The following eight factors were taken into account in the
experimental study:
@ Fibre quality:
* Baled vs fresh BCTMP (factor 1)
* Degree of refining (factor 2)
® Pulp make-up: fractions of BCTMP, repulped and multifiber stocks (factor 3)
@ Chemical composition:
* Cationic starch (factor 4)
* AKD (factor 5)
* Alcofix (factor 6)
* Percol (factor 7)

* Bentonite (factor 8)
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Response Measurements

Brightness and the colour parameters L, a, and b were measured on handsheets
made from synthesised pulps according to the compositions required by the testing
conditions of the screening test, and of the concentration series. Brightness is a term
commonly used in the industry to designate the value of the reflectance factor of a
sample with respect to a blue light having specific characteristics (in this case, a
monochromatic light of 457 nm wavelength), it was measured by the TAPPI 452
standard method (TAPPI, 1992) [9].

The chromatic parameters L, a and b were measured by the TAPPI 524 standard
method (TAPPT, 1992) [9]. The interest of the Hunter (L. a, b) colour system is that it
can be used to compute a colour index which has been defined by a correlation with
normal human visual perception (MAC ADAM, 1981) [10]. The parameters L, a, and b
represent specific chromatic characteristics. L is the lightness graded on a scale of O to
100 (black = 0, white = 100). Parameter a represents the green (<0) to red (>0)
graduation and b the blue (<0) to yellow (>0) graduation. The centre point of the scale (a
=b =0) is grey. Brightness and L, a, and b were measured on a Technibrite™ laboratory
colorimeter.

For the paperboard manufactured by the mill, brightness and b value are
considered as the most important colour characteristics, and are very carefully verified
by the mill and customers. Brightness connotes general quality, and a white with a trace
of blue is generally preferred. However, paper tends to undergo a yellowing process

with ageing.
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Samples

® Pulp Preparation. The three component pulps were taken from their respective
mill preparation lines, immediately after the refining stage. Pulp consistency and
additive solid contents were measured by the normalised T 240 Tappi method (TAPPI,
1992) [9]. To ensure thorough homogenisation of the synthesised pulps, the three
components were mixed in a closed tank with a recirculation pump wich was kept in
operation during the whole preparation phase. Chemical additives were added to the
pulp after a 15 minutes agitation period, in the same order as in the actual manufacturing
process. The mixing action was maintained for an additional 15 minutes before samples
were taken for handsheet preparation. This period corresponds to the time lag between
the pulp making stage and its delivery to the headbox in the mill.

e Handsheet preparation. Handsheets were made from the synthesised pulps in a
standard sheet machine according to the compositions required for the tests. The
grammage for each handsheet was 1.2 grams. After a normalised pressing, handsheets
were dried on rings, under standard conditions (T 402 Tappi method) [9].

® Pulp characterisation tests. The pulp properties which could affect the colour
of the filler ply, but were not considered as experimental factors in this work, were
measured and, as much as possible, controlled. These properties were: pH, conductivity,
particle charge, fibre length distribution, stock composition. The pH and fibre length
distribution were maintained as constant as possible in all samples; the conductivity was

to be kept under a maximum level of 3000 p Siemens and particle charge under 2000 L

equivalent/L for non-filtered slurries. Particle charge measurements have been used to
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determined the level of anionic colloids commonly called anionic trash, which are
known to inhibit the performance of cationic agents. The pH and the conductivity were
measured with standard equipment, fibre length distribution with a Valmet-Kajaani FSA
apparatus, and the particle charges with a GmbH-Miitek PCDO3. The fibre types in pulp
composition were determined with an optical microscope. The range of measured values
of those properties on pulps are given in Table 2.1; the experimental conditions

objectives were achieved.

Table 2.1
Controlled parameters




. H
Flber | Fiber length |

[::‘_—_1 AR |

I i

1 twee |
Conductiv'ﬁ |

b. Repulped

0.6 8.5 6.7
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0.45

0.42
0.74 0.7
0.92 0.9
. 36 30.3
54 0.3 5.8 4.8
0.7 0.1 0.8 0.6
1523 315 1933 722
311 127 506 43
497 324 1080 124
8.5 4.2 14 5.4
56.3 11.6 68.1 38
22.2 9.4 34 9.5
13.1 3.7 17 8.4

c. Mutltifiber

:E:I—m_:.
Fiber len h = 0.01 0.45 0.42
0.03 0.77 0.62
0.05 0.98 0.74
l [ fA(%) 2.6 36.9 26.6
L fuse) | 0.5 6 4.5
1T fwea | 0.1 0.8 0.6
Conductiv'm[ " {micro S) ] 246 2060 1365
[ (micro eq) | 246 905 113
— 481 1518 422
| betmp SW(%) | 8.4 63.5 45
[ betmp HW(%) | 7.8 29.3 7.5
[ I kraftswie) | 9.8 35.9 13
[ _kratt Hw(%) ] 4.8 17.1 5.6

Symbols

A, L, W : Arithmetic, Length weighted, Weight weighted averages.

fA, fL, f W : Arithmetic, Length weighted, Weight weighted percentage of fines.
Fines are defined as fibres whose length is inferior to 0.20 mm.

HW and SW designate hardwood and softwood.

Filtr and non fitt. refer to filtered and non-filtered slurries.
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Screening Experiment

To identify the dominant factors among the eight selected for the screening test, a
factorial design of level IV was conducted (SCHMIDT et LAUNSBY, 1997) [11]. Each
factor assuming two values or modalities (maximum and minimum, Table 2.2), the plan
requires 16 different pulp compositions, while a complete eight factor plan would have
required 264 different pulp compositions. The level IV plan separates principal effects
from second order interactions between the factors (WHEELER et LYDAY, 1988) [12].
In order to increase the accuracy of the results, and hence the quality of the information
produced, two separate pulp samples were prepared for each composition (32 pulp
samples) and six handshests were made for each sample (192 handsheets). Brightmess
L, a and b were measured for each handsheet on both sides. The reported values of these
parameters are the average of these measurements. The modalities attributed to each
factor are based on data collected during the mill monitoring period and are
representative of the range of variation of those factors. Some isolated extreme values
(small runs of special products) were not taken into account, as they would have biased

the range investigated. It was considered more important that this work be focused on

prevalent mill operating conditions rather than on maximum range of variations.
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Table 2.2
Factors modalities

[ Modality - [ Modality + |
| fresh baled

0.4/0.4/0.2 | 0.6/0.2/0.2

330/370 370/410

7 11.5
1 25

[ 6 | 1.1 1.9
7 I 0.25 0.4

| ' 1.4 2.4

Notes:

a. Pulp composition: mass fraction od of BCTMP, repulped stock
and muttifiber

b. Additives concentration kg of od product per ton of ad pulp

Concentration Series

The screening test showed that four of the eight factors - pulp composition and
three chemical additives - had important effects on the brightness and the colour of the
filler ply. A concentration series on significant chemical additives was subsequently
performed to quantify their impact. In those experiments, only one factor at a time was
varied between the screening test two modalities while the balance of the pulp
composition was kept constant. The base composition of the pulp and its key properties
are given in Table 2.3. The same experimental procedure was used as for the screening

experiment.



Table 2.3

Concentration series controlled parameters

::::;T.ij

04 0.4 02
fresh Vi L
394 101 237
0.33
19
11025
11t01.9
8 to 10.5
83 73 83
A(mm) 0.42 0.45 0.43
1 (mm) 0.61 0.73 077
L 1 wmm 0.71 0.91 0.97
[ 1 £A(R) 26.6 30.3 34.5
|_ — £1 (%) a5 a8 5=
L | £ W(%) 07 0.7 07
1519 1204 1905
699 446 727
1425 1110 1159

Svmbols: see Table |

2.2.4.2 RESULTS AND ANALYSIS

Screening Test
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Figure 2.1 presents bar charts of the main factor effects for their complete range

of variations on brightness, lightness (parameter L) and blue to yellow hue (parameter b)

of the handsheets.
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Figure 2.1. Principal Factors effects(ll Brightness, B Lightness, % b)

e Brightness. Four factors have significant effects on brightness: pulp
composition, Alcofix, AKD and starch. Pulp composition is the dominant factor: when
the concentration of BCTMP (whatever the type) in the pulp increases from 40 to 60 %,
the brightness gains almost two points. Three of the additives, Alcofix, AKD, and starch,
in that order, also had significant effects, although negative, on brightness. The four
other factors (type of BCTMP, degree of refining, Percol and Bentonite) were found not

to have any significant effect on brightness.
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e Lightness Similar effects were observed for lightness except that starch was not
among the significant factors in this case. Again, increasing BCTMP concentration in
the pulps improves lightness very significantly while the two additives, Alcofix and
AKD have smaller but negative impacts, because they render the ply darker.

o Parameters a and b. The same four factors were found to have significant
effects on the blue to yellow hue of the ply, but in this case, all effects are in the same
direction: increasing the concentration of BCTMP, of Alcofix, cationic starch or AKD,
increase the yellowness of the ply. Only pulp composition was found to have a
significant effect on the green to red hue of the ply: increased concentration of BCTMP
and reduced repuiped siock conieni makes ihe piy stighily greener.

® Discussion. As anticipated, BCTMP contributes to brightness and lightness,
but also to yellowness. The study has also shown that the type of BCTMP used (i.e :
whether the pulp is produced on site or purchased in dried bales) and its degree of
refining does not appear to have any significant effect on the brightness and colour of
the filler ply. In addition, it was found that some but not all of the additives also have a
marked but negative effect on the brightness and colour of the filler ply: the sizing agent
(AKD), the mechanical properties booster (cationic starch) and the retention co-factor
(Alcofix) all contribute to yellowing, reduced brightness and reduced lightness. Those
ingredients should be added sparingly, and their effects on colour compensated for or
masked by other means .

® Remark. Interactionc between factors were not found to have any significant

effects.
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Concentration Series

Figure 2.2 presents the results obtained for the concentration series of Alcofix,

AKD and starch.
62.0 9.8
TS
y = 0.5544x + 8.2075 o6
i R?=0.9386 T2
61.5 A
- 5.4
@ 61.0 1
Q
E
= +92 o
-2
e
@ 0.5 -
T9.0
60.0 -
488
y =-1.1274x + 62.541 \
R? = 0.8076
59.5 v — - v 8.6
0.8 1.2 1.6 2 2.4

Alcofix (kg/adt)
Figure 2.2a
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hd ¥ = 0.5087x + 8.3069
R? = 0.8766 2
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+9.2
60.5 2
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y =-1.4589x + 62.682 ®
R = 0.742
&

59.5 - . v 8.8
1.0 1.2 1.4 16 1.8 2.0
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Figure 2.2b
62.5 9.5
L 2
62.0 1 y = 0.2432x + 6.8404 Loa
R?=0.9857 ’
61.5 1
3 T 9.2
]
c
£ 61.0 1 ¥-]
o
-
m T 9.0
60.5 1
T 8.8
60.0 1 A
y = -0.9206x + 63.402
R?=0.8719
59.5 r r - T — 8.6
7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0 10.5 11.0
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Figure 2.2¢

Figure 2.2. Effects of Additives on Brightness (®) and on Colour b Factor (A).

2.2a : Alcofix; 2.2b : A.K.D; 2.2¢ : Cationic Starch
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Standard Deviations: 0.5 (Brightness), 0.3 (Lightness), 0.2 (b)

These experiments confirm the significant negative role of those three chemical
additives. Alcofix remains the most significant factor. However, it should be noted that
in all cases, the magnitude of the observed effects is larger than in the screening test. For
example, Alcofix, when increased from 1 to 2.5 kg/t, contributes to a loss of brightness
of more than 2 points, and a gain of yellowness of 0.7 points; the screening test
predicted 1.3 and 0.5 points respectively. When the recipe contains high concentrations
of Alcofix, AKD or starch, the colour of the filler ply is affected, and the combination of
these effects is also likelv to influence the colour of the finished paperboard. These
concentration series underscore the need to integrate these three chemical additives in a
future colour model. All the data can be reasonably well approximated by a first-degree
polynomial. A similar linear behaviour was observed for parameter b in the study of the
effect of the colour corrective dyes (Part II). This may indicate the chemical additives

behave as a yellow dye, albeit with a much weaker impact.

2.2.5 PART H: EFFECTS OF A BLUE DYE

2.2.5.1 EXPERIMENTAL WORK

The purpose of this work was to determine the effect of the blue dye added to the

filler pulp on the filler ply colour and the effectiveness of its corrective action in view of
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the pulp composition and additives effects observed in Part I. A method to estimate dye
retention in the filler ply Fourdrinier based on the experimental results was also
developed. The experimental work was performed on site in the mill laboratory and
experimental methods and measurement techniques were the same as in Part I, except as
indicated below.

It is not feasible to make direct measurements on the dried filler ply since it is
then imbedded between the two outer plies; it was therefore decided to make handsheets
from pulps taken from the headbox during actual production and to measure their colour
as a function of the recorded blue dye dosage at the time of sampling. In order to obtain
a sufficiently broad range of dye concentration, 17 samples were taken over a period of
21 days. Important variations in dye concentration (ratio of more than 1 to 3) and
measured colour made it possible to effectively separate dye effects from recipe effects
on the handsheet colour. This method eliminated the need to prepare less realistic
synthetic pulps, a necessity imposed in Part I, by the rigorous experimental design. The
operating conditions and pulp compositions corresponding for the 17 samples are

presented in Table 2.4.
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Table 2.4
Pulp Recipes and Operating Conditions for Part Il

:I L m” |
1 | 21 [ 033 19 | 97 | 1.3 |50/30/20

[ 2 1 216 | 034 | 216 | 9.6 | 1.16 | 55/30/15 7.49 97 191.7
3 |l 205 [ 032 | 21 | 88 | 1.35 |eores/15] 7.8 93 104.5
4 | 2 lo2o]| 2 | 86 | 1.29 |5725118] 7.91 93 107.8
5 || 1.9 | 03 | 18 | 84 | 12 |s0m0/20] 773 | 91 109
6 Il 19 | o209 | 2 | 86 | 1.3 |sermans]| 779 | 91 109.7
7 || 183 | 032 | 29 | 87 | 1.38 | 49133118 7.7 91 90.3
g || 208 | 029 | 1.93 | 923 | 1.35 | s0/30/20] 768 | 84 69.2
9 | 2 Jo31] 22 | 10 | 146 |50/3020] 776 | 89 77.8
10 § 173 | 032 | 2 | 104 | 1.46 |45ms520] 7.75 92 70.3
11 )| 2 |o029]| 197 ] 96 | 1.43 |4o/35m25] 7.96 | 90 63.6

[ 12 | 2 | o028 | 199 | 69 | 1.32 |40ms5/35] 7.94 87 62.1
13 1 1. 03 | 19 | 87 | 1.1 |somo0] 783 | 93 95.3

14 I 4 031! 2 8.9 1.1 1so/30/20) 805 a0 _ 77
15 | 031 | 2 | 93 | 12 |s233/15] 802 | 97 165.4

[ 16| 028 | 185 | 7.4 | 1.04 |52/33/15] 7.89 97 194.6
17 ] 026 | 192 | 72 | 1.12 |52/3315] 7.87 | o7 243.4

In order to compute the amount of dye retained in the filler ply by a mass balance
over the Fourdrinier, it is necessary to measure or estimate the amount of dye present in
the drained whitewater. An exploratory experiment showed that absorption
spectrophotometry would not produce reliable values of dye concentrations in the water
phase because of low concentrations and broad variations in pulp composition. To
circumvent this difficulty, an indirect method was developed to estimate the amount of
dye fixed to suspended fibrous material in the whitewater. Since the low consistency of
the whitewater collected (Table 2.5) prevented the preparation of handsheets by standard
procedures, pulp cakes were made by filtering the fines with vacuum assisted drainage.

Whitewater for cake preparation was collected from the filler Fourdrinier at the same



| Mean I stdeviation]  Max ] Min

[__A(mm 0.02 0.17 0.12
mm) ] o035 0.05 0.46 0.3
Wmm) || 059 0.06 0.71 0.5
1A(%) | 78 3.4 82.4 718
f1(%) 37.1 5.8 44.6 25.9
f W(%) 11.1 2.9 14.7 5.2
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time as pulp sampling. The same procedure was followed for pressing and drying the
pulp cakes as was used for the handsheets and the grammage was maintained Qg/md). It
seems that the reliability of the colour measurements was not altered; the accuracy of b
value measurements was about 0.4 points (vs 0.25 points for handsheet measurements),
which is quite adequate for the purpose of the study. For each white water and headbox
sample, 6 handsheets or cakes were made and the colour parameters were measured on
both sides. Reported values are averages of these measurements. In addition the fiber
length distribution in the whitewater samples was determined with the Valmet Kajaani

FSA equipment. Results (Table 2.5) show that this distribution is quite constant; the

deviation of 3.4 %.

Table 2.5

Fibres length distribution in white water sample from filler ply Fourdrinier

Symbols: see Table |

Since results from Part [ have clearly established that the main effect of BCTMP

content and chemical additives is to increase the yellow hue of the filler ply, the effect of
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the added blue dye was determined in order to assess the effectiveness of its counter-
acting effect on the b value. Brightness and lightness were also measured but no

significant effects were observed and results are not presented.

2.2.5.2 RESULTS AND ANALYSIS
The average measured values of factor b for the handsheets and pulp cakes as a

function of the blue dye concentrations in the filler ply headbox are presented on Figure

2.3.
3 .
5 4
4
y = -22.022x + 7.9932
3 = R? =0.9152
2 -
a
1 -
0-
-1 y =-31.643x + 5.6871
R? =0.8542
-2 1
3
=
-4 3 T — - - v v v v
0.075  0.100 0.125 0.150 0.175 0.200  0.225 0.250 0.275 0.300
Blue dye (kg/adt)

Figure 2.3. Effect of Biue Dye Concentration on the b Colour Factor of Handsheets

made from Furnish (¢) and Pulp Cakes (ll) made from White Water
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Those results demonstrate the strong influence of the blue dye on the b colour
component of the sample. They also show that the relation between b value and dye
concentration is linear in the domain investigated (0.08 to 0.28 kg/adt). The data can be
satisfactorily fitted by a first-degree polynomial.

Dye vs composition effects

The magnitude of the effects of the dye is more important than that of the other
parameters found influent in Part I. For example, to reduce the b value by 0.7 points, the
inverse of the effect observed with Alcofix total concentration range, only about 0.04
kilograms of dye per ton of pulp is needed, i.e. much less than the range of dye addition
cbserved during the work, Blue dye addition can certainly be an effective means to
counteract the impacts of pulp composition and chemical additives. However, the
observed colour is a complex combined effect of pulp composition, level and type of

additives used, and dye concentration. This explains the significant colour variations

observed at constant dye concentration (Table 2.6 and Figure 2.3).

Table 2.6
Operating conditions (Part II)
Dve concentration = 0.15 kq / adt

[ Bent. || Perc. || Alco. |[starchl] AKD || comp. | Fibre Ret. || gramm. [ b (hand.) (b (cakes)]

[kasadt] kg/aat][ kgradt karaatl] < % | a/m

2.1 1.9 9.7 1.3 | 50/30/20 96 / 4.31 1.26

I
@

21 2 0.31 2.2 10 1.46 | 50/30/20 89 77.8 543 1.87
3 II 2 0.29 | 1.97 9.6 1.43 | 40/35/25 90 63.6 4.75 0.97

a4 J| 2.1 0.31 2 9.3 1.2} 52/33/18 97 165.4 5.02 2.33




Dye ratio used of more than 1 to 3 also illustrates the difficulty experienced by
the mill to maintain constant paperboard colour and brightness. In addition, it points out

to potential control problems.

Whitewater vs headbox colour

The experimental results also reveal a strong linear correlation between the

colour of hansheets and pulp cakes made from corresponding samples (Figure 2.4).

g 4
.§: y = 0.64x + 4.0941
3 R® = 0.9061
[ =4
z
=4 3 h
-]

2

L 4
1 —
<4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4
b (Pulp cakes)

Figure 2.4. Correlation of b Colour Values for Handsheets and Pulp Cakes
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It could be expected that increasing blue dye concentration in the pulp would also
increase blue dye concentration in the whitewater collected from the Fourdrinier;
however it it is somewhat surprising that the cakes made from white water are
significantly bluer than the handsheets made from pulp. This, of course, does not
indicate that the dye concentration in whitewater is higher than in headbox. In fact, this
effect can be explained by the very large consistency difference between headbox pulp
(about 0.6 %) and white water (about 0.04 %), a ratio of about 1 to 15, as discussed in

the next section.

Colour vs dye concentration in whitewater
The strong linear correlation observed between colour measurements of headbox
handsheets and whitewater pulp cakes (Figure 4) make it possible to evaluate the total
concentration of the blue dye in the whitewater filler ply. The estimation is based on the
correlation obtained between the b value of handsheets and the concentration of blue dye
in the furnish, Q, expressed as kilograms of dye per ton of air dried fibrous material:
b = -22.022 Q + 7.5932 (0]
This relation is only valid in the specific context of the experiments. In order to
exploit this proposal, the following hypotheses are made. Considering that white waters
samples correspond to the same pulp recipes, it is possible to apply equation (1) to
whitewater, if Q is the concentration of the dye in the whitewater itself (FHypothesis 1).

This hypothesis does not take into account color differences that may be caused by the
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higher fines fraction in the whitewater than in the head box. Fines are known to have a
stronger yellow hue than long fibers because of their high specific surface. This linear
relation can be extrapolated to the colour of pulp cakes made from whitewater provided
it is expressed on the same basis (Hypothesis 2). The dye is in equilibrium between the
fibres and water phases in the pulp furnish as well as in the whitewater (Hypothesis 3).
Pulp cake colour measurements gave linear correlation between the b value and
the blue dye concentration in the headbox furnish:
b = -31.643 Qy;, + 5.6871 (2)
Applying hypothesis 2 to the pulp cakes, the combination of equations (1) and
(2) gives a relation beiween furnish and whitewaier blue dye conceniration expressed in
kilograms of dye per ton of dried fibrous material in the considered suspension:
Q ww = 1.437 * Qpp + 0.105 &)
The blue dye concentrations in the whitewater Q. appears superior to the
corresponding furnish blue dye concentrations Qs because both quantities are expressed
on the basis of total suspended fibres in whitewater or pulp respectively.To express the
concentration of dyes in whitewater relative to headbox furnish, the total retention of
fibres, R, in the filler ply Fourdrinier must be taken into account:
Quww = (1-R/100) * (1.437 * Qpp + 0.105) 4)
During the experimental study, the retention of fibres varied from 84 to 97%.
Fibres retention, during stable operating conditions, is directly related to paperboard

grammage: as grammage increases so does fibres retention. The highest fiber retention

values were effectively observed for highest paperboard grammage (superior to 160
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g/m?), while lowest values corresponded to lowest grammage (inferior to 100 g/mz). The
dye retention, Rp, can then be estimated by equation (5):
Rp = (Qub ~ Qww) 7 Qub &)
Results
Figure 2.5 presents the estimated dye retention on the filler ply Fourdrinier as a

function of dye concentration, for different levels of fibres retention.

95 - - - ~
-— o y = 2.0186Ln(x) + 97.219
.. A% =0.9686
30 -
85 1 e B
y =5.3828Ln(x) + 92.584
R® = 0.9686
80
[=]

o

75 1

y = 10.093Ln(x) + 86.095

70 1
R? = 0.9686
65 -
~
60 . v v - v — v —
0075 0100 0125 0450 0.175 0200 0225 0250 0275  0.300

Dyes (kg/adt)

Figure 2.5. Dye Retention in the Filler Ply Fourdrinier as a function of Total Fibres

Retention (¢ : 97%, M : 92%, A : 85%) and Dye Concentration in Headbox.
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The results indicate that dye retention increases with dye concentration; they can
be fitted by a logarithmic equation. The slope of the curve depends on the fibres
retention level at low value of dye concentrations: the lower the level, the higher the
gradient. Dye retention tends to reach a plateau with increasing concentration. Dye
retention depends upon fibres retention, hence upon the grammage of the filler ply
board. The slope of the curve depends also on the fibres retention level. The biggest
fluctuations of dyes behaviour, when dye addition varies, correspond with lowest fibres
retention, that is lowest grammage. Dye concentration should be monitored carefully

during production.

2.2.6 CONCLUSION

Effects of BCTMP, Alcofix, AKD and starch. This experimental study has shown that
some components of the filler ply composition significantly affect its brightness and
colour. As the concentration of BCTMP in the pulp mixture increases, in replacement of
repulped stock, brightness, lightness, but also yellowness increase. Three of the additives
(the retention co-factor, the sizing agent and the mechanical properties enhancer) have
negative effects on brightness and lightness, and they also increase yellowness.

It can be reasonably inferred that significant yellowness degradation would occur
when large concentrations of additives and BCTMP are used. The same effects can be
expected for brightness and lightness when high concentrations of additives and
repulped stock are used. The overall impact could therefore affect the brightness and the

colour of the finished paperboard. Any recipe based on such combinations of high
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concentrations should be monitored carefully to determine whether remedial actions are
necessary. Such remedial actions could be: colour compensation by dye addition or
rebalancing problem-prone recipes.

Dye impact. This study has also shown that dye addition can be an effective
means to compensate for colour variations and to adjust the finished product colour to
customers specifications. However, dye retention on the filler ply Fourdrinier appears to
be affected by variations in dye concentration, especially at lower grammage. Particular
care should be taken to monitor changes in dye addition.

Perspective. These results provide the basis for the development of control

actions. A model of the combined imnacts of furnich nnmPnel'ﬁnn and riyp addition
. T or T comy n cye
could be developed to support control policies based on product recipes and also to

anticipate formulation fluctuations.
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CONCLUSION

1 Contribution au domaine :

Dans le cadre de ce projet, une étude expérimentale a été effectuée pour déceler
et quantifier les effets des paramétres de composition et des correctifs utilisés sur la
couleur des cartons trois couches. Ce travail se distingue aussi bien au niveau de la

méthodologie qu’au niveau des résultats.

Méthodologie de travail

La préparation et I'exécution des essais se sont déroulées a !'usine
Temboard. Les mesures de couleur et de blancheur ont été prises sur les appareils

normalisés de I'usine.

L’expérimentation a intégré I'utilisation d'un plan statistique
d’expérience. Cette approche séquentielle a permis de filtrer les variables influentes,
parmi les huit paramétres préalablement retenus, en un minimum de 32 expériences. Les
variables décelées par cette premiere expérimentation ont ensuite ét€ étudiées

individuellement.
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Plusieurs suivis des conditions d’opération sur la machine i carton de
Temboard ont été effectués notamment pour fixer les modalit€s du plan d’expérience et

pour étudier le role des colorants.

La conductivité et la teneur en charges des suspensions de pites, entre

autres conditions expérimentales, ont ét€ contrdlées de maniére rigoureuse.

Les distributions en iaille des fibres dans les différents prélévements de

~ , . . . . . .
+. + Ke A A a
pates oot & mesurées aves des “pparsﬂe I(o_ﬂ'annv FS‘A. en aints de 1a machine - caigee

d’arrivée et eaux blanches de la couche intérieure.

La préparation des mélanges recréés en laboratoire a ét€ basée sur le
procédé industriel et les ajouts d’additifs chimiques suivaient I’ordre d’opération sur la
machine i cartons de Temboard. Une pompe de recirculation a assuré une excellente

homogénéisation dans les mélanges de pates.



Résultats

Cette étude expérimentale a permis de mettre en évidence l'influence de plusieurs
éléments entrant dans la composition de la couche intérieure du carton produit sur la

couleur et la blancheur. Les écarts de couleur sont exprimés dans le systéme (L, a, b).

La composition du mélange de pates pour la fabrication du carton influe
sur la couleur et la blancheur. .’augmentation de la proportion de PCTMB entraine une

augmentation de Ia blancheur mais déplace la couleur du mélange vers le jaune.

Trois additifs chimiques, I’ Alcofix

agissent respectivement sur la rétention, les propriétés physiques et le collage se sont
également révél€s influents sur la couleur et la blancheur. L’augmentation de teneur en
ces produits dans le mélange a des cons€quence négatives sur les propri€tés optiques : la

blancheur diminue et la teinte jaune de la couche intérieure est accentuée.

Le colorant bleu utilisé par 1’usine permet de corriger efficacement la
teinte jaune du mélange de pates de la couche intérieure. Le colorant rose couplé i ce
dernier n’influence pas de mani€re significative cette composante de la couleur. Sur la
plage de variations observées, on note une corrélation linéaire entre composante
chromatique b des échantillons fabriqués a partir des mélanges prélevés sur machine,
aussi bien en caisse d’arrivée que dans les eaux blanches, et la concentration en

colorants bleus introduits.
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A partir de ces données expérimentales, un modéle empirique de la
rétention a été développé. Il montre que la rétention des colorants est élevée mais que le

comportement de ces derniers semble dépendre des concentrations.

2 Actions correctives

Les non-spécifications de couleur des cartons peuvent €tre réduites par :

Correcuon de ia couieur des méianges de pates par un dosage de colorants

approprié tenant compte des résultats précédeants.

Equilibrage des recettes des mélanges de pites, en considérant la forte

différence de couleur de la pate PCTMB.

3 Travaux futurs

Ces travaux ont montré que certaines variables de composition
influencent de maniére trés significative la couleur de la couche intérieure. I faut
désormais utiliser les résultats obtenus pour quantifier les écarts de couleur sur le carton

fini trois couches.
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Les autres étapes de la fabrication du carton, pressage, séchage,
calendrage et particuligrement le couchage devront étre étudiées pour mettre en évidence

d’autres variables influentes sur la couleur.

Les variables de composition les plus influentes seront intégrées dans un
futur contrleur de la couleur qui sera développé par un autre étudiant dans le cadre de

son projet de maitrise.
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m_qaL_nsm{ pates | pH | conduetivite | CSE | charges filtré |charges non filtrs]
micro S ml microeq /| micro eqg /|
1 -mai | 13h 1 PCTMB -P- 1516 412 701 1443
19-mai | 13h | Casses 1197 94 440 1080
19-mai I 13h 1 Multifibres 2010 199 717 1176
1 26-mai PCTMB -P-
26-mai Casses
26-mai Multifibres
2 _19-mai ! 130 | PCTMB -P- 1516 412 701 1443
19-mai | 13h | Casses 1197 94 440 1080
19-mai | 13h ] i 2010 199 717 1176
2 26-mai PCTMB -P-
26-mai —Casses
26-mai Multifibres
3 8.4 1389 433 199 603
7.0 1575 74 310 124
8.4 1365 160 113 422
3 8.4 1389 433 199 603
7.0 1575 74 310 124
8.4 1365 160 113 422
4 28-mai_{13h30 PCTMB -P- | 8.4 1389 433 199 603
28-maj 113h3d  Casses | 7,0 1575 74 310 124
28-maj [13h30 Multifibres | 8.4 1365 160 113 422
4 Z25-mai 115030 FCTMB -F-1 8.4 1383 433 i99 603
28-mai_l13h3Q) Casses 7.0 1575 74 310 124
28-maj 11303 Multifibres | 8.4 1365 160 113 422
5 28-mai_|13h3q PCTMB -P- | 8.4 1389 433 199 603
28-mai _[13h34 Casses | 7.0 1875 74 310 124
28-mai_|13h3d Multifibres 8.4 1365 160 113 422
s _28-maj 113h3d PCTMB-P-| 8.4 1389 433 1989 603
28-mai_[13h34 Casses 7.0 1575 74 310 124
28-mai_|13h30 Multifibres | 8.4 1365 160 113 422
6 28-mai_|13h30 PCTMB -P- | 8.4 1389 433 199 603
28-mai_]13h30 Casses 7.0 1575 74 310 124
28-mai _113h3d Multifibres 1 8.4 1365 160 113 422
6' 28-mai [13h30 PCTMB -P- | 8.4 1389 433 199 603
28-mai 113h30 Casses 7.0 1575 74 310 124
28-mai {13h30 Multifibres 8.4 1365 160 113 422
7 29-mai_{ 11h | PCTMB -P-| 8.3 1559 427 622 1155
20-mai | 11h Casses 7.9 722 95 506 1026
20-mai | 11h | Multifibres | 8.0 2060 223 737 1518
7 02-juin | 22h | PCTMB -P- | 8.07 1742 348 716 1640
02-juin | 22h | Casses 8.47 1933 115 28 460
02-juin | 22h | Multifibres | 7.45 1897 137 725 1330
B8 20-maj | 11h | PCTMB -P- ] 8.3 1559 427 622 1155
20-mai | 11h Casses 7.9 722 95 506 1026
20-maj | 11 Multifibres | 8.0 2060 223 737 1518
8 26-mai PCTMB -P-
26-mai Casses
26-mai Multifibres

Parametres controlés durant la planification statistique d’expériences - détails (Partie 1)



63

_n° serie | heurel __pates pH T conductivite | CSF 1 charges filtré Icharges nop fittré
nicro S ml microeq /| microea /|
9 02-juin_| 22h } PCTMB -B- | 8.07 1742 348 716 1640
02-juin | 22h Casses 8.47 1933 115 98 460
02-juin_| 22h | Multifibres { 7.45 1897 137 725 1330
9 22-mai_li1h1d PCTMB-B-| 7.0 1323 430 689 1913
22-mai _|11h18d Casses 8.1 1224 214 333 769
22-maj H1h1d Multifibres | 7.9 1616 295 837 1507
10 22-mai_J1this PCTMB-B-| 7.0 1323 430 689 1913
22-mai _|11h1Y Casses 8.1 1224 214 333 769
22-mai_l11h18 Multifibres 7.9 1616 295 537 1507
10' 22-mai_11hi1§ PCTMB-B-1 7.0 1323 430 689 1913
22-mai _J11h1 Casses 8.1 1224 214 333 769
22-mai P11btd Multifibres | 7.9 1616 295 537 1507
11 29-mai_j9h30} PCTMB-B- | 7.2 1608 439 141 527
29-mai ] 9h30 Casses 6.7 1620 100 36.3 523
29-mai_| 9h30] Multifibres | 6.8 1500 270 39.5 470
bk 29-mai _19h301 PCTMB -B-1 7.2 1608 439 141 527
29-mai _19h301 Casses 67 1620 100 36.3 523
29-mai _19h301 Multifibres | 6.8 1500 270 39.5 470
12 29-mai }9h30] PCTMB -B-| 7.2 1608 439 141 527
29-mai._|9h30} Casses 6.7 1620 _ 100 36.3 523
29-mai | 9h30] Multifibres | 6.8 1500 270 39.5 470
12 29-mai _19h301 PCTMB -B- 1 7.2 1608 439 141 527
29-mai_19h30 Casses 67 1620 100 36.3 523
29-mai _19h30) Muitifibres | 6.8 1500 270 39,5 470
13 29-mai_|9h30} PCTMB -B-1 7.2 1608 439 141 527
29-mai_] 9h30 Casses 6.7 1620 100 36.3 523
29-mai_| 9h30] Multifibres ] 6.8 1500 270 39.5 470
13 29-mai |oh3o]l PCTMB-B-1 7.2 1608 439 141 527
29-mai _19n301 Casses 6.7 1620 100 36.3 523
29-mai_| 9h30} Multifibres 6.8 1500 270 39.5 470
14 29-mai_ | 9h30} PCTMB-B-| 7.2 1608 439 141 527
29-mai_{ 9h30 Casses 6.7 1620 100 36.3 523
29-mai_| 9h30] Multifibres 6.8 1500 270 39.5 470
14 -mai_19h30] PCTMB -B- | 7.2 1608 439 141 527
29-maj 1 9h30 Casses 6.7 1620 100 36,3 523
29-mai_| 9h30] Multifibres 6.8 1500 270 39.5 470
15 15-mai_| 16h { PCTMB -B- 343 1029 2003
15-mai | 16h Casses 130 426 953
15-mai } 16h Multifibres 281 905 1224
15' QS-juin_1 22h ! PCTMB -B- | 7.85 1691 {364 708 1810
05-juin 1 22h Casgses 7.16 1931 93 43 280
05-juin | 22h } Multifibres | 8.42 1854 215 608 1390
16 05-juin | 22h ) PCTMB -B- | 7.85 1691 364 708 1810
05-juin_} 22h Casses 7.16 1931 93 43 280
05-jyin Multifibres | 8.42 1854 215 £08 1390
i6' 05-juin | 22h | PCTMB -B- | 7.85 1691 364 708 1810
Q5-juin | 22h Casses 7.16 1931 93 43 280
05-juin } 22h | Multifibres | 8.42 1854 215 608 1390

. Parameétres controlés durant la planification statistique d’expériences - détails (Partie 2)



date | série A L W fA fL w
| 5/19/97 | 1 0.42 0.61 071 | 266 45 0.7
| 5/26/07 | 1 0.4 0.6 072 | 287 5 0.8
5/19/97 | 2 0.42 0.61 0.71 26.6 45 07
5/26/97 | 2 0.4 0.6 0.72 287 5 0.8
| 528097 | 3 0.41 06 | 072 28.3 4.9 0.8
{ 528097 | 3 0.41 _06 0.72 28.3 49 0.8
5/28/97 | 4 0.41 06 | o072 283 | 49 0.8
5/28/97 | 4 0.41 06 0.72 28.3 49 0.8
sio8/97 | 5 | 041 0.6 0.72 28.3 49 0.8
5/28/97 | 5 | 041 0.6 0.72 28.3 49 0.8
5/28/97 | 6 _0.41 0.6 0.72 28.3 49 0.8
| 5/28/97 | & 0.41 06 0.72 28.3 4.9 0.8
6/2/97 | 7 0.39 0.61 074 | 327 5.9 1
| 5/26/97 | 7' 0.4 0.6 0.72 28.7 5 0.8
5/2097 | 8 | 042 062 | 074 26.6 45 0.7
| 5/26/97 | & 0.4 0.6 0.72 28.7 5 0.8
6297 | 9 0.39 0.61 0.74 327 59 1
sio297 | o 041 0.6 0723 285 52 09
5/22/97 | 10 0.41 0.6 0.73 28.5 52 0.9
5/22/97 | 10’ 0.41 0.6 073 28.5 52 0.9
5/29/97 | 11 041 0.61 0.73 29.6 5 0.8
5/29/97 | 11 0.41 0.61 0.73 29 6 5 0.8
5/29/97 | 12 041 0.61 073 29.6 5 0.8
| 5/20/97 | 12" 0.41 0,61 073 296 5 0.8
| 5/29/97 | 13 0.41 _0.61 0.73 296 5 _08
{ 5/29/07 | 13 0.41 0.61 073 29.6 5 0.8
| 5/29/97 | 14 0.41 0.61 0.73 29.6 5 0.8
| 5/20/97 | 14' 0.41 0.61 0.73 29.6 5 0.8
[_es97 | 15 0.39 0.61 0.74 32.8 6 1
6/5/97 | 15' 0.39 0.61 0.74 328 6 1
6/5/97 | 16 0.39 0.61 0.74 32.8 6 1
6/5/97 | 16’ 0.39 0.61 074 32.8 6 1

Distributions en longueur des fibres lors de la planif. statistique — détails (PCTMB)



date | série A L__ w fA fL fw
| 5/19/97 | 1 0.45 0.73 0.91 30.3 48 0.7
5/26/97 | 1 0.44 0.74 0.92 32.5 52 07
|_5/19/97 2 0.45 0.73 0.91 30.3 48 0.7
5/26/97 | 2 0.44 0.74 0.92 32,5 52 07
| 5/28/97 | 3 0.42 0.72 0.9 34.2 57 0.8
5/28/97 | 3 | 042 072 09 | 342 5.7 0.8
| s/28/97 | 4 0.42 0.72 0.9 34.2 57 08
5/28/97 | 4 0.42 0.72 0.9 342 57 0.8
5/28/97 | 5 0.42 0.72 0.9 34.2 57 08 |
5/28/97 5' 0.42 0.72 0.9 34.2 57 0.8
| 5/28/97 | 6 0.42 072 0.9 342 57 0.8
5/28/97 6' 0.42 0.72 0.9 34.2 57 0.8
6/2/97 7 0.42 073 | o.91 36 5.8 0.8
5/26/97 | T 0.44 0.74 0.92 32.5 52 0.7
5/20/97 | 8 042 07 0.9 333 55 0.8
5/26/97 8' 0.44 0.74 0.92 32.5 52 0.7
| 6/2/97 9 0.42 073 0.91 36 5.8 0.8
5/22/97 g 0.44 _0.73 0.9 32.9 49 0.6
5/22/57 311G s34 873 c.S 32.8 49 Y
5/22/97 10' 0.44 0.73 0.9 32.9 4.9 0.6
5/20/97 | 11 0.43 072 0.91 327 5.3 07
| 5/29/97 | 11" 0.43 072 0.91 327 53 0.7
5/29/97 12 0.43 0.72 0.91 32.7 53 0.7
5/29/97 | 12 043 | 072 0.91 327 53 0.7
5/29/97 | 13 0.43 072 0.91 327 53 0.7
5/29/97 13! 0.43 0.72 0.91 32.7 53 0.7
| 5/20/97 | 14 043 | 072 0.91 327 5.3 07
5/29/97 | 14 043 | 072 0.91 327 53 07
| _6/5/97 15 0.42 0.73 0.91 349 57 0.8
6/5/97 15 0.42 0.73 0.91 34.9 57 0.8
6/5/97 i6 0.42 0.73 0.91 34.9 57 0.8
6/5/97 16' 0.42 0.73 0.91 34.9 57 0.8
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Distributions en longueur des fibres lors de la planification statistique — détails (Cassés)



date | série A L W fA fL fw
| 519/97 | 1 0.43 077 0.97 345 55 07
5/26/97 | 1 0.42 0.75 0.95 36.9 6 0.7
5/19/97 | 2 0.43 077 | o097 345 55 0.7
5/26/97 | 2 0.42 075 | 095 36.9 6 0.7
5/28/97 | 3 0.43 073 | o9 33 53 | 07
5/28/97 | 3 043 | 073 0.9 33 53 0.7
5/28/97 | 4 0.43 0.73 0.9 33 53 | 07
5/28/97 | 4 043 | 073 0.9 33 53 0.7
5/28/97 | 5 0.43 073 | 09 33 5.3 07
5/28/97 | s 0.43 073 0.9 33 53 0.7
5/28/97 | 6 0.43 073 0.9 33 53 07
5/28/97 | ¢ 0.43 073 0.9 33 53 07
6/2/97 7 043 | 077 98 35.5 57 08
5/26/97 | 7' 0.42 0.75 0.95 36.9 _6 07
520097 | 8 | 042 0.62 0.74 26.6 45 07
5/26/97 | 8 0.42 0.75 0.95 36.9 6 07
6/2/97 9 0.43 077 0.98 35,5 57 08
5/22/197 | ¢ 045 | o077 0.96 32.6 5.11 0.7
5/22/S7 | _iG 5.45 077 5.58 328 5.1 c7 |
5/22/97 |10’ 045 | 077 0.96 32.6 5.11 07
5/29/97 | 11 0.45 073 0.9 308 4.6 0.6
5/29/97 | 11’ 0.45 0.73 0.9 308 4.6 0.6
5/29/97 | 12 0.45 0.73 0.9 30.8 46 0.6
5/29/97 | 12" 0.45 0.73 0.9 30.8 46 0.6
5/29/97 | 13 0.45 073 0.9 30.8 46 0.6
5/29/97 | 13" 0.45 073 0.9 30.8 46 0.6
5/29/97 | 14 0.45_ 0.73 0.9 30.8 46 06 |
5/29/97 | 14' | 045 0.73 0.9 30.8 46 0.6
6/5/97_| 15 0.42 0.77 0,98 36.9 5.9 0.8
6/5/97 | 15" 0.42 0.77 0.98 36.9 59 0.8
6/5/97 | 16 0.42 0.77 0.98 36.9 59 0.8
6/5/97 | 16" 0.42 0.77 0.98 36.9 5.9 0.8

Distributions en longueur des fibres lors de la planif. statistique — détails (Multifibres)
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Série | Blancheur] L a b
1 66.95 87.40 -0.14 _7.96
2 6439 | 8641 | -0.11 873
3 6509 | 8697 | -019 _8.91
4 6723 | 8770 | -027 8.14
5 6910 | soo7 | 052 | 846
6 68.71 8889 | -046 854
7 66.37 88.01 -0.40 843
8 6826 | 8838 1 -040 8.24
9 6925 | 8888 | -0.51 _8.07
10 6713 88.09 -0.37 _8.49
11 66.03 87.47 -0.32 8.80
12 6762 | 8811 ] 035 1| 836 |
13 66.57 87.22 -0.13 8.02
14 66.00 | 87.00 | -0.14 8.18
15 | 6525 | 8696 | -033 | 876
16 65.45 87.06 -0.37 8.71
Svntheése des résultats du plan statistique
Série 1a
Bl. Tem.] Bl __IDiff. BL| [ tem. L_|Diff Llatem.!] a |Diff ajbtem.] b |Diff.-b
1a | 72.13 | 66.69 89.99 | 87.22 -0451-0.22 727 | 7.95
ib 7183 | 67.92 80.01 | 87.53 -0.511-0.11 753 } 732
2a 72.13 | 66.63 90 87.06 0.45}-017 73 1 7.77
| _2b 71.67 ]66.62 89.94 | 87.02 0.51] -0.1 7.58 | 7.69
| __3a 71.78 ] 66.68 8995 | 87.04 651017 7.51 77
3b 72.3 ] 6661 80.06 | 87.01 -0.481-0.12 724 | 768
4a 71.64 | 66.56 89.88 87 -0.581-0.11 754 | 7.73
4b 71.33 ] 66.58 89.83 | 87.01 -0.55] -0.1 7.74
Sa 72.38 | 65.98 90.03 | 87.02 -0.5 ]1-0.23 713 | 825
5b 71.88 |66.04 89.92 | 87.08 -0.54]-0.26 7.39 | 8.27
6a | 719 |es.08 8996 | 87.55 0.51]-0.12 7.52 | 7.23
6b 7191 | 68.28 89.97 | 8769 05 1-017 725 1 7.29
 Moy. | 7191 [ 66.89] -5.02 | 89.96 187.19] -2.78 | -0511-0.16] 035 739 | 772 | 0.33
| Ecart] 030 | 077 006 | 025 0.04 | 0.06 0.16 | 0.33
2 0.41 1.15 007 | 029 7.45 | 35.52 210 § 433

Résultats du plan statistique — détails (Série 1a, 1% des 32 séries réalisées)
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_Date | Grade | Bent | Perc, | Alco | Catio l AKD a L_Rose |
5 114 2.1 033 191 97 1 13 15030201 015 1 018
ILB. | Blancheuri I A b conc Ret
6195 8524 | -058 | 431} 7.04 96%
W.W. | Blancheur! L a I
62.45 7951 1 099 | 126 10264
HACH | 400 nm |500nm} 600 nm
0.049 0012 | 0005
| Date | Grade | Bent | Perc. | Alco.| Catio| AKD IRatio pated Rlen | Rose
-08-03 118 216 034 12161 96 | 116t ssn151 014 1 017
H.B. | Blancheur! I a_ b _lconc!| pH | Rét IGramml)
68.47 85831 028 | 47 18661 749 97% 1 1917
W.W. |Blancheur! I 2 b_| conc
66.45 8089 | 067 10211 03
HACH | 400 nm 1500 g} 600 nm
0.154 0081 | 0057
_Date | _Grade | Bent. | Perc. I Alco. | Catiol AKD a _Rose |
07.00 ne 212 205 032 21 238 1 135 ) enmenc 1 01 014
H.EB. | Blancheurt 1, A b conc| pH | Ret |Gramm)| |
68.17 86531 036 | 586l 6161 7.8 93% 104.5
W.W. | Blancheur L a ) conc
64.58 8123 | 049 | 204 | 041
_HACH | 400 nm 1500 om} 600 pm
0.095 0037 1 0021
_Date | Grade [ Bent. | Perc, | Alco, | Catio ] AKD a __Rose |
| 97-08-05 212 2 029 2 g6 1 1291 5725118 1 01 015
H.B. | Blancheur! T 2 b_lconc! pH | Reét |
6951 18711l 024 | se6 | 6511 791 93% 107.8
W.W. { Blancheur L a__ b conc
_66.63 8292 1 024 ! 244 | 046
HACH | 400 nm_ {500 nm| 600 nm
0.072 0022 | 0012
_Date ! Grade | Bent. | Perc, | Alco, | Catio] AKD a | Rose |
| 97-08-06 212 19 03 18 | 84 | 12 1 50/30201 011 | 01
HBEB. |Blancheur! L a b_lconc!| pH | Rét
68.29 8652 1 048 1579 |1 628 | 773 91% 109
W.W, |Blancheur} 1, a b conc
66.23 82611 -035 | 2361 056
HACH | 400 nm 1500 nm} 600 nm
0.075 00271 0017
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Etude colorants : conditions d'opération et recettes de pates — détails (Partie 1)



| Date | Grade | Bent. | Perc, | Alco. | Catio| AKD |Ratio pated Blen | Rose |
-08-07 311 1.9 029 i 86 13 92/33/15 0.11 019
H.B. !Blancheur!l I F b _lconc! pH | Rét
6778 R86.07 -0.54 SS8 1 618 7179 91% 1097
W.W, | Blancheur! L -2 b_| conc
6407 80.96 016 1,92 0.54
HACH | 400nm 1500 num} 600 nm
0125 0.057 0.038
_Date | Grade | Bent | Perc, | Alco. | Catio| AKD |Ratio nated Bleu | Rose |
- 210 1L.83 032 2.9 7 138 § 49/33/18 0.09 0.14
HB. !Blancheur! L a b _lconci pH | Rt
6788 1 8649 -0.55 608 59 yNi N% 90 .3
wWWwW. L a b CONC

6245 808 1 -057 | 319 04

HACH | 400 nm 1500 nmi 600 nm
0.122 0.052 1 0.033

-08- _208 2.08 029 193 1 923 | 1351 50/30/201 0.12 0.2

6591 83,13 018 S.83 S 168 84% 892

62.07 80,08 036 2.39 08

0,091 0043 1 0023

1 97-08-11] 6208 2 031 i 221 10 | 1461 s0n3020] 015 | 024
H.B. |Blancheur! L a b _Jlconc! pH | Rét IGramm,
66 2488 1 0085 1 s43 15041 776 89 77.8
W.W, | Blancheur! L a b <

HACH } 400 nm | 500 nm)} 600 nm

_Date | Grade | Perc, } Alco, | Catio } AKD a |_Rose |
-08- 5207 173 0.32 2 104 | 146 1 4535201 014 | 029
HBEB. !Blancheur]! T, a b ! concl pH | R&

66.44 8471 1 0024 | 48715131 735 92 703
W.W, IBlancheur} 1, a b !¢

63.23 79.48 1 057 07

HACH | 400 nm {500 nm} 600 nm
0.055 0022 0.015

Etude colorants : conditions d'opération et recettes de pates - détails (Partie 2)



[ Date | Grade | Bent. | Perc, | Alco. | Catio| AKD [Ratiopited Bleu | Rose |
| 97-08-13 607 2 (0,29 1,97 96 143 1 40/35/25 .15 031
HEB. |Blancheur] L a. b sonc ! pH | Rét
66.59 {4 75 .43 475 4 8 7,90 ) 63.6
W.W. L 2 bl conc
61,94 78 O 148 .97 05
HACH ! _400nm } 500 nm} 600 nm.
0.057 0027 0016
| Date | Grade | Bent. | Perc. ! Alco | Catio Ratio pated Blen | Rose |
R 450 2 028 1,99 69 132 1 40/25/35 022 038
H.B. L a bl concl pH | Rét _IGrammy
64 .69 R3 22 017 3 5 4 .65 7904 87% 62.1
WW, L a b sone
57 64 75.3 1.38 -1251 061
L HACH | 400 nm 1500 nmi 600 nm
0.09 0046 1 0028
o782 4100 1.3 o3 10 1 g7 ! 11 ) spmomal 0a1 1 o4o
HB. | Blancheur! L a b1 conc| pH Rét  {Gramm,
66.75 8221 1.16 122 636 7 83 93% 953
W.W. |Blancheur| I a b_{ conc
62,81 76.12 2 35 3631 044
HACH | 400 nm (500 nm} 600 nm
00.063 0022 1 0014
 97-08-16 3008 1.9 0131 2 2 0 1.1 50/30/20 (0,22 044
HBEB. }Blancheur] L 2. b conc | pH | Rét |
66.71 83,13 1,22 247 S.6 8 05 90% 77
AVAL'A L L a b <
63,27 77.25 274 2651 056
HACH | 400nm |500 nm} 600 nm
0.084 0.043 0.029
| _Date | Grade | Bent, | Perc, | Alco | Catio| AKD |Ratio nited Bleu | Rose |
1 97-08-17 115 2.1 031 2 03 1.2 t 52/33/15 015 017
HB L a b conc | pH | Reét |
67.99 85.75 0.32 5.02 7.92 202 97% 1654
W.W, L a b <
66.51 ]2 8 0.65 233 (.26
HACH | 400nm |500nm} 600 nm
0.108 0,053 1 0.035
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Etude colorants : conditions d'opération et recettes de pétes - détails (Partie 3)



| 97-08-18 118 2 028 1 1851 74 | 104 351 011 1 014
| _H.B. |Blancheur} I, a._t b lconcl pH | Rét IGamm)
69 8629 | 014 1 4881 8o 1 7801 97% | 1946
W.W, IBlancheur! I, a b_1 conc
66 8221 1 007 } 195] 03
HACH | 400nm }1500 nm/
0156 ] 0079 ] 005
|_Date | Grade | Bent. | Perc, 1 Alco.} Catio ! AKD {Ratio pd _Rose |
[97-08-191 214 187 026 11921 72 1 1121 52/33n15] 012 | 015
HB. !Blancheur! L | a | b lconc] pH | Rét IGramm)
6918 186591 -074 | 5161 91 1 787 97%__ | 2434
W.W., {Blancheur! I a_ )]
66.6 8287 1 -02 12341 03
HACH | 400nm 1500 nm{ 600 nm.
0.159 008 | 005
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Etude colorants : conditions d'opération et recettes de pétes - détails ( Partie 4)

Col.bleu b HB b WW
(kq/t pates)
0.09 6.08 3.19
0.1 5.86 2.04
01 56 2.44
| 0.1 5.79 2.36
0.11 5.58 1.92
0.11 4.88 195
012 583 239
0.12 5.16 2.34
0.14 4 87 0.57
0.14 47 -0.21
015 543 187
0.15 5.02 2.33
0.15 475 0.97
0.15 4.31 1.26
022 35 -1.25
0.22 247 -2.65
0.31 1.22 -3.63

Données de la figure 2.3



Colbleu Hfibres
| (kg/t pates) 3 % o
0,09 61 79 92
015 _68 83 94
02 71 84 94
025 72 85 94
031 Z3 86 g5

Données de la figure 2.5
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