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MEMORTIA DESCRIPTIVA
SOBRE:
"PROCEDIMIENTO PARA 1A RECUPSRACION DE CAUCHO"

SOLICITANTES: FRANK HARRIS COTTON, residente en: 43,

Cedar AVenue; East Barnett, Hertfordshire,
Inglaterra, y PERCY ALBERT GIBBONS, re-
sidente en: 96, Ealing Village, Hanger
Lane, LONDRES, W. 5 - Inglaterra.

Este invento ge refiere a4 un procedimiento para
la recuperacidn de desperdicios de caucho vuleanizado..
Los objetos de este invento son lograr una plastificacidn
més rdpida del caucho vulcanizado y una recuperacidn més
completé‘de los desperdicios de este material, por un pro-
cedimiento mds répido que los hasta shora empleados, con
menos etapas y menos maquinaria. Como objetos subsidia-
rios de este inventb figuran el conservar los materiales
convirtiendd las fibras‘teitiles frecuentemente asocladas

con sl caucho vulcanizado, en un ingrediente de composi-
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De acuerdo con este invento, un procedimiento
para la recuperacidn de desperdicios de caucho vulcaniza-
do, especlalmente material compuesto que contenga caucho
vulcanizad6 y tejidos o materiales textiles (tal como las
cubiertas usadas de ruedas de vehiculos) comprends el so-
meter yna masa de pedazos del material de desecho a una
intensa accién mecénica en un mezclador cerrado y calenta-
do de tal modo que la temperatura de la masa se eleve en-
tre 180° y 3002C., {con preferencia alrededor de 2202C.
dependiendo la temperatura méxima, en grado limitado, del
tipo y tenacidad inicial del material de caucho) en presen
cia de oxfgeno con objeto -y en el grado necesario- de con 7
seguir, en combinacidén con la accidn mecénica_citada ba jo
la accidn del célor, el/ablandamiento del desecho sin resi-
nificacidén apreciable del mismo y el ;ometer luego la masa
reblandecida al proceso de calandrado y andlogos, corrien-
tes al tratarse de.caucho virgen.

Con preferencia, los pedazos de material de des-
echo se someten a una célefabcién preliminar alrededor de
150 a 19096. Puede hacerse ésto por éaldep con vapor di-
recto, o calentando primero en agua callente y luego eh -
una vasija o receptéculc cerrado de vapor. Debe tenerse

presente que, durante esta calefaccidn preliminar, el mate-

rial se mantisne practicamente fuera de contécto con el

oxigeno, aunque la presencia de pequefids cantidades de es-
te gas, debidas a la oclusidn, no es perjudicial para el
procedimiento.

Este invento incluye también un proceso,de acuer

do con lo antes indicado, en el que se afiade al material
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en tratamiento un agente catalitico de rasiandecimiénto,
tal como fenilhidraecina, tiofenol, aldol;naftilamina,
aldol- -naftilamine, mercaptobenzotiazol, xilil-mercaptan,
o naftil-mgrcaptan; agente catali{tico, que, mientras el
caﬁcho se encuentra bajo infiuencias mecédnicas, acelera la
forma deseable de ataque por el ox{geno que da lugar al re
blandecimiento del caucho ayudando al mismo tiempo.a supri

mir la forma secundaria de oxidacidn que conduce a la resi

"nificacidn o deterioro del ecaucho.

Se. ha propdesto y& preparar recuperados de cau=-
cho sometiendo desperdicios précticampnte libres de fibras,
en estado sbdlido desintegrado, e la accidn de oxfgeno y ca-
lor con objeto de -y en el grado convenlsente para- asegﬁrar
la plastificacidn. 4 diferenéia de esta'propuesta, este in-
vento se caracterizg por el uso conjunto ds ataque contro-
lado por el oxigeno y de intensa accl én mecénica a tempera- .
tura elevada, caracteristica que, entre otras, tiene la ven
taja importante de permitir 1la conversidn directa en recu-
perado Gtil, de materiales de desecho yue contengan canti-
dadses apreciables de material fibroso.

De acuerdo con una céracteristica,secundaria
de este invento, en las Ultimas fases de la operacidn de
moliende y caldeo (o, como variante, en una fase primitiva
de egsta operacidn) puede afiadirse al material reblandecido
un sblido en forma de polvo fino, de la naturaleza de una
carga, qﬁe es absorbido por el caucho primeramente reblan-
décido ¥ que, de’;ste modé,.ayuda a triturar y a reblande-
cer cualesquiera particulas no plastificadaé de caucho vu;
canizado que puedan encohtrarse presentes.

La cantidad de oxigeno empleada en el procedi-



5.

80.

85.

90.

95.

100.

B 182557

miento g que este invento se refiere, se controla con obje-
to de -y en el grado necesario para- conseguir, en combina-
cidn con la intensa accidn mecénica bajo la accidn del ca=-
lor, el reblandecimiento del desecho sin resinificacidn
apreciable del mismo. El oxigeno puede apliéarse de cual~
quier modo deseable, y puede preséntar la forma de aire o
de un compuesto §ue produzca oxigeno en las condiciones de
trabajo. Como regla general, puede decirse que la cantidad
de b6x{geno empleada para el fin indicado, es del orden de
0,1% a 0,4% en péso, o menos, del oaucho sometido a trata-
miento. En la préctica, sin embargo, se admite en el inte-
rior del mezclador una proporcidn algo mayor de oxigeno,
por ejemplo 1% en peso dsl caucho tratado, ya que ﬁnicamén-
te una proporcidn del oxigeno admitido, establece contacto

intimo con el desecho de caucho. Se comprenderd por tanto,

"que el contenido de oxigeno es variable en cierto grado, y

que las -mejores condicibnes de trabajo para una carge dada,
han de determinarse por ensayo previo. Si se admite mucho
oxigeno o se permite una exposicidn al miismo demasiado pro-
longeadsa, el producté se transforma en superplastificado, y
puede ‘ser de menor resistencia al alargamiento y a la trac-
cidn, en comparacidén con el material adecuadamente tratado
y ademds, poseerd un olor molesto y estaras mas expuesto a
inflamarse al descargar. Si se excluye el oxigeno del mez-
cledor, o si su concentracidn se reduce indebidamente por
ejemplo por la introduccidén de vapor, bidxido de carbono o
nitrégeno, por ejemplo, el material de desecho se desmenuza,
pero no se plastifica adecuadamente y el "recupefado" obte-
nido resulta muy seco y dificil, si no imposible, de prepa-

rar en planchas y de refinar por los métodos corrienteé.
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De todos modos, los detalles que figuren en loa'ejemplos‘

siguientes serin suficiemtes para guiar a cualquier peri-

to en la materia a determinar por medio de un ensayo pre-
vio, las mejores condiciones de trabajo en cualquier caso
dado. ‘

’ Al aplicar este invento en la pridctica, las cu-~
bieftas‘u otras formas de desecho de caucho se inspeccio-
nan primero y se clasifican en grados, y las piedras de tg
mafio relativamente grande, clavos, objetos metdlicos ¥y
otros materiales extrafios, se eliminan a mano o por medios
mecénicos. Las cédmaras se separan de los metales, bien por
corte de los talones, © bien de otro modo.

Las cubiertas y otras formas de desperdicio de
caucho se éorpan luego en secciones convenientes para el
tratamiento mecénico ulterior. As{, las cémaras se cortan

por conveniencia con grandes cizallas en pedazos de 5 a 30

4?’5;.'de largo, de acuerdo con la capacidad y resistencia me-

120.

125.

| 130.

cénica de las méquinas de molturacidn que mis adelante se
describen..

A continuacidn los pedazos de cubiertas u otras-
formas de desperdicios de caucho wvulecanizado, se introducen
en una vasija‘dé vapor o autoclave con camisa de vapor,pfe-
feriblemente prepafado con una o més puertas de accidn ra-
pida y sin pasadoreé. En el interior de dicha vaslje se ca-
lientan entre 1502C y 190¢C., por medio de vapor vivo, el
desecho de caucho que puede contener -0 no- géneros tejidos
de algoddn, etc. Esta parte del procedimiento tiene dos ob-
jetos, a saber: primero, reducir lg resistencia dsl caucho’
vulcanizado y del algodbn, disminuyendo as{ el esfuerzo gue

opondré a la miquina molturadora empleada en la fase si-
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guiente; segundo, conseguir una temperatura elevada al prin
gipio de la operacidn siguiente, de modo que la tempefatura
méxima deseada pueda alcanzarse lo més rapidamente posible.

Los pedazos de cubierta calientes u otras formas
de desperdicio de caucho, completos, con el tejido de algo-
@dn, si existe, se introducen directamente por medio de un
saet{n o mediamte una correa transportadora, a un mezclador
de gran tamafio, cerrado e interior del tipo Bridge-Banbury,
Shaw Intermix, Baker-Perkins Universal, u otro similar ade-
cuadamente modificado,‘provisto de dos rotores y empleado
en la industria del caucho para mezclar compuestos de cau-
cho y moler desperdicios del mismo.

En estas miquinas conocidas, es préctica corrien
te enfriar el cilindro mezclador, loQ rotores y otros érga—
nos de estas mdquinas, por medio de agua; peroc en este pro-
cedimiento la camisa, rotores, etc., se calientan por medio
de vapor a temperatura elevada, agua recalentada, difenil-
6xido o de otro modo, a una temperatura de 130 & 1602C., o
més elevada, reduciéndose a un minimo el enfriado, révis-
tiendo o calorifugandoc la camisa y todos 1los elementos que
precisen esta proteccidén. Como variante, la cdmara de mez-
cla puede elevarse a la temperatura necesaria por el traba-
jo preliminar de una masa 0 por caldeo directoc. En el inte-
rior dél mezclador, el desperdicio de caucho, caliente, ae
somete bajo la acciﬁn del calor, al esfuerzo macénico're-
sultante de la molienda y mezclado; se admite wna pequefia
cantidad controlada de ox{geno o aire, para dar lugar al
reblandgcimienfo deseado del caucho vulcanizado, sin que se
produzca la indeseable formacidn de resina. Inmedistamente

se empieza a mover el desperdicio caliente de caucho en el
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mezclador interno calentado;'la,friccién entre el caucho

y los drganos mbviles de la mdquina, y la friccidn inter-
na €éel caucho y del tejido, a su vez, producen el aumento
rapido de le temperatura a& un méximo comprendido entre 190\
y 2500C, dependiente del tipo de desperdicio, de la eficieg
cia de la méiquina empleada y de las condicioﬁes del trata-
miento.

El sometimiento del caucho vulcanizado a los es-
fuerzos mecénicos, durante la calefaccidén, lo activa gf&n-j
demente Para el atague por el oxfgeno, y empieza :épida@en»
te a rebléndecerse. Se elimina toda humedad residual, que
se hace escapar de la midquina de molturacidn.

La consecucidn de la temperaturs maxims en el
iﬁterior del mezclador, indica la proximidad del final de
la molturacidn efectiva. Corrientemente, se comprueba que
en esta fase, parte por lo menos del caucho se ha reblande-
cido notablemente y que la mayor parte, si no todo el teji-
do (si existe) se ha desintegrado, pero una proporcidn del
caucho puede permanecer como pequefiasparticulas en una ma-
triz pléstica. ' \

Con muchos tipos de’despe:dicio de caucho vul-

canizado, es conveniente, aunque no esencial, introducir

. en el mezclador, por ejemplo junto con los pedazos de cu-

bierta u otros desechos de caucho, una pequefia cantidéd de
un agente catalitico de reblendecimiento gue sirve: (a) para
estimular la forme deseads de ataque por el oxfgeno que con=
duce a la plastificacidn del caucho vulcanizado, y (b) para
ayudar a suprimir la indeseable oxidacidn subsiguiente. El
catalizador més conveniente hasta ahora encontrado, es la

fenil-hidracina, que puede emplearse, por ejemplo, en la
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. . * 3
proporcidén de 0,05% a 1% segin la naturaleza de le materia

prima. Otros catalizadores son el tiofenol, la aldol- -naf-
tilamina, aldol- -~naftilamine, mercaptobenzotiazol, xi1il-
mercéptan y naftil- -mercaptan. Pueden emplearse juntos va-
rios de estos catalizadores. La introduccidn de un gas re-
ductor tal como el anhidrido sulfuroso, o de un gas inerte

tal como el anhidrido carbdénico, vapor, o los productos de

'descomposicién del carbonato aménico, puede ser ventajosa

para ayudar a suprimir la indeseable oxidacidn, formadora
de resinas, durante las lltimas fases del procedimiento de
molturacidén y mezcla. .

En la fese en que se obtiene en el mezclador la
temperatura maxima, o cerca de ella, puede afiadirse una
proporcidn de polvo seco tal como negro de humo, hollin,.
caolin, carbonato ligero de magnesia, kieselguhr, silice
comercizal o blanco de Espafia. Ventajosamente el polvo pue-
de calentarse con anticipacidén. Este polvo es rapidamente -
absorbido pdr el caucho primeramente reblandecido {por ejég
plo, el caucho de la superficie de friceidén y la capa de
revestimiento de une cubierta), en el cual forme una mez-
cla tenaz, que inmediatamente empleze a trabajar con fric-
cidn més eficaz que la que el caucho reblandecido podia
ejercer previamente contra cualesquiera paiticulas vulca-
nigadas y no plastificadas. La temperatura del mezeclador,
asciende de nuevo, y al cabo de poco tiempo se'comprueba
gque la mezcla es précticamente homogénea.

La cantided y naturaleza deé polvo seco necesa-
ria en este fage, depende de la tenacidad y grado de enve>
jecimiento o "curacidn" del caucho vulcanizado inicial. En

general, cuanto mis finas sean las particulas de 1la caregs,
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tanto mayor sers .su efecto en la produccién de friceidn y

" calor interno. Cuanto mis viejJo y blando es el desgperdicio

vulcanizedo que se emplea, tanto menos polvo se precisa.
Con cubiertas &ﬁras, se han empleado con éxito cantidades
de hasta el 30% en peso del desperdicio primifivo. El pe-
riodo total de molturacidn y plédﬂficacién, varia con la
carga y tambiéh'con la edad del caucho vulcanizado en tra-
tamiento, pero es del orden de 30 minutos.

De modo analogo, puede realizarse une recupera-
cidén y composicidén simultdneas introduciendo en la masa de
desperdicio de caucho que se encuentra en la cémarg del
mezclador, en el momento adecuado, las cargas u otros matée
riales que se degsee combinar con el p?oducto requperadg.
Esto es sobre todo aplicable a los casos tales'como la pre-
paracidn de articulos de ebonita partiendo directamente de
desperdicioa.de caueho vulcanizado y de eboﬁita de desecho,
ambos materiaeles en forma de pedaz0s grandes.

El material se descarga del mezclador interior
en estado pléstico (con preferencia después de la adicidn
de un poco de agua, 1% a 3%, inmediatamente antes de la des
carga, o rociando con agua para enfriar -poriél celor lateg‘
te del vapor- y proteger el caucho contra la rapida oxi§a-
c¢ibébn y posible inrlachién) y puede transformarse inmedia-
temente en planchas y refinarse simultaneamente en rodillos
dispuestos muy juntos, tales como los del tipo corrientemen
te usado para refinar caucho recuperado obtenido por el pro

cedimiento alcalino. Cuando la presencla de impurezas metd-

licas u otros sélidos lo hagan preciso, el material plédsti-

co puede hacerse pasar sin dificultad a través de un cola-

dor del tipo de expulsidn de husillo o hidrdulico. El cau-



255.

260.

- 265.

2704

275.

280,

182567 - 10 -

L 4

cho recuperado resultante, se separa con preferencia de
uno de los rodillos en forma de una hoja o plancha delga-

da, por medio de una fuerte hoja de desprendimiento compri-

mida contra el rodillo. #l caucho recuperado, reducido a

hoja delgada, puede cilindrarse o arrollarse luego, una ca

pa tras otra,‘sobre,un tambor rotativo del cual puede a

continuacibn cortarse en forma de grandes planchas rectan-

gulares, que pueden espolvorearse con taleo o céolin para
reducir la pegajosidad superficial. Los rodillos de obten-
cibén de las planchas, puéden estar encerrados en una caja
& la que ge hace llegar vapor o un gas inerte o reductor,
a fin de suprimir la oxidacidn local superficial de la ma-
sa plidstica caliente. .

El procedimiento a que este invento se refiere,

se aclara por los ejemplos siguientes:

EJENPLO 1, Se separaron las partes externas de un gran

. nimero de cubiertas y se cortaron en pedazos de 0,9 a 1,8

kgs.lde peso cada uno. Se pesaron 50 kgs. de este desperdi-
cio de superficies de rodadura, en dos vasijas de hierro
perforado que se introdujeron en una caldera'de.vapor bien
calorifugada. Se cerrs la puerta por medio de tornilloes, y
el desperdicio devcaucho se elevd a una temperatura de 174°C

introduciendo vapor recalentado a la mayor presién disponi-

ble, 5,6 kgs/cmz. Al cabo de 30 minutos se redujo répida-

mente la presién del vapor en la caldera, y ésta se abrid
lo mds répidamente posible.

El desperdicio seco y caliente se trasladd in-
mediatamgnte a la cémara interna de un mezclador interior
*Bridge-Banbury" n? 3. En producecidn continua, deben.adop-

tarse las maximas precauciones para conseguir la méxima
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temperatura del desperdicio y las.pérdidas minimas de ca-
lor, durante el traslado de la caldera al mezclador.
La camara del mezclador interior, contrariamente

a la préctica comfin, se habla elevado a una temperaturs lo

mis alta posible, dirigiendo vapor a presidén a las paredes,

rotores y puerta corrediza.

El mezclador "Bridge-Banbury"™ ne¢ 3, tiene una tol-
ve de aliﬁentacién encimabde la cémara de*mezcla y conecta-
da a ésta por un-tragante cilindrico vertical en él que res-
bela un "peso flotante" acoplado por un Qéstago vertical de
pistéq, a un pistdén de un cilindro neumdtico situado encima
de la tolva. La presidn hacia abajo que actﬁa sobre el peso

flotante puede ser de 4,2 a 5,6 kgs./cma. El peso flotante

ésciende y desciende durante la mezcla y ejerce una accidn

de bomba. El1 peso flotante actlia como puerta de confinamien
t0 para el contenido del mezclador.

Los pedazos s®cos y reblandecidos de desperdicio
de superficie de rodadura, calienfes, se redujeron rapida-
mente a una masa molida y expuesta a la accidn de una can-
tidad regulada de aire introducida en "l chmara de mezcla
durante el proceso, por la accidn de bomba del peso riotan-
te. Debido en gran parte é la fricecion proporcionada por 1§
presibén de aire a 4,2 kg./cm2 sobre el pesoc flotante, la
temperatura, durante esta etapa ascendid de 1402C a cerca
de 2202C. La relacidn entre la temperatura registrada de
la cémara de mezcla y la #erdadera temperatura de la masa
de desperdicio de caucho, se deté€rminé descargando el mate-
rial a una temperatura conocida y permenente de la cémara
de mezecla y observando la temperatura del material calieh-

te por medio de termdmetros introducidos en incisiones pro-

S
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fundas practicadessen la masa blanda. Gomo resultado del des-
menuzado v molturacion a elevada temperatura,. mientras se
encontraba sometido a la accidn de un suministro limitado
de gxfgeno, el desperdicio de caucho se plastificd y, al
cgbg de un periodo que no excedid de 30 minutbs en ninguna
de las pruebas de ensayo realizadas, el desperdicio se des-
cargo en forma de grandes terrones plésticos de éspécto
analogo a un caucho compuesto con negro de humo.

Duranté los ensayos, se comprobd que el método
mis eficaz para impedir la indesesble oxidacidn que se pre-
senta cuando el caucho recuperado y muy callente se descar-
ga del mezclador, es la adicidn de un poco de agua'inmedia-r
tamente antes de la descarga; el efecto de refrigeracidn va
acolmpafiado por la produceidn simultédnea de vapbr'

' la mase plédstica se hizo atravesar un laminador,
¥ luego se trasladd inmediatamente al hueco reducido de una
calandra de dos rodillos del tipo normalmente empleado en
la industris del caucho y en la que los rodillos se calen-
taban y giraﬁan a velocidades de friccién.‘El desperdicio
recuperado, formb 1nmediataménte Qna delgada pelicula alre-
dedor del rodillo mas rédpido y, después de cuatro pasadas
se dirigid, por medio de une hoja de desprendimiento, a un
tambor roﬁativo, transforméandosge en planchas de 2,5 cm. de
espesor aproximadamente. El recuperédo terminado se cortéd
a continuacién longitudinalmente, se desprendid del tambor
y se espolvored con arcilla o talco para eliminar la pega-
josidad superficial. -

En aspecto, contextura y olor, resultaba difi-
cil distinguir el producto del recuperado obtenido por né-

todos anteriormente establecidos.
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BIEMPLO 2. Se realizaron varios ensayos, en los que el
proced imiento general fué el mismo que se ha descrito en
el Ejémplo’l.‘Se afiadid una pequefia cantidad de un agente
catalitico de reblandecimiento a la masa caliente y a la
cémara de mezcla, y se comprobd que favorecia el proceso
de plastificacidn, reduciendo el tiempo necesario en la
camara des mezcla y el trabajo en los laminadores; las "co-
las"™ o particulas no recuperadas eran més blandas, y su
proporcidén mucho menor. La cantidad de catélizador necesa-
ria no excedid del 1%, dando resultados muy satisfactorios
‘ia cuarta parte de esta proporcidn. |
. Los agentes catal{ticos de reblandecimiento que

.se emplearon; fuefon la fenil-hidracina, el xilil-merceptan
¥y el mercaptobenzotiazol. .

En el curso de estos snsayos se comprobé que la
adicidn de 0.1 a 0,3% de carbonato aménico resulsaba Gtil
para suprimir la oxidacidn indeseable durénte el verdadero
broceso de masticacibén. La canveniencia o improcedencia de
esta proteccidn, queda indicada por la naturaleza del olor
que se desprende del mezclador.
EJEMPLO 3, En este ensayo, se cargaron en ia caldera ds
vapor 45,5 kgs. de pedazos grandes de cublertas destalona~
das; el producto recuperado final contenfa todo el tejido
descompuesto, en forma de un ingrediente de carga, rinamen-r
te dispersado. Bl procedimiento fué similar al descrito en
los Ejemplos 1 y 2, con las modificaciones sigulentes:

Se obtuvieron mejores resultados por la adicidn
de 0,56 de fenil-hidracina a la masa al principio del pro-
cego, y 0,3% de carbonato ambnico hacia €l final, psra con-

trarrestar la mayor tendencia a la indeseable oxidacidn,po-
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siblemente debida a la proporeién relativamente elevada deA
tejido presente. .
‘ Aunque la temperatura elcanzada rué_algo inferior

a la del Ejemplo 1, o sea 2002C., la masa pléstica descar-
gada proporciond una pelicula delgada excelente, de produc-
to recuperado, a su primer paso a través de los laminadores.

Se obtuvo una produccidn de 90% de producto recu-
perado de primera calidad y la mayor parte del 10% restante
servia como producto recuperado, perfectamente Util, de se-
gunda calidad.
EJEMPLO 4. Para eate ensayo se cortaron en trozos lérgos_
54,50 kgs. de forros de cable, que se sometieron al mismo
procedimliento déscrito en los Ejemplos 1 y 2, con las mo-
dificaciones siguientes: |

Dado que el desperdicio estaba en forma de tubos
de seccién Telativamente delgada, el periodo de calefaccidn
preliminar en la vasija, se redujo a 20 minutos. Es una ca-
racter{stica del procedimiento, el que durante el tratémieg
to, la temperatura del desperdicio que se encuentra en el |
mezclador pasa por un méximo y éste junto con el amasado,
indicado por los golpes del peso‘flotahte, sirve como guia
para la terminacidn del ensayo. Con pedazos arrancados de
cables se comprobd la posibilidad de reducir a 20 minutos
el tiempo de permanencia en el mezclador. Quedé evidencia-
do que con el logro de temperaturas iniciales més elevadas,
y con un ascenso mas rapido, el periodo de permanéncia en
el mezclador podia reducirse apreciablemente en todos'los
casos. | | |

la masa piéstica resultante se lamind bien al

.primer paso y, en el segundo, broporcioné un producto recu-
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perado de aspecto andlogoc a cualquiera 6btenido'por otros
procedimientos. .

Se consiguié un rendimiento de 88% de producto
recuperado de primera calidad; el reasto era de una segunda
calidad perfectamente Util.

Qon cables gruesos, se observd que la adicidn de
0,2% de agente catalitico de reblandecimiento, favorecia
el proceso de plastificacidn y daba un producto mds blando
que podfa tratarse con mayor facilidad.

La temperatura de los forros de cable en la va-
sija era de unos 170¢C y, en el mezclador, de 200%C.
EJEMPLO 5. Se cargaron en la vasija y se expusieron a va-
por a 1712¢. durante 20 minutos 52,25 kgs, de camaras ro-
jas de automdvil, sin vdlwulas metdlicas. El procedimiento
séguido a continuacidn fué el descrito en los EJemploé ly
2; la masa plastica se descargd del mezclador al cabo de
24 minutos. La températura alcanzada en el mezclador fué
de 210¢°C. aproximadamente.. ‘

La masa plastica resultante proporciond una hoja
delgada y con nervios en los laminadores y un rendimiento
de 84% de producto recuperado de excelente aspecto después
de tres pasadas; la totalidad del 16% restante sirvié como
producto recuperado, util, de segunda calidad.

la adicidn de una cantidad muy pequefia 0,1%, de
agente catalitico de reblandecimiento, favorecfa el proce-
aa¢de.plastiribaci6n, pero no era esencial.,

EJEMPLO 6. Se realizaton una serie de ensayos de prueba,
empleando 54,50 kgs. de oamaras de bicicleta en cada uno
de ellos. La tempsratura m&xima alcanzada en el mezclador,

varié entre 190 y 220¢C.
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Despuds del perfodo inicial de calefaccidn en la
vasija, se comprobd la posibilidad de completar el proceso
en el mezclador en periocdos de menos de 17 minutos. |

En todos los casos se obtuvo facilmente un exce-
lenté producto de recuperacidn nervado, sorprendentemente
similar al erepé de caucho bruto masticado, en sﬁ compor-
tamiento en el laminador. La inclusidn de una pequefla pro-
porcidn de agente catalitico de reblandecimiento, por ejem-
ple, 0,2% de fenil-hidracina, condujo a la obtencidn de un
material muy'suave. El producto wvulecanizado, resultd ané-A
logo al obtenido en ausenc;a de agente catalitico de reblan
decimiento, excepto que presentaba un coeficiente algo in-
ferior.

Con producto recuperado, preparado bor este pro-
cedimiento, partiendo de camaras de bicicleta, resultd in-
necesario el refinado. Esto se aplica también a las caretasr
de mAscaras anti-gas y desperdicios andlogos de caucho. El
rendimiento fué casi del 100%.

EJEMPLO_Z,- Paré los ensayos de prueba a que este Ejemplo

se refiere, se utilizd un pequefio mezclador interno. La ma-
teria prima era desperdleio molidq de superficie de rodadu-
ra de cubiertas, y no se realizd calefaccidn preliminar.

Se cargaron 2,6 kgs. del desperdicio molido y frio, en la
cdmara de mezcla de un pequefio mezclador interno que por
experiencia habfa mostrado que podié admitir un maximo de
2;3 kgs. de desperdicio andlogo en pedazos grandes sin mo- -
ler. la temperatura inicial del mezclador, fué de 152¢C. y
descendid al introducir el desperdicio frio, ascendiendo
luego a 190-200¢C, aproximadamente, al eontinuar la molien~

da, aplicdndose una presidén de aire de 5,60 kgs./cm2 al pe-
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so Tlotante, A

Al cabo de 10 minutos se retird una muestra y
aunque pudo laminarse y acusaba un cierto grado de recupe-
racidn, ésta no era completa en modo alguno.

A continuacién se introdujo oxigeno puro proce-
dente de un depésito en el que estaba sometido a una pre-
sidn de 40 atmdsferas, haqiéndole sctuar sobre la masa de
desperdicio, a través de un tubo de la pared de la cémara
de mezcla. Aunque la cantidad de oxigeno entrante, repre-
sentaba el 1% en peso del desperdicio de cauqho,~solb una
cantidad relativamente pequefia del gas llegd a establecer
contacto real con el desperdiclo, en las condiciones del
experimenfo. -

Casi inmediatamente, la masa mdlidé se convir-
tid en une mass pléstica, cambio que acusaron los movimien-
tos del pistdén del peso, y la temperatura aumentd répidemen-
te en 10¢ aproximadamente. A los 15 minutos se des;argé una
masa plastica que proporciond una excelente pelicﬁla de ma-
terial_recuperadd,.a la primera pasada; Todo el proceso,
desde el desperdicio molido y frfio a los rollos terminados
de producto recuperado‘y nervado, durd sole 20 minutos. El
rendimiento ascendid casi al 100%.

EJEMPLO 8.- Se colocaron en una rejilla metdlica y se hi-

cieron descender a una vasija con camisa de vapor, 2 kgs.
de una masa mezclada de cubiertas completas des?alénadas
cortadas en pedazos de 150 a 250 gramos cada uno. Se ator-
nilld le tapa, y el desperdicio de’caucho se elevd a la
temperatura de 1769C. por medio de vapor a presidn eleva=-
da (8,09 a 8,79 kgs./cmz) a la que los pedazos de desperdi-

cio de cublertas se expusisron durante 30 minutos. BEn la
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primera etapa,.una,corriente libre de vapor & través de la
vasija, elimind el aire presente.

Al finael de este perfodo, se soltd briscemente la
presién del vapor en la vasija interior, se abrid ésta lo
més rapidamente posible y el desperdicio ssco y caliente
se trasladd a un mezclador interho, calsntado por los mé-
todos descritos en 105 Ejemplos anteriores.,

Las temperaturas de la camara de mezcla. ascendie-
ron desde 142°C a cerca de 1902C. al cabo de 14 minutos.
En este momento, se intrédujeron 100 gramos (5%) de negro
de humo caliente de particulas de tamafio fino y de grandes

propiedades de refuerzo, en dos pértes jguales, en la masa

de desperdicio de caucho. El efecto de molienda, aumentd,

y la temperatura ascendid répidamente a 200°C. aproximada-
mente. Como de costumbre en todos estos Ejemplos, durante

el proceso se admitid en la cémera de mezcla una centidad

_controlada de aire. Se afiadid 1,0% de fenil-hidracina,0,75¢

con el desperdicio caliente, y 0,25% con el negro de humo-'
Empleando estas proporciones se obtuvo el-mejor resultado,
pero seria suficientemente eficaz una cgntidad chhb menor.

La eiperiencia ha deﬂostfado que se obtienen los
me jores resultados cuando la adicidén de negro de humo se’
realize més gradualmente duranfe un periodo relativamente
prolongado de tiempo, logréndose esi una mejor dispersiéu
¥y una mas perfeété dceidn de molienda.

Al descargar la masa pldstica, al cabo de 30 mi
nutos y trasladarla a ia reducida separscidn de un lamina-
dor de dos rodillos, se obtuvo una hoja suave y delgada de

producto recuperado, con un terminado mate y enteramente

- libre de evidencia de fibras, que se dejaba trabajar con
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extremada facilidad en el laminador y se cilindraba, lgmi-
naba y doblaba fécilmente. Las "colas", dsto es, las par-
ticulas no recuperadas o transfdrmadas, se redujeron en al-
to grado. | ' .

| Resultados anglogos se obtuvieron empleando car
gas tales como los caolines de particulas de tamefio peque-
fio, del tipo representado por el producto patentado que se

vende con la marca comercial registrada "Stockalite", kie-

selguhr, y carbonato ligero de magnesia; con éste se obser-

vd un efecto de tensado o endurecido mucho mayor, que daba
lugar a una mayor friccién por una molienda mis enédrgica y
& la conservacién del desecho plastificado a su mixima tem-
peratura, durante perfodos mds prolongados.

EJENPLO 9.- Se calentaron a la temperatura de 174°C. por

exposicidn durante 30 minutos a la accién de vapor a pre-
sidén elevada, como antes se ha descrito,il kg. de pedazos
de cubierta completa destalonada, y 1,5 kgs. de desperdi-
cio de ebonité en grandes pedazos rotos, y se trasladaron
inmediatamente a la camara caliente del mezclador interno.

La temperatura se elevd de 1452C. a cerca de 205%C

~a los 10 minutos,'y a los 19 minutos se descargd una masa

plédstica. .

Se habia conseguido una perfecta dispersién de
eborita molida en toda la masa de la cubierta completa re-
cuperada, aunque pudieron observarse pequeflas particulas,
fdcilmente desintegradas por molturacidn.

Al trasladarlo al laminador, el compuésto acusd
una marcada tendencia a arrollarse en la separacién y pro-
poreiond una hoja basta de producté recuperado mézclado y

ebonita molida dispersada.



555+

5604

565.

570

575,

580.

El material se pfgparé en mezclas, baséndose lm
proporcidn de azufre efiadide en el contenido de‘hidrocar-
burogs de la cubierta completa recuperada, solamemte. Las
hojas se curaron a la p:gnsa a 141¢c. durante per{odos dis
tintos, de acuerdo con las caracteristices de vulcaniza-
cidén de la mezcla.

Se obtuvieron sin dificultad planchas de eboni-
ta de buena calidad, que’se exsminaror por dos fabricantes
de este producto, encontrandolas muy satisfactorias.

Asi se logrd, por el nuevo procedimiento, la re-
cuperacidén y composicidn simulténeas de desperdicios de
caucho y desechos de ebonita, en menos de 1 hora, no pre-
ciséndose preparacién inicial de ninguno de los dos mate-

riales,-ademés.del corte de lea cublerta completa en peda-

"ZO8.

Se han reslizado ensayos de muestres representa~
tives de productos obtenidos por el procedimiento de este -
invento; los resultados figuran a continuacidn. En estos
ensayos se emplearon las mezclas sigulentes, en las que lag

cifras se rerierén & partes en peso.

Planche de caucho ashumada ' 55?45 ’
Desperdicio (recuperado) | 40,00 100,0
Oxido de cine ' 2,50

Negro de humo 17,65

scido estedrice 1,70
Anti-oxidante "Nonox X" 0,60

Azufre ‘ ) 1,75 5,0
Mercaptobenzotiezol 0,35

100,00  105,0
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"A continuacidn figuran los resultados obtenidps
empleando muestras o tipos especiales de productos recupe-~
rados, precedidos en cada caso de la descripcidn y el ané-
lisis de la muestra de producto recuperado utilizado.

1- Recuperado de superficie de rodadura de cubiertas.

Dengidad 1,16
Cenizas 10,2
Extracto en acetona 9,6

Extracto en cloroformo 15,8

Curacidn ‘ A B A B
25 minutos 15mimtos Muestras ernvejscidas
a 1412C & 141¢C 11 dfas a 70%C

Resistencia a la ten-

sidn (kgs./cm?) 173,6 42,0. 168,0 42,0
Alargamiento & la |

rotura % 550 300 , 360 100
Coeficiente (a 300% |

alargamiento ) 1400 - 2000 -

2 - Recuperado de cublerta completa (incluyendo el tejido

como ingredlentes de composicidn)
Densidad 1,23
Cenizas 14,4
Extracto en scetom 9,9

¥ en cloroform2l,3

. B A B .
curacidn 25 minutes 35 mimitos Muesras enve jecidas
- a 141:C a 1gleg 11 dias a 70%2C
Resistencia & la ten »
8idn (kgs./cm<) 140,0 29,4 126,0 53,2
Alargamiento & la .
rotura 7 510 150 300 50
Coeficiente a 300% 1040 - 1800 -

3- Producto recuperado de forros de cables

Densidad 1,39
Cenizas 35:3
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Curacidn A B B

25 mihuts 35 0 25 minwtos Iluestres envalecidas/

a 14190 a 1412C _11 dias a 70°C
Resistencia a lé 175,0 46,2 0o 37,8 155,4 .53,2 47,6
tensidn(kgs./cm<) ‘ : .
Alargamiento a la 500 %%0 o 380 330, 100 130

rotura

Coeficiente a 300h 1200 640 o 460 2000

Une indicacidn de las buenas propiedades de enve-
jecimiento de los productos recuperados, preparados por el
procedimiento de este invento, la suministra lea conserva-
cidn de propiedades tensiles después de envejecer durante
11 dfas a 702C.

los ensayos de tratamiento realizados con el pro=-
dueto recuperado, proporcionaron los datos siguientes:

(a) Mezclador - E1l producto de recuperacién se
trebaja fécilmente en rodillos frios o ligeramente calien-
tes. Se transforms en pegajosoc y diffcil de retirar, si los
rodillos estdn calientes, y con unea separacidn pequefia pasa
inmediatamente al rodillo posterior. Al aﬁmsntar ls separa-
ciodn y enfriar 1os'rodillos, puede separarse'con racilidad;
8sto se facilita por la adicidn de una pequefia proporcidn
de caucho crudo.

(b) Composicidn - El producto recuperado se mez-

cla muy facilmente con caucho 6rudo o virgen y favorece sen
siblemente la dispersidn de las cargas afiadidas. Se reduce
el tiempo de mezcla.

(¢) !xpuléién - Bl producto de recuperacidn, no
compuesto, se expulsa facil y suavemente. Compuesto con
proporciones de "Witbro", substituto vulcanizado del tipo
de caucho al sceite, pudiéron~expulsarse tubos suaves de
gran diametro con menos dificultad que con los materiales

corrientes para expulsidén. La méquina debe mantenerse algo
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caliente.

(d) Moldeo - CQppuesto con azufre solamente o
en una mezcla completamente cargada, el producto de recu-
peracidn se moldea fécilmente, mejoréndose‘la eirculacidn
en el molde por la naturaleza del producto. Se prepararon
vulcanizados y ebonitas de caucho blando, que podfan compa—
rarse favorablemente con los obtenidos de mezclas anélog&s
que contenian caucho crudc o virgen y ningin producto de
recuperacidn,

- N O T -

‘Habiendo ya descrlto amplismente la naturaleza del
invento, asi{ como la menera de llevarlo a cabo en la prac-
tica, se hace constar que los procedimientos anteriormente
descritos son susceptibles de ligeras modificaciones de de-
talle, sin que por ello se alitere el principioc fundamental
del invento. También se hace constar que dicho invénto se
refiere a una Patente presentada en Inglaterra con fecha
% de Julio de 1942, bajo el nfmero 577.829, acogiéndose por
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios Inter-
nacionales en vigor, siendo 1o que constituye la esencia de
dicho invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn

por veinte afics en Espafia: "Procedimiento para la recupera-

cidn de caucho"; caracterizdndose por lo siguiente:

12 - Procedimiento para la recuperacidn de caucho,
que 1ndluye‘un método péra recuperar el caucho de desperdi-
cios de capcho vulcanizado, especialmehte material comgues-
to que contenga caucho vulcanizado y tejido o materiaies
textiles (tal como las cublertas usadas) que comprende el
somgter une masa de pedazos de material de desecho a una ac-

cién mecédnica intensa en un mezclador cerrado y calentado,
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de tal modo que la temperatura de la masa se eleve a entre
180¢ y 300¢2C. en presencia de oxigeno con objeto de -y en
el grado necesario para- conseguir, en combinacidén con di-

cha accidn mecénica bajo la influencia del calor, reblande-

"cer el material de desecho sin resinificacidn sensible del

mismo, y luege el someter la massa reblandeéida &l calandra-
do y procesos andlogos corrientes en la industria d el cau-
cho virgen.,

22 - Procedimiento para la’recuperacidon de cau-

cho, que inciuye un método, segin lo especificado en la

‘reivindicacidén 1, en el que la masa durénte,el tratamiento

-ge eleva a una temperatura prdoxima a 2202C.

3¢ - Procedimiento para la recuperacidn de cau-
cho, que incluye un método, segin lo especiricadp en la
reivindicacidén 1 o 2, en el que los pedazos de material a
tratar se someten a la calefaccidn previa a una temperaﬁu-
ra de unos 1502C, a 190¢C. aproximadamente; cdn preferenciea
en una vesija de vapor. '

4¢ - Procedimiento para la recuperacidn de cau-~
cho, que incluye un método, segin lo eépecificado en cual-
quiera de las reivindicacidnes anteriores, en el que el ma-
terial sometido al tratsmiento se le afiade uﬂ agente cata-
1{tico de reblandecimieito, tal como fenil-hi¢racina,aldol-
- -paftilamina, aldol- -naftilamina, mercaptobenzotiazol,
néftil- -mercaptan o‘xilil-mercaptan, agente que acelers,

bajo la influencis del calor y del esfuerzo mecénico, la

. forma deseable de ataque por el oxigeno que da lugar al re-

blandecimiénto del csucho, ayudando a suprimir la forma se-~

cundaria de oxidacidn que conduce a la resinificacidn y de-

‘terioro'de; caucho.
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52 -~ Procedimiento para la recuperacidén de cau-
cho, que incluye un método, segin lo especificado en la
reivindicacidn 4, en el que el agente catalitico de reblan
decimiento es la fenil-hidracina empleada en la proporcidn
de 0,05 a 1,0% con respecto al peso del material tratado.

62 - Procedimiento para la recuperacidén de cau-
cho, que incluye un métode, segiin 1o éspeéificado en cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el material
se somete a una intensa accidn mecédnica mientras permanece

en una atmdsfera de un gas no-oxidante o reductor que con-

‘tiene una proporcién de oxigeno con objeto de -y en el gra

do necesario para- conseguir el reblandecimiento del des=-
perdicio sin resinificacidén apreciable del mismo.

72 - Procedimiento para la recuperacidn de cau=-
cho, que inolﬁye un método, segﬁn lo especificado en cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, en el que al ma~
terial, mientfas estd sometido a tratamiento, se le afiade
una proporcidn de carga u otro ingrediente de composicién,

por ejemplo, caolin, kleselguhr, negro dé humo, carbonato

ligero de magnesia o desperdicios de ebonita.

8¢ - Procedimiento para la recuperacidén de cau
cho, que incluye un método, segun lo especificado en 1la
reivindicacidén 7, en el que la carga u otro ingrediente de
composicidn se afiade pocé antes o después que el’ﬁatefial
ha llegado a la temperatura mdxima, a cdntinuacién de lo
cual sekcontinﬁa durante otro periodo la accidn mecédnica
bajo la aceidn del calor. ’

9¢ - Procedimiento para la recuperacidén de cau-
cho, que incluye un método, segin 1o‘especificad$ en la

reivindicacidén 1, y pricticamente tal como se ha deserito
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en cualquiera de los Ejemplos anteriores.

10¢ - Procedimiento para la recuperscidn de cau-
cho,'qué inciuye el caucho siempre que seArecupefe por el
procediﬁiento esgecificado en cualquiera de.las reivindi-
caclones anteriores.

11¢ - Procedimiento para la recuperacidn de cau-

’ cho, tal y como queda substancialmante degcrito en la pre-

sente Memoria, que constea de veintiseis hojés escritas =
méquina por una sola cara.

Madrid, .

FRANK HARRIS COTTON y PE
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