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Procédé par coagulation a froid pour sépaver des poiymérés de leurs dispersions.

@ Selon l'invention, on congéle la phase cohérente que 'on. .

décongéle ensuite, aprés quoi 'on sépare les phases, la phase
cohérente ayant été effectuée sur une couche mobile du
produit soumise & des forces de cisaillement.
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La présente inventipn se rapporte 2 un-prOcédé ménagé pour
séparer des polymeres de leurs dispersions sous une forme permet-
tant des manipuiations et des trénsports faciles par un mode par-
ticulier de coagulatlon par refrlgeratlon. . _

De nombreux polymdres sont. prepares par homo- ou co-poly-
mérisation de ‘monomeres approprles dans un milieu 11qu1de par
polymerlsatlon en suspension, en emulslon ou avec prec1p1tatlon
Dans ces procédés, le polymere est obtenu sous la forme de dis-
persion de substances solides (latex), dans la plupart des cas
aqueuse, d'ot il faut séparer le polymdre si L'utilisation pré-
vue n'est pas celle du latex,

Pour separer un polymére de sa dispersion, on procéde nor-
malement par coagulatlon On connait divers procedes a cet effet
(Houben-Wel, Methoden der Organischen Chemie, 42me édition 1961, .
volume XIV/1, pages 470 et suivantes). : :

Ainsi par exemple, a partir de latex qui ont été préparés
en milieu alcalin, on peut faire coaguler le polymere par acidi-
fication a l'aide d'un acide minéral ou d'un acide organique par
exemple, Dans de nombreux cas, l'acidification seule ne suffit
pas pour une coagulation compléte du’polyﬁére et il est néces-
saire d'ajuter des électrolytes forts (des sels contenant des
cations polyvalents tels que Mg 2, ca™? o A1+3) avec l'acide,

Un inconyénient de ce procede re51de dans les grandes quan—
tités d'acide ou d'électrolyte nécessaires pour une précipitation
compléte du polymere, Outre les inconvénients économiques, on'
risque de 1aissef dans le produit des~quéntités relativement fortes
des agents précipitants, affectant des propriété importantes. Il
est alors nécessaire de laver le polymere coagulé par dés quantités
d'eau relativement fortes, ce qui pose 2 nouveau des problémes écono-
miques et écologiques, Un autre inconvénient de la éoagulation par
les acides et les électrolytes réside en ce que le polymére est
obtenu en partie sous la forme de gros grumeaux contenant_a,l'inté-
rieur du latex qui n'a pas été précipité ou un excds d'égént préci—
pitant, de sorte qu'il devient difficile, sinon impossible, de pro-
céder 3 une coagulation compléte ou au lavage subséquent. Toutefois,
on rencontre aussi fréquemment ie phénomene opposé, c‘eét—ardire_

que le coagulat est obtenu 2 l'état de ttds fine division et il

- - -
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devient tras difficile d'isoler le polymire par filtration ou
sédimentation,

Un autre pfocédé pbssible consiste & coaguler des disper-
sions de polyméres sous l'action de temperatures élevées, éventuel-
lement 2 pression élevée, et en outre sous 1'action d' électrolytes
et de forces de c;salllement (brevet de la R,F.A, n® 1,570.185 et
demande de brevet de la R,F.A, pubiiée sous n° DOS 2,839.306).

Ce .procédé a pour inconvénient que le produit est soumis 2a
des contraintes thermiques conSLderables qui nuisent aux propriétés
rechercheeS. En outre, 1'énergie nécessaire pour produlre les fortes
températures observées constitue un inconvénient économique,

Tenu compte de ces inconvénients des procédés de coagulation
décriEs, on a tenté de séparér des polymeres de leurs dispersions
équeuses par congélation (Hodben-Weyl; Methoden der organischen
Chemie, 4éme édition 1961, XIV/1, pages 472 et suivantes), Dans ce

procédé, on refroidit le latex au-dessous du point de congelatlon

de la phase aqueuse qui, par conséquent, se congdle,lomqiion somet ensuite

la phase aqueuse 2 décongélation dans des conditions appropriées,

on obtient le polymére sous forme de coagulat qui peut &tre séparé

- de la phase aqueuse, Pour parvenir 2 des vitesses de coagulation

acceptables dans l'industrie, c'est-a-dire suffisamment rapides,on

a tenté de congeler le latex 2 1l'état de couches kinces On a mis

au point 2 cet effet des cyllndres de coagulation pouvant &tre
refroidis de 1'intérieur. Ces cyllndres sont immergés dans le latex
dans lequel ils tournent entrainant une couche mince de celui~ci dans
leur rotation et provoquant la congélation de cette couche sur 1eur s
surface (brevet des Ftas-lhis d'Amérique n® 2.187.146),la pellicule mince
de coagulat et de glace est détachée du cylindre 2 1'aide d'une lame
racleuse et évacuée puis chauffée : la glace fond et le polymére
forme en résidu une pellicule'poreuse continue qui est ensuite lavée
et traitée, Avec tous ces avantages, ce procédé présente 1'incon-

vénient de ne pouvoir Etre appliqué qu'aides pol yméres capables. °

de former une pellicule continue, suffisamment cohérente, non cas-

sante et cependant poreuse. Par suite, le brevet des Etats-Unis

d'Amérique n° 2.187.146 est limité 2 la coagulation par congéla-

tion des latex de polychloropréne,
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La présente invention vise ea conséquence 2 la mise au
point d'un ptocédé pour séparer des polymeres de leurs dispersions
aqueuses, exigeant un”minimum seulement d'acide et, facultativement,
1'add1t10n d'un electrolyte avec des contralntes thermlques aussi
légeéres que possible sur le prodult ét_donnant le polymere séparé
sous une forme de division pas trop fine avec. cependant une forte
surface spécifique permettant un lavage aisé et 1l'envoi 2 des ma-
chines approprides de lavage, de dééhydratation et de séchage,'pro-
cédé qui pourrait &tre appliqué 2 une grandé variété de dispersions
de polymeres. ‘ 7

D'autres buts et avantages de- L'invention apparaitront a la
lecture de la description ci-aprés. ’ I

On a effectivement trouvé avec surprlse que le probléme posé
pouvait &tre résolu en effectuant la coagulation par congélation
sur une couche mpblle du prodult soumise 2 des forces de cisaille~
ment Le procede connu antérieurement de coagulation par congelatlon
2 l'aide d'un cyllndre refroidisseur stait réalisé sur une couche
statlonnalre du produit. -

L'invention concerne en consequence un procédé pour séparer’
des polyméres de leurs dispersions, procédé dans lequel on congéle

la phase cohérente, on décongéle la phase cohérente et on sépare

les phases, ce procédé se caractérisant en.ce que la comgélation

de la phase cohérente est effectuée sur une couche mobile du pro-"
duit soumise 3 des forxces de cisaillement,

Le procédé selon 1l'invention peut &tre mis en oeuvre sur
des appareils connus et vafiés. Ainsi patr exemple, on peut utili-
ser avec satisfaction des évaporateurs 2 couche mince congus par
des produits 3 haute viscosité et constitués de lames racleuses
placées en oblique facilitant le transport par gravité de la
matidre dans l'appareil vertical, des séchoiré 2 contact en couche
mince pouvant fonctionner verticalement ou:horizontalement, et des
appareils de séchage en disposition horizontale pour produits
péteux susceptiﬁles de formey des croﬁtés;réquipés d'éléments de
cisaillement et de transport chauffébles qui peuvent &tre auto-
nettoyants a des degrés variés par action de lames racleuses fixées

sur le logcement et s'étendant dans la région de l'axe ou sous
S -eg
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l'action d'un axe racleur engagé dans 1'axe principal,

Dans ¢é procédé selon l'invention, ces éléments d'appareil-
lage ne sont pas utiligés pour le but prévu & l'origine, c'est-
a-~dire en tant qu'évaporateurs ou séchoirs : ils ne sont pas chauf-
fés, mais refroidis, 7

Des extrudeuses 2 vis 2 arbre unique congues pour étre re-
froidies conv1ennent également pour la mise en oeuvre du procédé
selon 1'invention si 1'on dispose de moyens pour empécher une adhé-
rence du produit sur l'axe de vis et sa rotatim avec cet axe, On
peut y parvenir par exemple en prévoyant des ergots de cisaillement
fixés au logement et s'engageant dans le filet de vis en un point
olt ce dernier est localement interrompu.

Comme autres extrudeuses 2 vis appropriées, aptes 2 &tre
refroidies, on citera en particulier celles dans lesquelles les
filets de vis sont congus uniquement pour trénsporter de 1la ma-
tidre, Les extrudeuses 2 dcuble Vls engrenées, spécialeﬁent celles
dans 1°sqLe11es les vis tournent dans le m€me sens, conviennent
particulidrement 2 cet affet,

Dans une forme préférée de vis doubles engrenées tournant
dans le méme sens, le profil de vis est interrompu sur une partie
au méihs de sa longueur totale par 1'introduction de canmnelures.

Ces cannelures ont de préférence la méme profondeur de canal

que le profilé de filet et le nombre des cannelures par axe est égal

* au nombre des filets du profilé de filetage, la section transversale

des cannelures est rectangulaire ou trapézofdale et les cannelures
sont hélicofdales avec le mfme pas que le filetage de vis, mais
tournant en direction opposée. De telles vis ont été décrites dans
la demande de brevet de la R,F.A. DOS 3,038.973.

Le refroidissement des extrudeLses a2 vis 2 utiliser confor-

mement a l'invention peut &tre réaliss par le logement des vis

. ou par les arbres de vis, creux 2 cet effet, ou par les deux.

On peut coaguler conformément 3 1'invention une grande
Varlete de dispersions de polymdres, par exemple des latex de caout-
chouc . de polychloroprine, SBR, NBR , BR, et naturel et des disper-

sions d'ABS ou de PVC. On peut également coaguler facilement par

le procédé selon 1l'invention des mélanges de latex ou dispersions.
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I1 est preferable d'utiliser un appareil demandant peu ' .
d"nergle pour le transport et la division physlque de la matlére
a coaguler car 1'énergie llbéree d01t étre evacuee du systéme par
un refroidissement supplementalre : '

Le logement et facultativement les axes des apparells men--
tionnés ci-dessus pour le prOcede selon l'invention sont ‘refroi--.
dis par des liquides de transfert de chaleur, Liintervalle de tem-
pérature préféré pour le liquide refroidissant est de -50 2 -10°C,
Parmi les liquides refroidissants qui conviennent, on citera par
exemple les mélanges d'eau et d'un glycol ou les saumures réfri-
gerantes, par exemple les solutlons aqueugassallnes ou des alcools
comme le méthanol, On parv1ent a un refroidissement partlculler6-
ment efficace en utlllsant des liquides tels que 1'ammoniac ou un
"Frlgen" qui s'évaporent directement dans 1'appareil a refroidir,

Le produit refroidi qultte 1'appareil 2 une temperature inférieure
de quelques degrés au point de congélation, c'est-a-dire dans 1'in-
tervalle de -10 a 0°C. -

Le gradient de vitesse ou gradient de cisaillement entre les
parois intérieures du logement et les rotors, les racleurs ou les
arbres de vis de l'appareillage ci-dessus balayant les parois inté-
rieures 2 unme certaine distance de celles-ci est pris cOmmé critere
de la contrainte de cisaillement 2 laquelle la couche de prodult
est soumise. Ce gradient de vitesse en 1/s est calculé 2 partir du
quotient de la vitesse. périphérique du point du rotor le plus éloi-
gné de l'axe par la distance de ce point extréme du rotor et de la
par01 intérieure du logement. Pour le procédé selon la présente in-
vention, les gradients de vitesse de l'apparelllage décrit ci-dessus
sont de 30 2 3.000 1/s. 7

La matidre déchargée de 1'appareillage decrlt ci-dessus pour
la coagulation par congelatlon conformément a2 la présente invention
dans une couche mobile de prodult soumie & une contrainte de cisail-
lement est un mélange de la phase aqueuse du latex congelee et du
polymére coagulé sous forne granulaire. Ce mélange presentant l'ap-
parence de la neige est ensuite decongele en continu, par des mOyensr

variés.
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Ainsi par exemple, on peut décongeler le mélange a 1'état
de couche stationnaire sur un appareil a tapis transporteur congu
pour &tre chauffé. Le dispositif de chauffage peut agir directement
sur le ﬁélange solidifié : c'est le cas par exemple lorsqu'on souf-
fle de l'air chaud ou de la vapeur qui se condense sur le mélange;
on peut aussi pulvériser de 1l'eau chaude sur le mélange ou l'expoQ
ser & une chaleur radiante, Le chauffage indirect par contact est
également possible : on chauffe le tapis par le dessous a 1'aide
d'un agent de transfert de la chaleur,

La décongélation du mélange neigeux solidifié peut également
&tre effectuée dans une couche mobile, Dans un tel cas, on peut uti-
liser un courant tubulaire pour le transport pneumatique et le véhi-
cule de transpbrt et d'énergie utilisé dans ce cas peut consister
par exemple en air chaud ou en vapeur.On peut également faire Fonc-
tionner un appareillage transporteur sous la forme de vis ou d'ex-
trudeuses 2 vis avec une couche mobile de produit, Un tel éppareil-
lage peutragir directément sur la matidre par 1l'intermédiaire des
agents et des modes opératoires décrits ci-dessus en référenée a
l'appareil de transport; le mélange peut également &tre décongelé
par de larchaleur provenant des parois et produite par contact.
Dans le cas d'extrudeuses 2 vis, une source supplémentaire d'éner-
gie offerte a la décongélation consiste en 1'énergie de cisaille-
ment sur laquelle on peuw agir pér la forme géométrique et la vi-
tesse de-rotatiqn de la vis, 7

Si la décongélation effectuée par 1'un des modes opératoires
décrits ci-dessus est appliquée a la récupération de polympres par-
ticuligrement collants ou qui adhérent fortement, avec une tendance
a2 l'agglomération en gros grumeaux ou a la formation-de dépﬁts
tenaces sur les parois de l'appareillage, on peut combattre cette
tendance en ajoutant des agents de démoulage avant ou durant la
décongélation ou méme au moment de la coagulation par congélatiom,

lLa substance obtenue apr&s la décongélation est un mélange
séparable d'une phase aqueuse et de particules de polymdres, qu'on

peut séparer presque complétement par des moyens mécaniques. Ainsi
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par exemple, la plus grande partie de l'eau peut &tre séparée sur
un tamis 2 secousses, un filtre rotatif ou un filtre 2 tapis; elle
peut également Etre séparée sur un filtre-presse a tapis équipé
d'un second tapis. Une technique'csnvenant'particuliérement pour

la sé?aratibn des caoutchoucs consiste en la technique connue dlex-
pression 2 l'aide de vis presseuses qui peuvent opérer avec des
zones de filtrétibn'pour essdrage latéral ou sans zone de filtra-
tion, c'est-a-dire avec essorage en arriére (H. Herrmann;
Schneckesmaschinen in der Verfahrenstechnik, Springer-Verlag 1972,
pages 24-27 et pages 141-146). Lorsqu'on opére cette déshydfatation

mécanique dans des vis presseuses, la teneur en humidité peut &tre

. abaissée considérablement dans la dernidre section de la vis ou

dans une vis séparée, en liaison, la "vis d'expansion", par chauf-
fage et sous-l'action de forces de cisaillement,raveé évaporation
subséquente par relidchement de la p:ession, On peut également réa-~
liser une opération finale de séchage par la chaleur dans un lit
fluidisé, un séchoir 2 écoulement; un séchoir 2 plaques pu'a tapis
ou un autre séchoir quelconque de type connu opéranﬁ par convection
ou par contact. Selon le type de polymire et la teneur en humidité,
il y a avantage 3 utiliser une combinaison de l’apbareil de sépara-~
tion simple décrit 2 1lforigine, et, par exemple, des vis de presse
reliées 2 cet appareil, 7

Les 'stddes opératoires de décongélation et de séparation
subséquenté des phases peuvent également exercer l'un sur l'autre
une influence mutuelle en raison de l'appareillage utilisé, Ainsi

par exemple, on peut combiner avantageusement la décongélation sur

-un apparell 3 tapis transporteur avec l'utilisation d'un filtre 2a

tapls ou d'un filtre 2 tapis presseur pour la déshydratation préli-
minaire, Un autre exemple de combinaison appropriée aux faibles
teneurs en humidité lorsqu'on utilise des vis presseuses pour la
séparation de 1l'eu consiste en addition, en amont de ces vis, d'une
section de décongélation si-on utilise une vis avec une couche

mobile de matidre,
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Exemple 1

On prépare un latex de caoutchouc de chloroprzne par un mode
opératecire classique'de polyﬁérisation en émulsion 3 45°C a partir
de 94,6 kg de chloroprizme, 5,4 kg de 2,3-dichloro-1,3-butadiéne,
125 kg d'eau, 5,0 kg du sel de sodium d'un acide abiétique dismuté,
0,65 kg du sel de sodium d'un produit de condensation du formaldéhyde

et de l'acide naphtaléne-sulfonique et 0,65 kg d'hydroxyde de sodium

(par exemple P.R, Johnson in Rubber Chem, Technol., 49 (1976) page 665

et suivantes)., La polymérisétion est arrétée au taux de conversion de
657% et le latex est débarrassé des monomdres résiduels par distilla-
tion 2 la vapeur, .

Le latex de polychloroprzne (2 31% en poids de matidres solides)
réglé a pH 6 2 1l'aide d'acide acétique, esi envoyé au débit de 8 kg/h,
2 1'aide d'une pompe doseuse, dans une extrudeuse 3 double vis avec vis
engrende, auto-nettoyanteé tomnant dans le méme sens, Le diamdtre ex-
térieur des vis est de 32 mm, le diam2tre des axes de 17 mm, et le
pas de chacune des vis 3 deux filets est de 20 mm. Les vis 2 deux
filets qui sont creuses sont placées dans un logement fermé, pouvant
8tre refreidi, de 600 mm de longueur disposé en aval de la trémie
d'alimentation. Du méthanol refroidi & -32°C dans une machine fri-
gorifique constitue 1l'agent réfrigérant passant 2 la fois dans les

arbres creux et dans le logement. Le latex pénétrant dans l'extru-

" deuse 2 vis 2 20°C est solidifié en continu sous forme d'une couche

de produit mobile soumise 2 des contraintes de éisaillement. L'ex-
trudeuse 3 vis opérant 2 une vitesse d'axe de 100 tr/min décharge

a la sortie le mélange de cristaux de glace et de caoutchouc coagulé
par congélation sous la forme de bandes de 30 & 100 mm de longueur

2 une température de -18°C. Lorsque le mélange se décongdle, immé-
diatement aprés sa sortie de 1'appareil, on observe une coagulation
compléte du polymdre, Dans les conditions opératoires décrites

ci-dessus, l'agent réfrigérant sort des arbres de vis et du loge-

-ment 2 haut débit, 2 une température de -29°C,
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Exemple 2

On prépare un latex de caoutchouc de chloropréne 2 partir

de 100 kg"de chloroPrene remplagant les 94,6 kg de chlor0prene et

5,4 kg de 2, 3-d1chloro-1 3-butad1ene mentionnés dans le paragraphe

1 de l'exemple 1. Le latex (2 31%-en poids de caoutchouc),regle a
pH'G, est soumis a coagulation par congélation dans 1'ektrﬁdeuse
2 vis de l'exemple 1, mais le profilé de vis, comme décrit dans la
demande de brevet de la R,F.A, DOS 3.038.973, présente des inter-
ruptions répétées par la formation de cannelures sur une longueur
de 560 mm. Les cannelures sont découpées dans les filets de vis
sous forme de cannelures fecténgulaires de 5 mm de largeur aux
mémes pas, profondeur de filet et nombre de filets qué la—vis;'
mais avec torsion dans le sens opposé. o '

Le logement et les arbrés de vis sont réfroidis 2 1l'aide
de méthanol a -28°C. L'agent réfrigérant quitte 1'appareil a -26°C.
L'extrudeuse 2 vis tourne 3 la vitessé de 230 tr/min et estréli-
mentée par 12 kg de latex 2 l'heuie, 3 20°C :.elle évacue le mé-
lange solidifié 2 une température de -8°C sous la forme de fines
particules de dimension allant jusqu'a 5 mm. On constate que 1'opé-
ration de décéngélation s'accompagne d'une coagulation complate du

polymare.

Exemple 3

On soumet le latex de polychloropréne de 1'exemple 1; traité
au préalable comme décrit dans cet exemple; a coagulationnpar'congé-
lation dans une extrudeuse 2 vis semblablé a celle de 1'exehple 2,
mais plus grande. la technique de refroidissement est différente
car on utilise du "Frigen" qui s'évapore directement dans les zones
de la vis qui doivent &tre refroidies. Cette vis de refroidissement
plus grande a un diamdtre extérieur de 51 mm, un diamdtre d'axe de
28 mm, et un pas de vis 2 deux filets de 48 mm. -En aval de 1'ouver-
turé d'admission se trouve un logement fermé, pouvant &tre refroidi,
de 1.060 mm de longueur, Le logement et iés arbres de vis sont
refroidis  de la méme maniére, par évaporation du "Frigen", Cette

grande vis double est également équipée, comme décrit en détail
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dans l'exemple 2, d'une cannelure filetée de 7 mm de Iérgeur sur
une longueur totale de 900 mm. -

Le "Frigen" pénétre dans le logement des vis 2 -24°C et le
quitte 3 -23°C; il pénétre dans les.arbres de vis 2 -26°C et les
quitte-a -7°C. L'extrudeuse 2 vis opére 2 une vitesse de 150 tr/min
et est alimentée en latex 2 20°C au débit de 66 kg/ﬁ et elle évacue
le mélange sélidifié 2 une température de ~1°C sous forme de grains
2 une dimension de particule allant jusqu'a 10 mm. Aprés décongé-

lation, le polymire est compliétement coagulé,

Exemple 4

On prépare un latex de caoutchouc nitrile par polymérisation

‘en émulsion 2 17°C dans des conditions classiques (par exemple

Houben-Weyl, Methoden der organischen Chemie, %4e g&dition, 1969,
volume 14/1, page 703 et suivantes) 2 paftir de 25,7 kg d'acryloni-
trile, 74,3 kg de butaditne, 195 kg d'eau, 2,0 kg du sel de potas-
sium des acides gras de coco, 2,0 kg du sel de sodium de 1l'acide
butylnaphtalégne sulfonique et 2,0 kg du sel de sodium d'un produit -
de condensation acide naphtaléne sulfonique/fo;maldéhyde. La
polymérisation est arrétée au taux de conversion de 75% et le latex
est débarrassé des monomdres résiduels par distillation a la vapeur.

Le latex de caoutchouc nitrile ( a 19% de substances so-

lides) est soumis 2 coagulation par congélation dans-l'extrudeuse

3 double vis de l'exemple 2. Le pH du latex est réglé 3 6 a l'aide
d'acide acétique, 7 .

' Le méthanol utilisé éomme agent réfrigérant péndtre dans le
logement et les axes 2 -30°C et les quitte a -27°C. Lorsqu'on in-
troduit le latex au débit de 21 kg/h 2 une température de 20°C, en
faisant tourner les vis 2 230 tr/min, le mélange solidifié quitte

l'appareil 2 -4°C sous la forme de particules mesurant jusqu'a .

3 mm et avec coagulation complate du polymire aprés décongélation,
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Exemple 5

On utilise un séchoir 2 contact enrdispbéition‘horizontale
pour produits pdteux consistant en unilogement chauffable en
"forme de 8" en section transversale ave§ deux axes chauffables
équipés d'éléments de cisaillement et de transport, érsavoir 1'axe
principal et un axe de nettoyage engrené avecrlfaxeiprihciﬁal
(appareil AP 12 Conti de la firme List). L'appareil est refroidi
dans le logement et dans les axes par un mélange glycol-eau préa-
lablement refroidi 2 -30°C, Le mélange quitte l'appareil a -28°C
dans les conditions 6pératoires indiquées ci-dessus.

On envoie dans l'abpareil un courant de 24 kg/h du latex
de 1'exemple 2, Ce latex,qui a été soumis 2 traitement préalable
comme décrit dans cet exemple, est envoyé 2 une température d'entrée
de 20°C a 1'aide d'une pompe doseuse, L'appareil fonctionne 2 la
vitesse de 18 tr/min pour l'axe principal et de 72 tr/min pour 1'axe
de nettoyage; il provoque la solidification continue du latex sous
forme d'une couche mobile de produit soumise é’des contraintes de
cisaillement; 3 la sortie, l'appareil évacue un mélange de cristaux
de glace et de caoutchouc coagulé par congélation, 3 une température
de -3°C, les particules mesurant de 5 3 40 mm. Lorsque ce mélange
est soumis ensuite 3 décongélation, on constate que le polymére a

entidrement coagulé,

Exemple 6

On prépare un latex de caoutchouc nitrile comme décrit dans
1'exemple 4, paragraphe 1, 2 partir de 34,9 kg d'acrylonitrile et
65,1 kg de butadizne, '

~ Ce latex (2 19% de caoutchouc) réglé 2 pH 6 commerdans
l'exemple 4 est coagulé daﬁs 1l'appareil décrit dansnl'exemple 5.
A cet effet, le logement et les axeg sont refroidis par un mélange
glycol-eau pénétrant a -30°C et quittant 1‘ap§areil a -28°C. L'ap-
pareil "AP 12 Conti" opérant 2 une vitesse de rotation de 7:28 tr/min
(axe principal/axe de nettoyage) est alimenté en continu par le:
latex a 20°C au débit de 16 kg/h et il évacue le mélange golidifié sowsla
forme de particules mesurant jusqu'a 10 mm et 2 une température de

~-2°C, Aprés décongélation, le polyméré est entidrement coagulé.
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Exemple 7

Le méthanol refroidi a -29°C dans une machine frigorifique
s'écoule en tant qu'agent réfrigérant dans le logement d'une extru-
deuse 2 deux vis engrenéés, auto-nettoyantes, tournant en sens
opposé. Le diamétre extérieur des.vis est de 32 mm, le diamétre de
leur arbre de 24 mm, et le pas de chacune des vis 2 quatre filets
est de 60 mm; Les deux axes de vis sont disposés dans le logemant
fermé de 400 mm de longueur placé en aval de la trémie d'alimenta-
tion, Le mEthanol quitte le logement dans les conditions opératoires
a -27°C,

- Le latex de caoutchouc de chloropréne de 1'exeﬁple 2 a été
soumis 3 traitement préalable comme décrit dans cet exemple et il
est introduit au débit de 5 kg/h 3 1'zide d'une pompe doseuse dans
l'extrudesuse. La température d'entrée du latex est de 20°C,

L'appareil fonctionnant 3 une vitesse de rotatiom de
35 tr/min.des axes solidifie en continue le latex dans une couche
mobile de produit soumise 2 des contraintes de cisaillement, et,

a la sortie, il évacue un mélange de cristaux de glace et de caout-
chouc coagulé par congélation 2 une température de -1°C sous forme
de bandes de 60 mm de longueur, Lorsque ce mélange est ensuite
soumis 2 décongélation; on constaterque le polymére a entiérement
coagulg,

' Exemple 8

On soumet 1e?latex de caoutchouc nitrile derl'exemple 6
2 traitement préalable comme décrit dans cet exemple et on l'envoie
au débit de 4 kg/h a 20°C dans lﬁappareil de l'exemplé 7. Le méthahol
utilisé comme agent réfrigérant péndtre dans le logement 2 -29°C et le
quitte 2 -28°C, Les vis tournent 2 15 tr/min, le mélange de glace et
de caoutchouc coagulé quitte l'appareil 2 -9°C sous forme de bandes
de 30 mm de longueur. Aprés décongélation, on constate que le polymére

a enti2rement coagulé,
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- REVENDICATIONS

1. Procédé pour séparer des polyméres de leurs dis-
persions par congélation de la phase'cohérente, décongélation de

la phase éohérente et séparation des phases,.céractérisé.en ce que
la congélatioﬁ de la phase cohérente est effectuée dans une couche
mobile de produit soumise 2 des forces de cisaillement.

2. Procédé selon la revendication l,rcaractérisé en
ce que la congélation de la phase cohérente est effectuée dans un
appareil a couche mince pouvant &tre refroidi. ' ’

3. Procédé selon la revendication 1,.caractérisé en
ce que la congélafion de la phase cohérente est effectuée dans des
séchoirs 2 contact horizontauxrpouvant atre refroidis ayant des
éléments de cisaillement et de traﬁsport qui peuvent &tre refroidis
sur un axe prati@uement auto-nettoyant par des racleurs'fixés au
logement et s'étendant danslla région de 1l'axe ou au moyen d'un

axe de nettoyage engrené avec l'axe principal.

4, : Procédé selon la révendicafion,l, caractérisé en.
ce que la congélation de la phase cohérente est réalisée dans une
extrudeuxe 2 vis refroidissable. -

5. Procédé selon la revendicatiom 1, caractérisé en
ce que la congélation de la phase cohérente est effectuée dans uné
extrudeuse a vis unique refroidissable équipée de tiges de cisail-
lement fixées au logement et s‘engageantndaﬁs'le filet de vis qui
est interrompu localement. 7

6. " Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce
que la congélation de la phase cohérente est effectuée dans une
extrudeuse a double vis refroidissable dont les vis sont engrenées,
7. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce
que la congélation de la phase cohérente est effectuée dans une
extrudeuse a double vis refroidissable dont les vis engrenées
tournent dans le méme sems. ' -

8. Procédé selon la revendication 7, caractérisé en
ce que le profil de vis est interrompu par introduction de cannelures

sur une partie au moins de sa longueur totale,
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9. VProcédé selon la revendication 1, caractérisé

en ce que la congélation est réalisée a 1l'aide d'agents réfrigérants
qui sont a une température de -50 3 -10°C, le produit ayant une
rtempéréture de -10 2 0°C aprés la congélation,

10. ' Procédé selon la revendicatiom 1, caractérisé en
ce que le gradient de vitesse dans la couche mobile de produit

soumise 2 des forces de cisaillement est de 30 a 3 000 1/s.’



