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PATENTE DE INTRODUCCION
POR ) DIEZ Afos

EN EsPANA
Solicitada a favor de CENTRALA INDUSTRIALA A PRELUCRARII
' CAUCTUCULUI SI MASELOR PLASTICE, entidad rumena, con domi
cilio social en BUGAREST (Rumania), Prelungirea Soseaua -
Giurgiuluwi, 33
por
i " PROCEDIMIENTO DE REGENERACION DE CAUCHO VULCANIZADO "

T R R A A A A A T R A Ty K B
MEMORTIA DESCRIPTIVA

Le invencion tiene por objeto un procedimiento
regeneracién de caucho wulvanizado, por desvulcanizacién
del polvo de caucho en un medio acuoso, en presencia de
plastificantes.

Se conocen numerosos procedimientos de regeneqa
cion de caucho vulcanizado, que se distinguen por el me--

dio en el cual se desarrolla el procesd 0 por la meners -

of:]




10

15

20

25

30

| canicas y unos indices de extracto de acetona y de extrag)
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de actuar paras realizer la destruccion de la maéromolecula
de caucho. 1
Se conocen pues, procesos quimicos de regenera--

cion del caucho, que preveen en principio el tratamiento -
del polvo de caucho por diversos reactivos que tienen por
objeto la destruccién de la materia textil y la extraccién
del azufre del-caucho vulecanizado. Estos procedimientos —-
presenten la desventaja de una corrosidén svanzada del uti-
llage, a causa del reactivo utilizado.
, En otro de los procesos de regeneracion conoci--
dos, el llamado procedimiento " neutro-acuoso " ge somete
el polvo del caucho finamente triturado, a un proceso de -
regeneracion a base de un efecto combinado de hinchazdn por
los plastificantes, tales como colofan o aceites y de des—
truccion termica en medio acuoso. & '
Debido a que los agentes de hlnchamlento conoci

dos poseen una debil eficacia, los procedlmlentos mencio-
nados implican una trituracién muy fina del polvo de cau-
cho, ad{ como una large duracion para la realizacion de un
ciclo completo de regeneracion. En la mayorla de los caso
con el fin de asegurar un poder hinchador suficiente, - -
se emplea, en estos procedimientos, el acoplamiento de va
rios plastificantes. ;
Al mismo tiempo, el regenerado obtenido segin ~

estos'prdcedimientos presenta unas propiedades fisico me-

to de cloroformo mediocres.

Se conoce tambien el hecho de que en los proce—
sos corrientes para la regeneracion del caucho el calenta
miento de la carga a la temperatura de regimen es obteni-
da siguiendo la variacion de‘presion del sistema. Sin em-
bargo, esta manera de trabajar presente un grado de in——

certidumbre acrecentado ya que 1z presidén de un sistema -
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Aviamente, el modo de preparacién del agente de regeneracidn.

varfa en funcidén de la tensién de vapor, a una temperatura
dada, de cada uno de los componehtes. +

El procedimiento, segin la invencién, evita las
desventajas de los procedimientos conocidos, al utilizar -
como agente de regeneracién del caucho, fracciones de deri

vados polialcoilados superiores del benzeno, obtenidos co-

ceno, en proporcion delz a 25% en peso, respecto al polvo
de caucho, siendo tratadas previamente dichas fracciones -
por termoestabilizacion, a una temperatura de 702 a 1102C
durante 4 a 16 horas, con o gin adicién de agente de espeqé
miento, tal como resinas cumarone - indene, betdm, colofén
u otros agentes semejantes, siendo conseguido el calenta-~
miento de la carga, para alcanzar le temperatura de regi--
men, siguiendo una variacién lineal enel tiempo.

Més adelante se ilustra la aplicacién de la in--

vencién en vabios ejemplos, describiendo no obstante, pre-

El tratamiento preliminar es efectuado en un re-
i
icipiente cilindrico vertical, provisto de una capa para ca
ﬁlentamiento alvapor y de un agitador.

§

i
! Con el fin de asegurar una buena homogeneizacion
{

idurante la fase de tratamiento preliminar, la fraccion de
ﬁpolialcoilados es calentada previamente a 702 - 11020, en
agitacién, dentro de wun recipiente con capa y mentenido -
iGurante 2 a 3 horas a esta temperatura. Seguidamente se —-
?introduce en el recipiente el agente de espesamiento, en -
estado ya sea fundido o bien triturado. En el caso de - —-

agentes de espesamiento terme-endurecibles, que con el -~ -

tiempo podrian modificar su estructura bajo la influencia

de la temperatura, tales como por epmplo las resinas feno-
licas termoendurecibles, se recomienda no guardar el agen-

| te de regeneracidn mas de 24 horas antes de usarlo, y que

mo productos secundarios en la fabricacién del isopropilbeh.::
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{ utilizado para la regeneracidén del caucho vulcanizado den

~ fabricado el polvo de caucho.

— - 4’_

la temperatura no exceda de T02C,

El tratamiento preliminar y la estabilizacidén —-
del agente de regeneracion son realizados durante 4 a 16 -~
horas, en funcidén de la capacidad del recipiente dentro —-
del cual son efectuadas estas operaciones, asi como del -~
tipo de agente de espesamiento. Para loswulcanizados de -~
caucho muy bien triturados, de baja proporcidn en restos -
textiles, o sin tales restos, as! como para los vulcaniza-
dos con fuerte proporcion en elastomeros, o cuando el elas
tomero es el caucho natural, la utilizacion de un agente -
de espesamiento no es necesarian y se asegura asi una velo
cidad de hinchamiento y wna destruccidén avanzada, que ya -
no tienen necesidad de la utilizacién dé aglomerantes para
el regenerado finalmente obtenido. _

Para acelerar el proceso de regemeracion del —-
caucho vulcanizado y para acortar el ciclo tecnologico, -
se puede utilizar en el proceso de regeneracién un agente
quimico de efecto peptisante, en proporcion de 0,1 a 5% en
peso de substancia_activa, respecto a la cantidad de polvg
sometida a la regenefacidn. Las formulas utilizadas en el
$ratamiento preliminar sonirebentadas en la tabla 1.

El agente de regeneracién obtenido segun el pro

cedimiento y las formulas presentadas en la tabla -l-,es

tro del cuadro de cualquier sistema de regeneracidn.%al -
como el sistems " neutro-acuoso *, " termoquimico ", etc.!

haciendo variar de menera correspondiente la proporcion -

agente de regeneracion polvo de caucho en funcion del - -
utillage empleado, de los parametros tecnologicos ¥ de la

naturaleza de los residuos & partir de los cuales se ha -
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—obtenido, se hace una mezcla que tenga la composicién si=

A continuacion presentemos 8 ejemplos de la ~ —!
aplicacién del procedimiento de regeneracién segin la in-l
vencidn.,

l.~ Se introduce en un autoclave esferico rotati
vo, 100 kilos de polvo de caucho obtenidos a partir de de-
sechos de neumatices medianos, que tengan una dimensién dd
grenulos comprendida entre 0,5 y 7 mm. 5 kilos de agua, 2
kilos de agente de regeneracidn obtenido segun la formula
Al de la tabla 1 y 100 g. de peptisante.

| Se cierra hermeticamente la tapadera del autoclz
Ve ¥ se pone este en marcha, comenzando el calentamiento -
de la mezcla de reaccién.

Hasta 520 le variacién de la temperatura es in-

diferente. ‘ 1

A partir de los 50°C y hasta que se haya obteni !
do la temperaturs de regimen de 170°C ée-imprime unea ele-—
vacién de la temperatura segin una variacién lineal en el
curso de 1 hora.

Después de haber alcanzado la temperatura de re-
gimen se mantiene la mezcla de reaccion a esta temperatura
durante 20 minutos. Se procura no exceder una presién del
sigtema de 18 atm. A continuacion, la mezcla de reacidn eg
enfriada rapidasmente, mediante introduccién de aéua fria en
el autoclave, hasta la caida de la temperatura por debajo
de 802C, '

ol e

Se para el autoclave, se abre la tapadera y se

descarga. el polvo desvulcanizado sobre una cinta de trans-

porte que la lleva hacis un refinador primario.

Después del refinado primario, el polvo desvul-
canizado se pase ﬁor'el gistema de refinsdo y de zfiltros
hasta que se haya obtenido una hoja continua y despues bo-
las de caucho regenerado. '

Para verificar la calidad del caucho regenerado

guiente: 100 p: en peso de caucho regenerado 1,2 p, en
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peso de azufre 0,8 p. en peso de dimercaptobencetiazol 2,5

! .
jcaucho regenerado obtenido son los siguientes:

p. en peso de oxido de zine, 0,5 p. en peso de estearina.

Para determingr los indices fisico-mecanicos, la
mezcla obtenida segun estaformula es vulcanizada en la pre
sa, a una temperatura de 1502C durante 20 minutos.

Los indices fisico~-mecanicos que caracterizan el

i formula 48, de la tabla 1 y 800 g. de peptisante. La du-

! de 10 minutos, y la presion maxima dentro del autoclave a

Dureza 2Shore 50
Resistencia a la traccion kgf/cm2 50
Elongacion de ruptura % 300
Plagticidad Mooney ML (1+4) a 1002C 52
Extracto en acetona % 8,4
Contenido en ceniza % 6,8

2.~ Se procede de la misma manera que en el ejem
plo 1, con la diferencia de que se introduce en el autocla
ve esferico rotativo: 100 kg. de polvo de caucho obtenido
a partir de desechos de neumaticos medios, teniendo una dij
mension méxima de las particulas de polvo de 7 mm, 7 kg. @

agua, 5 kg. de agente de regemeracion obtenido segun la -

racién de hinchazén y para alcanzar la marcha en regimen
es de 2 horag, la temperatura de regimen es de 2202C la -

duracidén del mantenimiento a la temperatura de regimen es

i
{

i la. temperatura de regimen de 21 atm.

Losg indices fisico-mecanicos caracterizantes del

caucho regenerado obtenido son los siguientes:

Dureza 23hore 52
Resistencia & la traccion kgf/cm2 58
Elongacion de rupture % 360 -
Plasticidad Mooney ML(1+4) a 1002C 48
Extracto de acetona % 7 11,3

Congenido en cenizas® 7 T,2

A

<D
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' 3.- Se procede de la misma mesnera que en el - —-
ejemplo 1, con la diferencia de que se emplea un autoclave
cilindrico vertical provisto de un agitador y de una capa
salentadora, especifico del procedimiento de regeneracion -
" neutro-acuoso " en el cual se introducen: 100 kg. de pol
vo de desechos de artficulos técnicos cuyas particulas tie-
nen una dimensién comprendida entre 0,5 y 10: mm. 250 Xg.
de agua y 25 kg. de agente de regeneracion obtenido segin
la férmula A 12 de la tabla 1.

La duracion de hinchazdn y para alcanzar la mar-
'cha de regimen es de 6 horas, la temperatura de regimen es
de 2102C la duracion del mantenimiento a la temperaturs de
regimen es de 480 minutos, la presion mdxima = la tempera-
tura de regimen de 18 atm. Los indices fisico-mecanicos —-

caracterizantes del caucho regenerado obtenido son los si-

guientes:
Dureza, Shore 2 15
Resistencia a la traccion Kgf/cm2 119
. Elongacion de ruptura % 250
Plasticidad Mooney, ML(1+4) a 1002C 62
Extracto de acetona % 18,97
Contenido en cenizas % ' 6,3

4.~ Se procede de la misma manera que en el - --
ejemplo 3, con la diferencia de que se introducen en el —-
autoclave: 100 kg. de polvo de desechos de neumaticos me-—

dios cuyas dimensiones de particulas estan comprendidas en

tre 0,5 y 7 mm; 300 gk. de agua y 25 kg. de agente de re--
generacion, obtenido segun la formula Al de la tabla 1. i

Lgfiuracién de hinchazén y para alcanzar la mar-
cha de regimen es de 4 horas, la temperatura de regimen -
es de 1702C la duracién del mantenimiento a la temperatura

de regimen de 720 minutos, la presion méxima a la tempera<

tura de regimen de 10 atm. Los indices fisico-mecanicos -+
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| clave: 100 kg. de polvo de desechos de neumaticos medios,

! de dimensiones de particulas del polvo comprendidas entre

i _cion obtenido segun la formula Al de la tadla 1 y 1500 g.

L
I

. ,. 381686

caracterizantes del caucho regenerado obtenido son los si-

guientes:
Dureza 2Shore 54
Resigtencia a la traccion kgf/bm2 65
Elongacion de ruptura % 320

( Plasticidad Mooney ML(1+4) a 100¢C 50

i Extracto en acetona % - 19,13
Contenido en cenizas 6,7

5.- Se procede de la misma manera que en el — ——
ejemplo 3, con la diferencia de que se introducen en el au
toclave: 100 kg. de polvo de desechos de caucho microporo-
go, de dimensiones de particulas comprendidas entre 0,5 ¥y
15 mm, 250 kg. de agua y 20 kg. de agente de regeneracidn
obtenido segin la formula Al de la tabla 1.

de regimen es de 3 horas, la temperatura de regimen es de
1602C,la duracion del mantenimiento a2 la temperatura defre-
gimen 720 minutos, la presién méxima a la temperatura de -
*fegimen de 5 aim,

|

| caucho regenerado obtenido son los siguientes:

Los indices fisico-mecanicos, caracterizantes de

ﬁ Dureza 2Shore 50

f Resistencia a la traccién kgf/cm2 62

i Flongacion de ruptura % 320

§ Plasticidad Mooney ML (1+4) a 1002C 45

f; Extracto en acetona % 18,16
Contenido en cenizas % ' 7,2

! plo 3, con la diferencia de que se introducen en el auto—+

0,5 y 10 mm; 10 kg. de agua, 8 kg. de agente de regenera-

iy
Wik 5314
NERIE R}V ]

Ta duracion de hinchazén y para obtener la marchﬁ

6.~ Se procede de la misma manera que en el ejen
|
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de peptisante,

La duracion de hinchazdén y para alcanzar la mar
cha de regimen es de 2 horas, la temperatura de regimen -
es de 230 2C la duracion del mantenimiento a la temperatu
ra regimen de 600 minutos, la presidn méxima a la tempe~—-—
ratura de regimen de 25 atm. Los indices fisico-mecanicos

caracterizantes del caucho regenerado obtenido son los si

guientes:
Dureza 2Shore 48
Resistencia a la traccion kgf/cm2 64
Elongacion de ruptura % ' 450
Plasticidad Mooney ML (1+4) a 100¢C 40
Extracto én acetona % 14,3
Contenido en cenizas % 7,8

7.- Se procedede la misma manera que en el ejem—
plo 1, con la diferencia de que se infroducen en el auto-
clave: 100 kg. de polvo de desechos de neumaticos medios,
de dimensiones de particulas comprendidas entre 0,5 y 40mm.
6,2 kg. de agua 6 kg. de agente regenerador obitenido segun
la formula A 11 de la tabla 1 y 460 g de peptisante.

Ia duracién de hinchazdén y para alcanzar la mar
cha en regimen es de 2,5 horas, la temperatura de regimen
es de 2102C la duracion del mantenimiento a la temperatura

de regimen de 20 minutos, la presion maxima a la tempera=

tura de regimen de 21 atm. Los indices fisico-mecanicos -

o
que caracterizan el caucho regenerado obtenido son los a%

guientes: :
Dureza 9¢Shore 55 i
Resistencia a la traccion kgf/cm2 50 T
Elongacion de ruptura % 340
Plagticidad Mooney ML (1+4) a 1002C 48
Extracto en geetona% 13,3

Contenido en cenizas % T
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8.~ Se procede de la misma manera que en el ejemplo

-

1, con la diferencia de que se introducen en el autoclave

100;kgde polvo de desechos de neumaticos medios, de dimen~

siones de particulas del polvo entre 0,5 y 40 mm; 8 Kg de |
agua 10 kg. de agente de regeneracion 6btenido segun la —-
formula A 8 de la tabla 1 y 800 g de peptisante.

La duracion de hinchazén y para aleanzar la mar-
cha en régimen es de 3 horas, la temperatura de régimen es
de 220¢C la duracibén del mantenimiento a la temperatura de
regimen de 20 minutos, la presién méxima a ia temperatura
de regimen de 22 atm,

Los fndices fisico-mecanicos que caracterizan —-

el caucho regenerado obtenido son los siguientes:

Dureza 2Shore 55
Resistencia a la traccion Kgf/bm2 62
Elongacion de ruptura % 500
Plasticidad Mooney ML (1#4) a 1002C 50
Extracto de acetona % 14,6
Contenido en cenizas % 7,6

: Para la realizacidén de estos ejemplos, una, condi
ﬁcidn esencial en la fase de calentamiento de la cargé pare
laleanzar la temperatura de regimen, (desde la temperatura fe
Iminimo 509C’ y hasta el méximo de 2602C), es el de condu—-
écir el proceso de la elevacidn de temperatura segin un sig

tema de variacién lineal en el tiempo, o aproximandose lo

mas posible a la variacion lineal,

La duracién necesaria para alcanzer la tempera~-
| tura de régimen, cuando comimza la fase de desvulcanizacidn
propiamente dicha, es una funcién de la capacidad del auto
clave, del sistema de calentamiento, del tipo de polvo - —
de caucho sometido a la desvulcanizacidén y del peptisante
utilizado y se situa entre un limite minimo de 30 minutos

y un meximo de 8 horas,

i
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‘rametros tecnologiocos;

'zén del agente regenerador propuesto, se puede utilizar

Ia aplicacion de la invencion ofrece las siguieJ
tes ventajas:

- el agente de regeneracion, segin la invencién
es aplicable en todos los sistemas de regeneracion del ecay
chos ' |

- asegura la sustitucidén de las parejas de agen-
tes de regeneracion de fuerzas hinchantes diferentes, por
un solo agente de regeneracion de fuerze hinchante muy ~ -
grande

7 - el agente de regeneracion, segun la invencidn
puede ser empleado en la regeneracion de todos los tipos

de elagtomeros haciendo variar las proporciones y los pa-

—~ Como consecuencia del gran poder de hincha—-—
, 3
un polvo de caucho de granulacion mas ‘grande e incluso -
sin eliminacion de las insereciones textiles;

- la centidad de aglomerante utilizada es consi
dersblemente disminuida haciendose incluso posible el - -
trabajo sin aglomerante para el reéenerado, siendo reali-
zado este efecto. por el agente de regeneracion mismo se--
gén la invencion.

NOTA REIVINDICATORIA

e 1

En esta Patente de Introduccion se redidica:
1.~ Procedimiento de regeneracion -de caucho vul

canizado caracterizado porque, a fin de incrementar la —-

velocidad de hinchazén y de desvulcanizacién, se utilizan
como agente de regeneracién, fracciones de derivados P°l£
alcoilado superiores del benceno, pbtenidas como produc—-
tos secundarios en la fabricacion de isopropilbenceno, --
giendo estas fracciones afiadidas en proporcion de 2 a 5%

en peso }especto al polvo de caucho ya sea como tales, -

ya sea despues de un tratamiento preliminar por termoes-

t.
F
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taebilizacion a una temperatura de 702C a 110°C, durante 4

a 16 horas, con o sin adicidn de un agente de espesamiento
tal como resinas cumarona-indene, betdn colofdn, siendo —-
realizado el calentamiento de la darga para alcanzar la p-
temperatura de regimen durante la regeneracion siguiendo -
ung variacion lineal en el tiempo. Y

2.~ " PROCEDIMIENTO DE REGENERACION DE CAUCHO --
VULCANIZADO " de conformidad en un todo en lo esencial y -

fines industriales a lo descrito en la precedente memoria

descriptiva. +
Esta memoria consta de TRECE hojas escritas -

mecanografiadas por una sola cara a doble espacio.

wadria, {71 JUL 1910

Por autorizacion de la interesada
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