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Description

Linvention concerne un appareil et un procédé
de dégazage de substances, en particulier d’émul-
sions obtenues a partir de morceaux d’émulsion pho-
tographique figée.

Bon nombre de produits de I'industrie chimique,
de I'industrie pharmaceutique, de 'industrie des pro-
duits alimentaires et des industries connexes, en par-
ticulier, des émulsions, des suspensions, des pates et
des liquides de haute viscosité ou analogues contien-
nent de I'air ou des gaz dissous ou sous forme de pe-
tites bulles qui, lors de la fabrication, viennent inévi-
tablement s’incorporer dans le liquide, mais qui ne
doivent se trouver dans le produit final. C'est ainsi
que, par exemple, dans le cas des émulsions photo-
graphiques, les bulles de gaz altérent dans une im-
portante mesure la qualité des pellicules ou des pa-
piers photographiques réalisés avec ces émulsions
du fait que les bulles ou les petites bulles de gaz per-
turbent le courant volumique dans les dispositifs d’en-
duction, donnant ainsi lieu a la formation de rayures
qui rendent les matériaux photographiques inutilisa-
bles.

D’aprés le brevet GB-A-2 008 971, on connait un
procédé et un dispositif permettant de soumettre un
liquide, avec lequel est simultanément acheminé un
gaz, a un premier dégazage sous dépression tandis
que, dans une deuxiéme phase, ce liquide est dégazé
davantage au moyen d’un rotor centrifuge, pour s’ac-
cumuler ensuite sous forme d’'une couche annulaire
de liquide dans un élément de pompage et pour éfre
ensuite expulsé par des forces centrifuges a I'encon-
tre de la dépression régnant dans le systéme.

Ce dispositif et ce procédé présentent des incon-
vénients importants, car le liquide s’accumule et
s'écoule entre le rotor centrifuge et les parois du lo-
gement, ainsi qu’entre les rotors des pompes et les
parois, ce liquide étant ainsi exposé a d’importantes
forces de cisaillement. De la sorte, la friction provo-
que un dégagement de chaleur qui n’est pas contrb-
lable. La chaleur dégagée conduit a la formation
d’agrégats incrustés et, lorsque ces derniers se dé-
tachent, ils forment de petits grumeaux qui, dans le
cas d’émulsions photographiques, présentent des in-
convénients plus importants encore que de petites
bulles. Dans le cas d’un échauffement trop important,
la qualité de I'émulsion photographique en souffre
dans une importante mesure. Par suite de |la sortie du
liquide a la périphérie de la pompe, il se produit, dans
I'écoulement, d’importantes perturbations qui peu-
vent & nouveau conduire a la formation de petites bul-
les.

De méme, d’aprés le brevet DE-C-2 147 124, on
connait un dispositif de dégazage de liquides, dispo-
sitif dans lequel le liquide est traité sous vide dans une
centrifugeuse, ce liquide s’étalant en une pellicule qui
s’écoule sur la paroi intérieure du rotor de la centrifu-

15

20

25

30

35

40

45

50

55

geuse, pour étre ensuite réparti en une fraction pau-
vre en bulles et une fraction riche en bulles. Afin que
la fraction riche en bulles puisse alors étre séparée de
la fraction pauvre en bulles, a I'endroit ou le liquide
quitte le rotor en se dirigeant vers I'extérieur, on pré-
voit un élément de trop-plein en forme de lame sur un
coté duquel passe le liquide riche en bulles, quiesta
nouveau introduit dans le rotor pour y étre traité tandis
que, de l'autre c6té, le liquide est évacué a une vites-
se périphérique allant en diminuant, ce liquide devant
étre relativement pauvre en bulles. En fait, compara-
tivement au liquide qui est introduit dans le rotor avant
le dégazage, le liquide évacué a cet endroit est plus
pauvre en bulles, mais on n’atteint pas une absence
de bulles suffisante.

Toutes ces techniques concernent en réalité le
dégazage de substances a I'état liquide. Or depuis
quelques temps, en particulier dans le domaine des
produits photographiques, les techniques de fabrica-
tion de I'émulsion utilisent des mélanges au froid et &
I'état figé solide des divers constituants d’'une compo-
sition aqueuse de couchage.

Ainsi, la demande de brevet FR-A-2 626 088 dé-
crit un procédé d’obtention d’'une composition photo-
graphique apte a former une couche sur un support,
ladite composition contenant au moins une émulsion
aux halogénures d’argent, ainsi que les additifs chimi-
ques de finition nécessaires. Le procédé suivant cette
demande consiste a :

1) préparer séparément, ou par groupe de

composés compatibles, divers constituants de la

couche souhaitée, comprenant au moins une
émulsion aux halogénures d’argent et des solu-
tions ou des dispersions contenant un ou plu-
sieurs des additifs de finition et/ou de la gélatine,
et refroidir ces constituants, pour les figer chacun

a I’état solide,

2) les couper en morceaux,

3) mélanger au froid, a I'état solide, les consti-

tuants choisis en fonction de la formulation de la

couche souhaitée, ou d’'une partie de cette cou-
che,

4) liquéfier la composition solide obtenue en vue

de son introduction dans le poste d’enduction.

Les constituants préparés séparément a I'étape
(1) peuvent étre conservés au froid séparément, soit
aprés I'étape (1), soit aprés I'étape (2) sous forme de
morceaux, soit a la fois aprés I'étape (1) et aprés I'éta-
pe (2).

Le volume moyen des morceaux ne doit pas dé-
passer 2 cm3, de fagon a assurer I’homogénéité du
mélange a I'état solide subséquent, et il est de préfé-
rence inférieur & 0,5 cm3.

Dans cette demande de brevet, la composition
est liquéfiée au moyen d’un dispositif comportant par
exemple une vis d’archiméde et une pompe faisant
passer la composition solide dans un échangeur de
chaleur. Cependant avec un tel procédé, afin d’éviter
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les bulles a la sortie de I’émulsion fondue, il faut met-
tre en oeuvre un dispositif de désaération, tel que ce-
lui décrit dans la demande EP-A-58 353. Cette de-
mande EP-A-58 353 décrit un procédé et un appareil
dans lequel on étale le liquide en une mince pellicule
en lui faisant subir une brusque dépression. La pres-
sion en valeur absolue a laquelle on soumet la pelli-
cule de liquide est de 'ordre de 8100 Pa. Mais dans
ces conditions de pression, méme si on réduit la for-
mation de bulles, I’émulsion fondue comporte une
grande quantité d’air dissous selon un taux atteignant
pratiquement la saturation.

Les brevets US-A-3 797 551 et CH-B-500 507 dé-
crivent un procédé de solidification d’émulsions de
gélatine dans lequel on applique aux émulsions liqui-
des une dépression comprise entre 933 et 1560 Pa a
environ 11°C. Un tel procédé pose des problémes re-
latifs & la variation de la concentration des émulsions
due a la quantité relativement importante d’eau qui
est enlevée du produit par évaporation sous vide.

Aussi est-ce un des objets de la présente inven-
tion que d’améliorer la désaération d’'une compaosition
avant de I'envoyer au poste d’enduction.

C’est encore un autre objet de la présente inven-
tion que de réaliser un dispositif de désaération plus
simple et plus fiable que ceux utilisés jusqu’a présent
dans la technique.

C’est encore un autre objet de la présente inven-
tion, que de réduire au minimum la quantité d’air in-
tersticiel c’est-a-dire entre les morceaux solides) et
de diminuer également la quantité d’air dissous dans
la composition elle méme.

D’autres objets apparaitront au cours de la des-
cription plus détaillée qui suit.

Les objets de la présente invention sont réalisés
par un procédé de désaération d’'un mélange de di-
vers constituants d’'une composition aqueuse, sous
forme de morceaux solides, caractérisé en ce que 'on
applique au mélange et avant refonte dudit mélange
une pression voisine de la tension de vapeur d’eau
correspondant a la température dudit mélange, les-
dits morceaux solides ayant un volume inférieur ou
égal 2 2.0 cm3,

Linvention concerne également un dispositif
d’alimentation d’'un poste d’enduction photographi-
que au niveau duquel une composition photographi-
que liquide est appliquée sur un support caractérisé
en ce qu'il comprend des moyens (4, 9, 10) permet-
tant la mise en oeuvre du procédé selon I'une quel-
conque des revendications 1 a 5 et disposés juste en
amont du dispositif de refonte alimentant ledit poste
d’enduction.

La description plus détaillée qui suit sera illustrée
en faisant référence a une unique figure représentant
un dispositif de liquéfaction comprenant un dispositif
de désaération selon la présente invention.

Le dispositif représenté en Fig. 1 comprend prin-
cipalement une trémie d’alimentation 1, un dispositif
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de désaération 4, des dispositifs de convoyage 2 et 3
pour transporter le mélange et un dispositif de refonte
5.

On alimente la trémie d’alimentation (1) avec un
mélange de divers constituants d’'une composition
aqueuse, sous forme de morceaux solides. Dans un
mode de réalisation particulier, ce mélange consiste
en une composition photographique aux halogénures
d’argent, apte a étre appliquée sur un support pour
former une couche. Le procédé d’obtention de ces
morceaux solides consiste, ainsi que décrit dans la
demande de brevet FR-A-2 626 088, a préparer sé-
parément les divers constituants de la couche a ob-
tenir, comprenant au moins une émulsion aux halogé-
nures d’argent, et des solutions ou des dispersions
contenant un ou plusieurs des additifs de finition
et/ou de la gélatine, a refroidir ces constituants, pour
les figer chacun a I'état solide, a les couper en mor-
ceaux, & mélanger au froid, a I'état solide, les consti-
tuants choisis en fonction de la formulation de la cou-
che désirée. La trémie d’alimentation est munie a sa
base d’'un dispositif & pales rotatives (8) pour éviter la
formation d’'un pont a la sortie de ladite trémie.

Le premier dispositif (2) assure le transport du
mélange de la trémie d’alimentation (1) vers le dispo-
sitif de désaération (4) dont on reparlera plus en détail
par la suite. Le second assure le transport du mélan-
ge du dispositif de désaération (4) vers un dispositif
de refonte du mélange (5) dont on reparlera égale-
ment en détail par |la suite. Selon un mode de réalisa-
tion ces dispositifs de convoyage sont constitués
d’une vis d'Archiméde conventionnelle. Ces deux vis
d’Archiméde (2), (3) sont entrainées en rotation par
les moteurs respectifs (6) et (7) et se terminent res-
pectivement par un dispositif étanche (13) qui peut
étre, par exemple une pompe du type MOINEAU.

Suivant I'invention on dispose un dispositif de dé-
saération constitué d’'une enceinte de dépression (4)
entre les deux dispositifs de convoyage et en amont
du dispositif de refonte (5) du mélange. Al'intérieur de
cette enceinte on applique au mélange une pression
voisine de la tension de vapeur d’eau correspondant
a la température du mélange, ladite enceinte compre-
nant un orifice d’entrée par lequel le mélange solide
provenant de la trémie d’alimentation et entrainé par
ledit premier dispositif de convoyage (2) est introduit
dans ladite enceinte de dépression (4) et un orifice de
sortie par lequel le mélange solide est évacué de la-
dite enceinte et est entrainé au moyen dudit second
dispositif de convoyage (3) vers le dispositif de refon-
te du mélange (5). La pression absolue a l'intérieur de
I'enceinte de dépresssion est comprise entre 1000 et
2000 Pa et de préférence est comprise entre 1000 et
1500 Pa. L'enceinte de dépression (4) est, selon un
mode de réalisation, mise en dépression par l'inter-
médiaire d’'une pompe (9) reliée a I'enceinte par un
tube (10). L'enceinte (4) est munie d'un dispositif de
brassage (11) & pales rotatives. Le dispositif de
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convoyage (3) ainsi que le dispositif de brassage (11)
sont montés a rotation par I'intermédiaire de paliers
(non représentés) permettant la mise en dépression
de I'enceinte (4). Le role de cette enceinte de dépres-
sion (4) est de réduire au minimum la quantité d’air in-
tersticiel (c’est-a-dire, entre les morceaux formant le
mélange) et de diminuer la quantité d’air dissous dans
la composition elle-méme.

Le dispositif de refonte du mélange (5) est situé
en aval de I’enceinte de dépression et comprend un
échangeur de chaleur alimenté, par exemple, par une
circulation (14) d'un liquide thermique. L'émulsion est
refondue a environ 40°C et sort par le tuyau (15). Se-
lon un mode de réalisation particulier I'échangeur de
chaleur est du type multitubulaire. Sa surface
d’échange est de 3,2 m2. Le fluide chauffant est de
I'eau dont on ajuste la température en fonction du dé-
bit de composition a refondre, mais de préférence in-
férieure a 60°C pour assurer un réchauffage plus ré-
gulier.

Dans un mode de réalisation préférentiel, le mo-
teur entrainant en rotation le dispositif de convoyage
(3) est asservi au débit du mélange fondu sortant par
le tuyau (15). De méme, le moteur entrainant en rota-
tion le dispositif de convoyage (2) peut étre asserviau
volume contenu dans I'enceinte de dépression (4) au
moyen d’une sonde (16). On peut également utiliser
un dispositif d’alarme (17) indiquant un niveau de
remplissage insuffisant de la trémie d’alimentation
(1.

Les essais ont montré que de tels dispositifs
étaient susceptibles de fonctionner a des débits pou-
vant aller de un litre & vingt litres de mélange par mi-
nute. |l est possible avec de tels dispositifs de dimi-
nuer le taux d’air dissous dans le mélange a moins de
50 % du taux de saturation a la pression atmosphéri-
que. Les essais ont également montré que les meil-
leurs résultats étaient obtenus pour un temps de pas-
sage, du mélange solide dans I'enceinte de dépres-
sion, compris entre 5 et 10 mn.

Exemple 1

On utilise un dispersion photographique analo-
gue a celle utilisée pour le papier couleur.

La viscosité de la composition une fois fondue est
de l'ordre de 100 cp a 40°C.

On régle la vitesse des vis d’Archiméde de ma-
niére a obtenir un débit de dispersion une fois liqué-
fiée de 4 I/mn. On régle la pression absolue de I'en-
ceinte 4 a une valeur de 1500 Pa.

Lorsqu’on a appliqué cette pression a I'enceinte
4, on mesure aprés refonte & 40°C, le taux d’air en-
trainé et le taux d’oxygéne dissous qui sont respecti-
vement égaux a 0,04 % et 1,6 ppm.
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Exemple 2

On utilise un bouillon de gélatine a 15 % de géla-
tine seéche. Le débit est de 4 I/mn et la pression de
1500 Pa. La viscosité de la composition une fois fon-
due estde l'ordre de 70 cp 2 40°C. L'oxygéne dissous
est égal a 1,4 ppm & 40°C.

Exemple 3

On utilise un bouillon de gélatine a 7 % de géla-
tine séche. Le débit est de 12 I/mn et la pression
comprise entre 1200 Pa et 1400 Pa. La viscosité de
la composition une fois fondue est de 'ordre de 7 ¢cp
2 40°C. L'oxygene dissous est égal a 3,2 ppm 4 40°C
et le taux d’air entrainé a 0,01 %.

Exemple 4

On utilise la méme composition que celle utilisée
dans I’exemple 3 mais cette fois on applique aucune
dépression al'intérieur de I'enceinte 4. L'oxygéne dis-
sous est égal a2 6,3 ppm a 40°C (saturation) et le taux
d’air entrainé est de 5 %.

Revendications

1. Procédé de désaération d’'un mélange de divers
constituants d’'une composition aqueuse, sous
forme de morceaux solides, caractérisé en ce
que I'on applique au mélange et avant refonte du-
dit mélange une pression voisine de la tension de
vapeur d’eau correspondant a la température du-
dit mélange, lesdits morceaux solides ayant un
volume inférieur ou égal a 2.0 cm?3,

2. Procédé selon la revendication 1, dans lequel les
morceaux ont un volume inférieur a 0,5 cm3.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2 caractérisé
en ce que la pression absolue appliquée au mé-
lange est comprise entre 1000 et 2000 Pa.

4. Procédé selon la revendication 3 caractérisé en
ce que la pression absolue appliquée au mélange
est comprise entre 1000 et 1500 Pa.

5. Procédé selon I'une quelconque des revendica-
tions 1 a 4 caractérisé en ce que la pression est
appliquée au mélange avant refonte pendant une
durée variant entre 5 et 10 mn.

6. Dispositif d’alimentation d’'un poste d’enduction
photographique au niveau duquel une composi-
tion photographique liquide est appliquée sur un
support caractérisé en ce qu’il comprend une en-
ceinte de dépression (4), une pompe (9) reliée a



7 EP 0 507 795 B1

I'enceinte (4) par un tube (10) comme moyens
permettant la mise en oeuvre du procédé selon
I'une quelconque des revendications 1 a 5 et dis-
posés juste en amont d'un dispositif de refonte (5)
alimentant ledit poste d’enduction.

Patentanspriiche

1.

Entgasungsverfahren fir ein Gemisch aus ver-
schiedenen Bestandteilen, die sich in Form fester
Klumpen in einer wéssrigen Losung befinden,
dadurch gekennzeichnet, da das Gemisch vor
dem Schmelzen einem Druck unterworfen wird,
der nahe dem Dampfdruck liegt, der der Tempe-
ratur des Gemischs entspricht, wobei die festen
Klumpen ein Volumen von nicht mehr als 1,0 cm?3
besitzen.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal die festen Klumpen ein Volumen
besitzen, das unter 0,5 cm3 liegt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal® der auf das Gemisch ausgeiibte
absolute Druck im Bereich von 1000 bis 2000 Pa
liegt.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dal® der auf das Gemisch ausgeubte
absolute Druck im Bereich von 1000 und 1500 Pa
liegt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da-
durch gekennzeichnet, dall der Druck auf das
Gemisch ausgeiibt wird, bevor dieses 5 bis 10
min lang geschmolzen wird.

Zufihrvorrichtung fir eine fotografische Be-
schichtungsmaschine zum Beschichten eines
Tragers mit einer flissigen fotografischen Mas-
se, dadurch gekennzeichnet, dal} die Vorrichtung
eine Vakuumkammer (4) und eine iiber eine
Rohrleitung (10) mit der Vakuumkammer verbun-
dene Pumpe (9) als Mittel fir die Durchfiihrung
des Verfahrens nach Anspruch 1 bis 5 enthalt
und daR die Zufihrvorrichtung direkt vor einer
Schmelzvorrichtung (5) angeordnet ist, die die
Beschichtungsmaschine mit fliissiger Masse be-
liefert.

Claims

Degassing method for a mixture of various com-
ponents in an agueous composition, in the form
of solid chunks, characterized in that a pressure
near the steam pressure corresponding to the
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temperature of the mixture is applied, before
melting, to said mixture, said solids chunks exhib-
iting a volume equal to or lower than 2.0 cm3.

Method according to claim 1, wherein said solids
chunks exhibit a volume lower than.5 cm3.

Method according to claim 1 characterized in that
the absolute pressure applied to the mixture
ranges from 1000 to 2000 Pa.

Method according to claim 3 characterized in that
the absolute pressure applied to the mixture
ranges from 1000 to 1500 Pa.

Method according to any of the claims 1 to 4,
characterized in that the pressure is applied to
the mixture before melting for a period of time
ranging from 5 to 10 mn.

Feeding device for a photographic coating ma-
chine wherein a liquid photographic composition
is deposited on a support, characterized in that it
comprises a vacuum chamber (4), a pump (9)
connected to said chamber via a pipe (10) as
means for operating the process of any of the
claims 1 to 5, said feeding device being located
just upstream a melting device (5) feeding said
coating machine.
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