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METODO Y APARATO PARA REGENERAR CAUCHO VULCANIZADO

Campo de la invencion

La presente invencion se refiere al campo de reciclado, produccién y uso de caucho
regenerado o reprocesado, y mas particularmente, pero no exclusivamente, a un nuevo
método y aparato ambientalmente amistosos o “verdes” para regenerar caucho en

particulas vulcanizadoa partir de desechos.

Descripcion del estado de la técnica

Los neumaticosconstituyen una de las mayores y mas probleméticas fuentes de
desperdicio, debido al gran volumen de produccién y a su durabilidad. Las mismas
caracteristicas que hacen que los neumaticos de desecho representen semejante
problema también hacen que sean uno de los materiales de desechos mas reutilizados,
dado que el caucho presenta gran resiliencia y puede ser usado nuevamente en otros
productos. Los neumaticosy otros articulos de caucho también se reciclan a menudo
para ser utilizados, por ejemplo, como combustibles derivados de gomas, en
aplicaciones de ingenieria civil, en campos de deporte y en nuevos productos de

calzado.

Los neumaticosestan hechos basicamente de caucho, pero su composicion quimica
depende del origen. Por ejemplo,los neumaticos de camiones, los neumdticos de
automéviles y losneumaticos de vehiculos todo terreno estan fabricados principalmente

con caucho estireno-butadieno (SBR) y caucho natural en diferentes concentraciones.

El caucho de desecho también proviene de otras fuentes tales como vibradores y sellos;
canales para vidrios; radiadores;mangueras para jardin y aparatos electrodomésticos;
tuberias; arandelas; correas; aislacion eléctrica, y bordes de conos de parlantes. El
cauchotambién se usa como medio de resistencia al agua en instalaciones de juntas
para cables poliméricos de alto voltaje, membranas de techo, geomembranas, articulos
mecanicos de caucho, modificacion a impactos de plastico, vulcanizados de
termoplasticos, como aditvo de aceite para motores, revestimiento para
estanques,junturas de cables eléctricos, techos de VR, y aplicaciones de cotas de
malla. En estos casos especificos, el caucho esta hechoprincipalmente de monémeros

del etileno-propileno-dieno (EPDM) (caucho de clase M). 0 "Uﬁ'ﬂ*l\
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Por “regeneracion”del caucho se entiende que el caucho vulcanizado
originalsobrellevauna desvulcanizacion parcial, yademasuna modificacion de sus

distintas propiedades,tales como area superficial, diametro de tamiz o densidad.

La desvulcanizacion es un métodopotencial de reciclado o recuperacién de caucho de
neumaticos de desecho. La desvulcanizacion de caucho tiene muchos afios, pero ha
surgido un renovado interés en el tema durante los ultimos diez o quince afios debido a
una preocupacién incrementada, publica y regulatoria, para administrar apropiadamente
el desecho de neumaticos. Tal como lo indica su nombre, en el proceso de la
desvulcanizacion, la estructura del caucho vulcanizado de desecho es modificada. El
material desvulcanizado resultante puede ser revulcanizado o transformado en
productos de utilidad. El caucho desvulcanizado es una forma altamente valorizada de
caucho de desecho.

Por “vulcanizacion”se entiende que hay un proceso termo-quimico que incorpora azufre
y enlaces cruzados de azufre en una mezcla de moléculas de caucho a fin de
proporcionar elasticidady otras propiedades deseadas en productos manufacturados de
caucho. Enel proceso,los atomos de azufre se unen quimicamente alas moléculas de
carbono de las moléculas de caucho y sirven como enlaces cruzados (uniones
quimicas) entre las moléculas sulfidicas del caucho. El proceso de vulcanizacion es

irreversible en condiciones atmosféricas estandar de temperatura y de presion.

Histérica y practicamente,el concepto de desvulcanizaciéon del cauchoconsiste en la
ruptura de enlaces intermolecularesde la estructura quimica, tales como
enlacescarbono-azufre (C-S) yloazufre-azufre (S-S),produciéndoseadicionalmenteel
acortamientode las cadenas. Desde el punto de vista quimico, la desvulcanizacion es el
proceso de division de los enlaces cruzados monosulfidicos, disulfidicos, y polisulfid‘ico
(enlaces carbono-azufre o azufre-azufre) de caucho vulcanizado. De manera ideal, el

caucho desvulcanizado puede ser revulcanizado con o sin el uso de otros compuestos.

Los diferentes tipos de procesos de vulcanizacion modifican también otras propiedades
de los cauchos. Estos procesos provocan la reduccién de algunaspropiedadescon
relacién a las del caucho precursor. ldealmente, la desvulcanizacionresultaria en un
producto que podria servir como substitutodelcaucho virgen, tanto en términos de

propiedades como de costo de fabricacion.

2
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En la actualidad, existen varios mercados importantes en uso para el reciclado de
elastdbmeros o caucho dedesecho:combustible derivado de neumaticos, productos
troquelados o estampados a partir decarcasas de neumaticos, alfombras y muchas
aplicaciones de bajo costo que utilizan tecnologias para la adhesion delcaucho en
particulas. Diferentes métodos patentados revelaronunadesvulcanizacion
quimicaparcial del caucho de desecho utilizandoun tratamiento quimico que
involucraenergia térmica, mecanica yotras formas de energia tales como tratamiento
ultrasénico. Verpor ejemplolas patentes de US Nos. 4,148,763 (Bryson), 5,798,394
(Myers et al.); 6,133,413 (Mouri et al.) y 6,548,560 (Kovalak et al.), y la solicitud de
patente francesa No. 2,846,661 (Schaumburg). Sin embargo, los temas vinculados con
caucho regenerado derivado dealgun tratamiento quimico de caucho vulcanizado, no

son alternativas prometedoras para soluciones que preserven el medio ambiente.

A continuacidon se describen procesospara reciclar caucho y las maneras principales
para llevar a cabo dichoreciclado. Para un mayor detalle, se puede consultar el articulo
de Bill Klingensmith, “Recycling, productionand use of reprocessed rubbers”, Rubber
World, Marzo 1991, paginas 16 - 21.

Reciclado por ultrasonido: El ultrasonido de alta energiase aplica alcaucho curado
durante laextrusion, en donde la alta presion, el calor y la energia mecénica que rompen
los enlaces cruzados del azufre, hacen del extrudadoun nuevo material similar al
caucho goma, que puede ser re-curado y moldeado en nuevos productos de caucho.

Pirolisis de neuméticos:Elmétodo de pirolisis para reciclado de neumaticos usados
es una técnica que utilizaun mecanismo especial para calentarlos neumaticos usados
en un horno cerrado, con ambiente libre de oxigeno, parafundir losneumaticosalos
materiales de los cuales fueron hechos.

Reciclado por microondas: Las microondas excitanel caucho hasta llegar a un
estado gaseoso que sera condensado en sus partes componentes, incluyendo diesel y
syngas,como asi tambiénnegro de carbén y acero enchapado. No se generan
emisiones en este proceso y todos los componentes pueden ser reutilizados.

Fluido supercritico. La patente WO 2003/029298 concedida como US 7,182,762
(TZOGANAKIS), revela un proceso para modificar caucho entrecruzado que
comprendesometerel caucho a elongacion mecanica y a fuerzas de corteen presencia
de fluido CO, supercritico quenormalmente es gaseoso. Este procesopermiteuna

00000%~
c
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desvulcanizacioncontrolabledel caucho. El caucho desvulcanizado se comercializa bajo
la marca registrada TYROMER®.

Desafortunadamente, las aplicaciones comerciales a gran escala de estos métodos son
prohibitivas, ya sea desde un punto de vista econémico o en consideracién a las pobres

propiedades de losproductosobtenidosa partir de losprocesos propuestos.

Se hicieron intentospara desvulcanizar material de neumaticos de desecho
utilizandounprocesode desmenuzadoen combinacién,o no, con agentes quimicos. Por
ejemplo, la patente de US N° 5,883,140 (Fisher et al., 1999)revelaun procesopara
fabricarcaucho recuperado obtenido de caucho vulcanizadosometiendo una masa del
caucho a fuerzas mecanicas de impacto altamente intensivasutilizandounavelocidad de
laspaletas delrotor entre 3000 y 4000 rpm atemperaturas menores a250 °C. El proceso
puede ser usado con la adicién de pequefias cantidades (habitualmente en elorden de
1% a 2%en peso) de distintas substancias quimicas conocidas para retrasar las tasas

de curado en el caucho.

La patente de US N° 7,342 052 (Fulford et al., 2008)revela un proceso para convertir un
elastomero de desechoen unelastomero regenerado,introduciendo elelastomero de
desecho en un recipiente (en particular un mezcladorGELIMAT®), agitando
luegocalentado hasta unatemperaturaque esté por debajo deunatemperatura en la
cualel elastomerocomienza a degradarse. Posteriormente se introduce aceite caliente
(190 - 200 °C)en elrecipiente para ser mezclado al elastémerode desecho. Luego se
enfria la mezcla.Uno de los mayores inconvenientes deeste procesoradica en el hecho
de que el aceitetiene que ser precalentado hasta unatemperaturade alrededor de 200°C

antes deser agregado al caucho.

El primer paso en el procesamiento deneumaticos generalmente consiste en desgarrar
o triturarel neumatico hasta obtener caucho en particulasde diferentes medidas de
malla. El caucho en particulases entonces vendido para diversas aplicacionesconforme
a su tamano de malla. También se formacaucho en particulas menorescon una
distribucion de tamario de malla entre aproximadamente 30 y 80durante el proceso de
triturado. Generalmente, constituye solamente un material econémico de "relleno” y rara
vez se utiliza en altosvolimenes. En realidad, el caucho en particulas no se adhiere

muy bien cuando se utiliza como relleno con otro compuesto (tal como un polimero o

000065-
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similar)dado quepresenta una superficie especifica activa baja (m%/g) y todavia

estavulcanizado (altadensidad de enlaces cruzados).

Es sabido que los mezcladores termocinéticos pueden ser generalmente utilizados para
el reciclado mecanicode caucho en particulas. Sin embargo, los
mezcladorestermocinéticosde la técnica no vana ser suficientemente eficientes para

tratarcaucho en particulas, que es un subproducto de la trituracién del caucho.

En consecuencia,a la luz de lo mencionado mas arriba, existe aun una necesidad para
unmétodo y aparato para regenerar caucho en particulas vulcanizado que estén
mejorados, que sean mas econémicos y mas rapidos, y que en virtud de sus pasos,
disefio y componentes, sea capaz de superar alguno y preferentemente todos los

problemas de la técnica antes mencionados.

Sumario de la invencion

Es por lo tanto un objeto de la invencion proveer un método y un aparato para convertir
un elastémero o caucho vulcanizado a partir dedesechoen unelastémero o caucho
regenerado. Es otro objeto de la presente invencion proveer un caucho regenerado que

tengapropiedades similaresa un caucho virgen correspondiente.

Conforme a un aspecto de la invencién, se provee un método para regenerar caucho en
particulas vulcanizado que comprendelos pasos de:
a) introducircaucho en particulas vulcanizadoy un lubricante en un primer
mezclador, estando el lubricante a temperatura ambiente;
b) mezclarel caucho en particulasyel lubricante a temperatura ambiente
durante un periodo de tiempo adecuadopara formar una mezcla;
c) transferir dicha mezcla aun mezclador termocinético, comprendiendo el
mezcladortermocinético:
una camara hermética estacionaria para recibir la mezcla, teniendo la
camarauna superficie interior no uniforme; y
un eje de rotorque se extiende coaxialmente en la camara, teniendo el
eje de rotorunas paletasque se extienden desde el eje ala camara y
una velocidad controlada que varia hasta por lo menos,

. 000006
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d) elevar la velocidad del eje de rotorpara incrementarla temperaturade la
mezcla durante un primer periodo de tiempo hasta que se alcance una
temperatura desvulcanizante;

e) reducir la temperaturade la mezcla alcanzada en el paso d) a una
temperatura menor durante un segundo periodo de tiempo; y

f) recuperar caucho en particulasregenerado de la camara.

Conforme a ofro aspecto de la invenciébn, se provee uncaucho en

particulasregeneradoobtenido mediante el métododefinido mas arriba.

Conforme a otro aspecto de la invencién, se provee un mezclador termocinéticopara la
regeneracion de caucho en particulas vulcanizado. El
mezcladortermocinéticocomprende:
unacamara estacionaria para recibir el caucho en particulasa ser
regenerado, teniendo la cadmarauna superficie interior no uniforme; y
un eje de rotorque se extiende coaxialmente ala camara estacionaria,
teniendo el eje de rotorpaletasque se extienden desde el eje ala camara y
una velocidad controlada que varia hasta por lo menos 2000 rpm,

aproximadamente.

Conforme a otro aspecto de la invencién, se provee un conjunto de dispositivos para
regenerar un caucho vulcanizado. El conjunto de dispositivos comprende:
un mezcladorpara mezclar caucho en particulasy un lubricante a
temperatura ambiente durante un periodo de tiempo adecuadocomo para
formar una mezcla;
un mezclador termocinéticotal como se ha definido mas arriba; y
un dispositivo de transferencia para transferir la mezcla del mezclador al

mezcladortermocinético.

Conforme a otro aspecto de la invencion, se provee un proceso para elaborar caucho
vulcanizado que comprendelos pasos de:

agregar una mezclaque comprendecaucho en particulasregenerado, como

el obtenido mediante el métododefinidomas arriba,yuna cantidad adecuada de

un agente de vulcanizacion, a un polimero de caucho virgena ser vulcanizado;

y 000007
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someterdicha mezcla y polimero de caucho virgena vulcanizacion para

obtenerel caucho vulcanizado.

Una del ventajas de la invencion radica en el uso de un lubricante a temperatura
ambientepara ser mezclado con elcaucho en particulas vulcanizado, reduciendo de esa

formael consumo de energia.

Otra ventajaradicaen el hecho de que el métodono necesitaproductos de

desvulcanizacion de ayuda quimica, lo que lo hace ambientalmente amistoso o “verde”.

El método y el aparato de la invencién llevan a una desvulcanizacion parcial, diametro
incrementado y area de superficie especifica incrementada del caucho en
particulasutilizando un método sencillo. Una parte de la superficie interna y superficie
externa del material tratado es desvuicanizada, lo que combinado con el area
incrementada de superficie especifica permitela mezcla con otros compuestos, tales
como polimeros o caucho virgen, y la formacién por vulcanizacion delnuevo caucho

enlazado en forma cruzada.
La invencion y sus ventajas se comprenderan mejor a partir de la lectura de la siguiente

descripcion de materializaciones preferidas hechas con referencia a los dibujos que se

acompanan.

Breve descripcion de los dibujos

La Figura 1 es un diagrama de flujoque ilustra el método y el conjunto de dispositivos

conforme a materializaciones preferidas de la invencion.

La Figura 2 es un gréfico que ilustra la variacion de la temperatura (°C) en el
mezcladortermocinético (también denominado de aqui en adelante “mezciador K”) y de
la velocidad del eje del mezclador K eje (rpm)enfuncién del tiempo (segundos) conforme

a materializaciones preferidas de la invencion.

La Figura 3 es un grafico que comparael andlisis granulométrico (tamario de malla)para
caucho en particulas no tratado (vulcanizado) y regenerado obtenido mediante una

materializacion preferida del método de la invencion. 00300 8
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La Figura 4 ilustraun mezclador termocinéticoconforme a una materializacién preferida
de la invencion.

La Figura 5 es una vista parcial del eje y paletas del mezclador termocinéticoilustrado
en la Figura4.

La Figura 6 es un grafico que muestra la variacion de la densidad (en 105 molicm®) del
entrecruzamiento (enlace-X) y del grado de regeneracion (%) decaucho procesado en

funcion del tamafio de malla.

Descripciondetallada de la invencion

Tal como se menciond anteriormente, conforme a un primer aspecto de la invencion, se
puede regenerar caucho vulcanizadotratandoel caucho como se describe a
continuacion. El método y el conjunto de dispositivos pueden ser ilustradosconforme al

diagrama de flujo de la Figura1.

El primer paso a) del método consiste en introducir caucho en particulas vulcanizado(1),
preferentementecaucho en particulas limpio, prelavado y molido, y un lubricante (3) en
un mezclador discontinuo (5),estandoel lubricante(3) y el mezclador discontinuo (5) a
temperatura ambiente.El mezclador discontinuo (5) utilizado puede ser un mezclador

industrial de cualquier tipoconocido en la técnica.

Por “temperatura ambiente”,tal como seutiliza aqui, se debe entender la temperatura en
la quese tratan, almacenan o usan los distintos materiales de la presente invencion, a
menos que se indique lo contrario. Preferentemente, la temperatura ambiente esta
comprendida, aproximadamente, entre 15y 30 °C, y mas preferentementeentre20y 25
°C.

Por “caucho vulcanizado” se debe entender caucho que fue
previamentevulcanizadomedianteprocesos bien conocidosde la técnica,tal como el
caucho que es un subproducto de caucho reciclado a partir de desechos.
Preferentemente, el caucho vulcanizado a partir de desechos es caucho de neumaticos
(neumaticos de autos, de camiones, de vehiculos todo terreno,o similares), zapatos u

otro producto fabricados concaucho vulcanizado. Los cauchos estan hechos
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generalmente de caucho natural o de cauchossintéticos tales comoel SBR (caucho
estireno-butadieno), o caucho de EPDM (monémero del etileno-propileno-dieno(Clase
M)).

Por “particula” se debe entender una particula sélida de caucho que tiene un tamano de
malla menor (tamafio de particula mayor) que 10, preferentemente de 10 a 100. Tal
como es bien conocido en la técnica, el tamario de la particula no es un valor uniforme,
sino mas bien una distribucion de diferentes tamaros de mallas definida por el niumero
de agujeros por pulgada cuadrada. Preferentemente, el caucho en particulasdebe ser
“limpio” y no debe haber sido expuesto a elementos como UV, temperaturas extremas,

etc.

Por “lubricante” se debe entender cualquier tipo de soélido o liquido lubricante, conocido
en la técnica como material de transferencia térmica que reducefriccién. Lapresencia
del lubricante en elmétodo presente fomentala “expansion’de la particulague resulta en
mayordiametro y area de superficie especifica, como se demostrara méas adelante.El
liquido lubricante pueden ser un solvente organicoo un aceite tal como aceite vegetal
(de canola, de maiz,o similar) o unaceite mineral. El aceite puede
adicionalmenteservirgen, reciclado oprocesado. El lubricante sélido puede ser negro de
carbon, talco, grafito, parafina en forma de solido o pasta, cualquier otrolubricante sélido

en forma de polvo fino conocido en la técnica,o una mezcia de ellos.

Cuandoel lubricante es aceite vegetal, elimina gasestéxicos durante el proceso de
regeneracion. El aceite vegetal hace que el método sea mas “verde” y amistoso para los

seres humanos y,ademas, menos costoso.

El lubricante es preferentementeagregado al caucho en particulascomoun porcentaje de
la masa total (por ciento en peso6%p). Preferentemente,uno o mas lubricantes
puedenestar presentesen la materia prima en un rango de aproximadamente 2 a 12 %p,
mas preferentementeaproximadamente 5 %p (es decir, si se tratan 100 Ibs. de caucho

en particulas, se agregan 5 Ibs. de aceite para un total de 105 Ibs.).

Por los términos “alrededor de” y “aproximadamente” utilizados en la presente
descripcion y reivindicaciones, se debe entender que las medidas indicadasaqui tienen

una precision que no puede ser inferior a la precision del aparato utilizado para
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obtenerestamedida. Esta cominmente aceptado que unamedida de precision de 10%

es aceptabley englobalos términos “alrededor de” y “aproximadamente”.

El segundo paso b) del método consiste en mezclar el caucho en particulas(1) y
lubricante(s) (3) a temperatura ambiente durante un periodo adecuado de tiempo para

formar una mezcla.

Por “periodo adecuado de tiempo”, se debe entender unperiodo de tiempo quesea
suficientecomo para permitir queel lubricantese mezcley/o penetreel caucho en
particulas. Este periodo de tiempovariard conla cantidad de caucho en particulas
vulcanizado(1) a mezclar, la naturaleza del lubricante seleccionado (liquido o sélido), y
el modelo de mezcladorutilizado en este segundo paso. Preferentemente, el periodo de

tiempo adecuadovadesdeaproximadamente 2 a 15 minutos.

El tercer paso ¢) del método consiste en transferirla mezcla caucho / lubricante hecha
en el paso b)aun mezclador termocinético (7). Preferentemente, dicha transferencia
serealiza a través de unacamara de aislacion tal como una SAS (9). Mas
preferentemente, la camara de aislacion es unacamara hermética de aislacion. Por
“camara hermética de aislacidén”, se debe entender que la camara de aislacion del
conjunto de dispositivos tienepreferentemente hermetismo para evitarque el aire y el

oxigeno penetren en la camara de aislacion.

Preferentemente, el primer mezclador (5)se ubica por encima de una SAS (9) quese

posiciona por encima del mezcladortermocinético (7) para aprovecharla gravedad.

El mezcladortermocinético de la invencién,también denominado en lo sucesivo
mezclador K, incluye todas las caracteristicas de un mezclador termocinéticoconocido
en la técnica, tal como el GELIMAT®descripto en la patente de US 5,883,140. En virtud
del altamente intenso impacto mecanicoal quese somete la masa y de las propiedades
de restitucion cinematica del caucho, éste exhibira usualmente una subida bastante
rapida detemperatura durante el curso del proceso, por ejemplo como resultado de
histéresis o pérdidas por friccién interna que se presentan a partir de la rapida
deformacion y restauracién elasticade la formade la particuladespués de los impactos
discutidos masarriba. Preferentemente, el trabajo estalque la masa exhibe una tasa de

aumento de temperatura desdeaproximadamente 5 °C/seg hasta alrededor de 60
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°C/seg, mas preferentementedesde aproximadamente 10 °C/seg hasta alrededor de 50
°Cl/seg.

En comparacion con el GELIMAT®, el mezcladorK de la invenciénha sido mejorado. En
primer lugar, el mezcladorK tiene una camara hermética estacionariapara recibir la
mezcla con la particularidad de que la camara tiene una superficie interior no uniforme.
El mezcladorK tiene un eje de rotorrotativo y estd montado co-axialmente dentro de la
camara. El eje de rotor tiene paletasque se extienden desde el eje hastala camara y una
velocidad controlada que varia hasta por lo menos, aproximadamente, 2000 rpm

(revolucionespor minuto).

El mezcladortermocinético puede estarequipado con un control de velocidad eléctrica
variable. El mezcladorKde alta velocidad tiene un eje rotativo que tiene un aumento de
rotacion desdeaproximadamente 400 rpm hasta alrededor de 1400 a 2000 rpm, o mas
si fuera necesario. Enun mezclador K, la temperaturavaria en funcion de lavelocidad del
eje y paletas del mezclador K. Preferentemente, el radio de la combinacion eje
ypaletasdel mezclador K es de alrededor de 8 pulgadas (20,3 cm). Descripciones
adicionales de materializaciones preferidas con relacion al mezcladorK de la invencion

se realizaran mas adelante.

Por “hermético”, se debe entender que la camara del mezclador K es preferentemente
herméticapara evitarque penetren en la camaraaire y oxigeno,lo que podria llevar a
combustidn espontanea del caucho en particulasa altastemperaturas. Mas
preferentemente, la camara estaadicionalmenteconectada a una bomba de vacio (10)

para proporcionar vacio a la cadmara durante el tratamiento.

En el cuarto paso d) del método, la velocidad del eje de rotorse aumentapara impactaria
particula de cauchoy paraincrementarla temperaturade la mezcla durante un primer
periodo de tiempo, hasta que se alcance una temperatura desvulcanizante.
Preferentemente, la velocidad controlada del eje es de alrededor de 400 rpm cuando la
temperatura del mezclador termocinéticoestd a aproximadamente la temperatura
ambiente y de alrededor de 1400 a 2000 rpm cuando la temperatura esta

aaproximadamente la temperatura de desvulcanizacion.

Por “temperatura desvulcanizante”, se debe entender que es la temperatura de la

division total o parcial del los enlaces cruzados monosulfidicos, disulfidicos y
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polisulfidicos (uniones carbono-azufre o azufre-azufre) del caucho vulcanizado.
Idealmente,la desvulcanizaciéonproducira un caucho regenerado que podria servir como
substitutodecaucho virgen, tanto en términos de propiedades como de costo de
fabricacién.

Preferentemente, la temperatura de desvulcanizacidénalcanzada en el paso d) va desde
alrededor de 300 °C hasta alrededor de 330 °C; mas preferentementees de 315°C. La
temperatura de desvulcanizacidnse alcanza en unperiodo corto de tiempo, comprendido
entre,aproximadamente,5y 30 segundos;preferentemente en,aproximadamente,20
segundos como se muestra en el ejemplo ilustrado en la Figura2. Luegola
temperaturapermanece constanteentre,aproximadamente,0,25y 3 segundosantes deser

reducida.

En el quinto paso e) del método, la temperaturade la mezclase reducea una
temperatura menor durante un segundo periodo de tiempo. Preferentemente,
estamenor temperaturaesta entre alrededor de 150 °Cy250°C, y el segundo periodo de

tiempoesta entre alrededor de 2y 30 segundos.

Preferentemente, los pasos d) y e) se realizan en un intervalo de tiempo de
aproximadamente 120 segundos, mas preferentemente en menos de60 segundos. El
uso de un nuevo mezclador termocinético, queen virtud de sus componentespermiteuna
reduccion del tiempo de tratamiento a mayortemperatura, evitalos riesgos de craqueo
del caucho y de combustion espontdnea, permitiendoadicionalmente la
producciénmasiva de caucho en particulas regenerado,con unbajo consumo de

energia.

Reducir la temperaturade la mezcla en la camara consiste en reducirla velocidad del eje
del rotor, preferentemente desde1400 — 2000 rpm hasta alrededor de 400 rpm, e
inyectar un agente refrigerante en la camara. El agente refrigerante puede ser cualquier
tipo de agente refrigeranteconocido que tengalaspropiedades de permitirla disipacion de
la energia térmica. El agente refrigerante puede estaren diferentesformas, tales comoen

forma de corriente de chorro o de niebla.

Maspreferentemente, el agente refrigerante o solucién es agua que tiene la propiedad

de vaporizarse en contacto con el caucho caliente. El vapor puede salir del mezcladork,
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llevando impurezas y derivados de azufregenerados en ladesvulcanizacién parcial del
caucho.

En adicion onode la inyeccién de agua descriptaanteriormente, la mezcla puede ser
enfriadarefrigerando la superficie interna del mezclador K. Tal como se describira mas

adelante, se puede utilizaragua refrigerantepor debajo de lasuperficiede la camara.

La cadmara del mezclador K tiene un volumen interior disponible, es decirel volumen
total de la camara menos el volumen ocupado por el eje de rotor y paletas.
Preferentemente, a fin demejorarimpactos y friccionesde la mezcla con ella misma,mas
del, aproximadamente,50 % del volumen interior disponibleesta ocupado por la mezcla,
preferentementedesde alrededor del 50 % hasta alrededor del90 %, y mas

preferentementedos tercios del volumen interior,es decir,aproximadamente 67 %.

En un sexto paso f) del método, el caucho sale del mezcladorK (7) como caucho
regenerado (13).

Tal como se ilustraen la Figural, el método puede adicionalmentecomprenderun
séptimo paso g) que consiste en enfriar adicionalmentela mezcla
desdeaproximadamente 150 a 250 °C hasta alrededor de 20 a 70°C en un periodo de
tiempo de aproximadamente 10 - 45 segundos, cuando se transfierela mezcla de la
camara (22) del mezclador K (7)algirador de tambor (15). Es evidente que se pueden
utilizarotros métodospara enfriar el caucho cuando sale del mezcladorK. La ventaja de
utilizar ungirador de tambor es que el caucho se enfria y se expande rapidamente. El
caucho puede ser dejado sobre unasuperficie grande para que se enfrie por si mismo.
También se puede usar un enfriadorPeltiersélo o en combinacién con otros sistemas de

enfriamientopara contribuir al enfriamiento final del caucho en particulasdesvulcanizado.

Conforme a otro aspecto de la invencién, se provee caucho en particulas regenerado

obtenido mediante el métodoarriba detallado.

Preferentemente, el método de Ia invencién permitela elaboracién de caucho sélido en
particulas regenerado con tamafo de mallas tipicamente en el rango de 10 a 40. Este
caucho en particulaspuede ser utilizado como material en diversas aplicaciones que

involucrenvulcanizacion.
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Los cauchos regenerados pueden ser caracterizadosevaluando o midiendo propiedades
fisicasy/oquimicasbien conocidas en la técnica tales como: diametro de tamices
(distribucién de tamafio de malla) utilizandogranulometria, densidad, contenido de
extracto de acetona, contenido volatil, grado de regeneracién / desvulcanizacion,

termoestabilidad, contenido de cenizas, morfologia, area superficial especifica.

Entre estos métodos de caracterizacion que se detallaran en los ejemplos expuestos
mas adelante, la medida del grado de desvulcanizacién (densidad de entrecruzamiento
de puentes de azufre), eldiametro (distribucion de tamafios de malla) y el area de
superficie especifica se mantienen como los parametros de mayor interés para

cuantificar la calidad del caucho regenerado para su comercializacién. Mas aun, estas

" propiedades permiten una facil diferenciacion entre el caucho regenerado del caucho

vulcanizado originalutilizado en el paso a) del método, y tambiéndel otrocaucho

regenerado obtenido mediante diferentesprocesos conocidos en la técnica.

Por ejemplo, el caucho regeneradopuede tener una densidad de entrecruzamiento
menoren comparacién con la densidad de entrecruzamiento del caucho vulcanizado del
paso a). Los cauchos regeneradospuede tener de 20% a 90 %, preferentemente
desdealrededor de28 % a 77%, mas preferentementeunvalor promedio ponderado de

61 %, menos enlaces cruzados que el caucho en particulas vulcanizado del paso a).

Eldidmetro del caucho en particulas vulcanizadoen el paso a) y el material
desvulcanizado puede ser cuantificado utilizandoel tamafio de mallas delostamices. El
caucho en particulas vulcanizado con ladistribucion de malla inicial entre
aproximadamente malla 30 y 80 y con untamafio de malla promedio ponderadode
aproximadamente 40 resultaria en untamafio de malla de desvulcanizado entre
aproximadamente 10 y 40 con tamafio de malla promedio ponderado de

aproximadamente 14.

El caucho regenerado obtenido mediante el método de la invenciénpuede tener un area
de superficie especifica mayor de aproximadamente 0,8 m?/g, o aproximadamente de 2
a 5veces mayor que el area de superficie especifica del caucho vulcanizado de| paso

a).
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Los ejemplos de mas debajo muestran que el caucho regenerado de la invencion le
confierepropiedades equivalentes o aln mejores a uncompuesto cuando el caucho

regeneradose utilizacomo relleno en comparacién con un caucho no tratado.

Conforme a otro aspecto de la invencion, se provee un mezclador termocinético,
también reconocido y denominado aqui mezclador K, como el que se muestraen las

Figuras 4y 5.

El mezcladortermocinético (20) estaadaptado particularmente para la regeneracion, o la
desvulcanizacién, de caucho vuicanizado molido (también llamado caucho en particulas
vulcanizado) con un tamafio de particula de aproximadamente malla 10a malla
200(2000 a 74 micrones), preferentemente de aproximadamente malla30 a 100(595 a
149 micrones). Tal como se muestra en la Figura3, las particulas vulcanizadas
comprenden diferentesparticulas de tamafios con una distribucion centrada

enaproximadamente malla 40(388 micrones).

El mezcladorK (20) comprendeuna camara hermética estacionaria(22). En la Figura4, la
camara (22)ha sido representada enuna configuracion abiertapara observarla superficie

interior no uniforme (24)de la camara (22).

El mezcladorK (20) también comprendeun eje de rotor (26) extendiéndose coaxialmente
ala camara (22) que tiene paletas (28) que se extienden desde el eje (26) hacia la

superficie interna (24)de la camara.

El eje ilustrado en la Figura5 tiene seispaletas (281, 282), que es elnumero tipicode
paletas para unmezclador K de 40 litros decapacidad (volumendisponible de la camara).
Laspaletas pueden estar ubicadas en forma desparejasobre el eje. Las dimensionesde
las  paletas, susposiciones relatvas ysu forma puedenmodificarsepara
manteneralmaterial de particulas moviéndose alrededor del eje dentro de la camara,
asegurando asiunadistribucién de temperatura uniformesobre todoel lote de caucho
tratado en el mezcladorK. Como se mencioné anteriormente, la forma de las
paletaspuede ser modificada, por ejemplogirandolongitudinaimente laspaletas (tal como

laspaletas de una hélice de motor de botes).

Asi como también se muestraen la Figura4 (en forma magnificada) y en la Figura5, las

paletas (28, 281, 282) puedenestar dispuestasen relacion no paralelaunas de otras; con
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trespaletas (281)sobreun lado del eje (26) y otras trespaletas (282)sobreel lado opuesto
del eje (26).

Para la regeneracién delcaucho, como la que se hadetalladoen la presente descripcion,
el eje de rotor (26) y laspaletas (28) del mezclador K (20) tienen una velocidad de
rotacién controlada que puedevariarcomenzando desdeaproximadamente 400 rpm
hasta alrededor de 1400 — 2000 rpm. Por supuesto, se puede utilizaruna velocidad de
rotacion por fuera deeste rango especificosi fuera necesario, y la invenciénno esta
limitada aeste rango ilustrativo de velocidad rotativa. El radio es de aproximadamente

20,3 cm (8 pulgadas)para lasrpm indicadas.

La particularidad del mezclador K de la invencién radica en que la camara (22) que
rodeael eje de rotor (26) tiene una superficie interior no uniforme (24). Preferentemente,
cadapaleta(28) tiene tambiénuna superficie externa no uniforme (30).

Tal como se ilustraen la Figura4, la superficie interna o pared (24) del mezclador Ky/ola
superficie exteriorde las paletaspueden estartexturadas o repujadas. Ellas pueden ser
revestidas con acero endurecidoen forma de esferas soldadas que
generanunasuperficie no lisa perlada(24, 30). Adicionalmente, lasuperficie puede ser

maquinadapara simular unasuperficie perlada no lisa.

Estassuperficies no lisas (24, 30) aumentanel contacto superficialentre
dichassuperficies y el caucho en particulas vulcanizado, permitiendomejoresimpactos

conmejor distribucion de temperaturaso difusiénen elcaucho en particulas.

El mezcladorKpreferentementecomprende también undispositivo refrigerante (32) por
debajo dela superficie interna (24)de la camara. Eldispositivo refrigerante
estaadaptadopara enfriar la temperaturade lasuperficie interna (24) cuando el eje (26) y

las paletas (28) estan rotando. Como ejemplo de undispositivo refrigerante, se pueden

usar camisas de agua (32)para refrigerarlasuperficie interna del mezcladora la relacion .

correcta y dentro de los limites de tiempo requeridos sobre lotesprocesadosen formé)

consecutiva.

El mezcladortermocinético (20) de la invencion puede asimismocomprenderpor lo
menos un dispositivo de inyeccion de refrigerante(34) adaptado para inyectar o rociarun

agente refrigerante,como por ejemplo el agua,ala camara a fin de enfriar el polvo de
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cauchomientrasel mezcladorK estagirando. Tal como se ilustraen la Figura4 (en forma
magnificada), cada dispositivo de inyeccion puede ser una boquilla (34) adaptadapara
rociaragua en la camaraen forma de vapor o de corriente de chorro. El nimero de
dispositivos de inyeccion de agua y la ubicaciéon especificade ellosno estalimitadoalas

cuatroboquillas tal como se ilustraen la Figura4.

La camara (22) del mezclador termocinético (20) de la invencién es
tambiénherméticaparaevitarla combustion del caucho durante el proceso.
Preferentemente, el mezclador(2) comprendetambiénuna bomba de vacio (10)
conectada con la camara (22) para extraer aire (es decir,oxigeno) de la camara.
Enausencia de una bomba de vacio, la entrada seria utilizada como venteopara

lacamara hermética.

Ademas, el volumendel mezclador K (20) puede ser ajustadoen conformidad con la
produccién asociada ylos requerimientos de capacidad del proceso. Deberia ser
ocupado masdel50%del volumen disponible del mezclador K (20) por el material a ser
tratadopara permitiimpactos y fricciones internasentre el caucho en particulas.
Preferentementedebe ocuparse del50 al 90 %, y mas preferentementedos terciosdel
volumen(aproximadamente 67%). Tipicamente,el mezcladorKdeberia ser incrementado
en anchomanteniendo a la vez tanto como sea posibleeldiametro del rotor y paletasde
modo tal que se alcance el volumen deseado. Por ejemplo, unmezclador K de 40 Les
de aproximadamente 30,5 cm (12 pulgadas) en longitud y de aproximadamente 43,2 cm

(17 pulgadas) en diametro (dimensiones internas).

Conforme a otro aspecto de la invencidn, se provee un conjunto de dispositivos para

regenerar un caucho vulcanizado.

Tal como se muestra en la Figural, el conjunto de dispositivos comprende un primer
mezclador (5) para mezclar caucho en particulasy el lubricante a temperatura ambiente
(paso a) del método), y también un mezclador K (20) de la invencion talcomo el que se

ha descripto anteriormenteeilustrado en la Figura4.

El conjunto de dispositivos también comprendeun dispositivo de transferencia (9) para
transferir la mezcla desde el primer mezcladoral mezcladorK (7 en la Figura1, 0 20 en la

Figura4), talcomo la camara SAS (compartimiento de carga y de aislacion).
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Preferentemente, la transferencia es tambiénherméticapara evitarla posibletransferencia
deaire en lacamara del mezcladorK (22).

Tal como se ilustraen lasFiguras 4 y 5, la transferencia del dispositivo de transferencia
(9) ala camara (22) pueden realizarse utilizandoun transportador de gusano o de tornillo

(36) preferentementeubicado alrededor del eje (26) a la entrada del mezclador K (2).

La invenciéntambién apuntaal uso del caucho en particulas regenerado,obtenido
mediante el métododetalladoanteriormente,para la elaboracion de articulos de caucho
(tales como nuevosneumaticos, pisos de caucho, zapatos de caucho, etc.) o como
relleno para la elaboraciéon de material compuesto de plastico.Por lo tanto, conforme a
otro aspecto de la invencion, se provee un proceso para elaborar caucho vulcanizado
comprendiendolos pasos de: |
agregar una mezclaque comprendecaucho en particulas regenerado
obtenido mediante el métodotal como se ha definidoanteriormenteyuna
cantidad adecuada de un agente de vulcanizacion, a un polimero de caucho
virgena ser vulcanizado; y
someterla mezcla y el polimero de caucho virgena vulcanizacion para

obtenerel caucho vulcanizado.

Preferentemente, el proceso comprende adicionalmenteel paso de agregaral polimero
de caucho virgen uno o mas aditivos de vulcanizacion bien conocidos en la técnica,
tales como activadores, amidas, 6xido de metal recubierto, azufres recubiertos, agentes
acoplantes, agentes homogeneizantes, agentes soltadores para mandriles, limpiadores
de moldes, peptizadores, plastificantes, ceras de polietileno,agentes procesantes o

dispersantes (por ejemplolos provistos conla marca registradaStruktoI®).

Preferentemente, en el proceso precitado, la mezclaque comprendecaucho en
particulas regenerado y agente de vulcanizaciones agregada al polimero virgen de

caucho antes dela adicion del (de los)aditivo(s) de vulcanizacién.

El polimero virgen de caucho puede ser un compuesto basado en polimero de caucho
virgen. Por “compuesto basado en polimero virgen”, se entiende que el polimero virgen
de caucho esta ya mezclado con por lo menos un agente de vulcanizaciény/oaditivos. El
compuesto basado es asi procesado con la mezclacaucho en particulas regenerado/

agente de vulcanizacién(ver,por ejemplo, la Tabla 6). 000019
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Preferentemente, el agente de vulcanizacidnestd en forma de polvo o
estapreviamentecontenido en un liquido, tal como un acelerador de CBS (CBS es N-
Ciclohexil-2-benzotiazol sulfonamida) que incluyeazufre. E! (los) agente(s) de
vulcanizacionutilizado(s)en el proceso arriba indicadopuede(n) ser cualquier agente de
vulcanizaciébnconocido en la técnica de vulcanizacibn de caucho, que
preferentementecomprendeazufre. Se pueden utilizar otros agentes de vulcanizaciénde

la técnica, tales como peréxidos, entrelazadores de uretanos,u 6xidos metalicos.

Los agentes de vulcanizaciénsulfurados puedenutilizarseen una concentracion que va
desdeaproximadamente 1% hasta alrededor de 10%en peso del caucho en particulas
regenerado y aproximadamente desdeaproximadamente 1 a 3 phr (partes por ciento de
caucho), preferentementeaproximadamente 1,5 phr, del polimero de caucho virgen.

Estas concentraciones variaran con laaplicacion.

En funcién de las aplicaciones, el volumende caucho en particulas regeneradoutilizado
en el proceso de vulcanizacion puede ser de 3 a 99 %.

Sin embargo, para el primer tiempo,el método de la invenciénha permitido hacercaucho
en particulas regenerado con un tamafio de malla de aproximadamente malla 10 a 40
(ver la Figura3). En consecuencia, el 100% de caucho en particulas regenerado
puedeser utilizado en un proceso de vulcanizaciénpara la elaboracion de ciertos
productos de caucho.

Asi, la invenciontambién esta dirigida a cualquier producto de caucho que comprenda
caucho vulcanizado hechopor vulcanizacion del100% de caucho en particulas
regenerado obtenido mediante el método de caucho regenerado vulcanizado definido

mas arriba.

Cuandoel caucho en particulas regenerado semezclacon el compuesto que incluyeel
polimero de caucho virgen, el agente vulcanizante, tal como elazufre, migrara alcaucho
en particulas regenerado durante la vulcanizacion, llevando a un grado pobrede
regeneracion debido a que una cantidadinsuficientede agente vulcanizantereacciono
con el polimerovirgen. Estamigracion del agente vulcanizantese evita '

agregandootracantidad adecuadade agente de vulcanizaciénal caucho en

particulasregenerado, antes de mezclar los cauchosregenerado y virgen. 000 020
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El polimero virgen de caucho que comprendela particularegeneradapuede estarsujetoa

cualquier vuicanizacién de caucho conocida en la técnica.

Seccion Experimental

Ejemplo 1: Preparacién y caracterizacion de caucho en particulasregenerado

El primer paso en la elaboracion de caucho regenerado es moler la parte decaucho a
ser recuperada. Luego se pueden eliminar impurezas de metal que puedan
estarpresentesen el caucho de desecho,utilizando por ejemplo un iman, a fin deevitarun

dario potencial al equipamiento.

Ademas, el material debe venir‘libre de fluff'del proveedor. El “fluff’ es la fibra
depoliéstero nylon que algunas veces no fueeliminada delcaucho no tratado en

particulas.

Una vez molido, elcaucho no tratado tiene una distribucion de tamafios de malla
tipicapara caucho en particulas vulcanizadode malla 30 a 80, como se informa en

laTabla 1 debajo de y sobreel grafico de la Figura3.

En la presente descripcion de un ejemploespecifico de la invencién, la letra U
simbolizael término “no tratado”, SBR significa “Caucho Estireno Butadieno”,
mientrasque el simbolo Tse utilizapara cauchotratado / regenerado / desvulcanizado por
el método de la invencion.elU-SBR mencionado en laTabla 1 representa un caucho no
tratado en particulas vulcanizado de caucho de neumaticosde camiones utilizado como

materia prima en el ejemplo.
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Tabla 1:Distribucion de tamarfios de particulas para particulas de SBR no tratado y
tratado:

Malla U-SBR T-SBR

(% peso) (% peso)
10 0,0 50,0
14 0,0 32,5
20 0,0 10,0
30 14,1 6,3
40 42,0 1,4
50 26,4 0,0
60 10,2 0,0
70 54 0,0
80 1,9 0,0

En elpresente ejemplo, ellubricanteseleccionado es aceite vegetalmezclado con la
materia prima en una cantidad de aproximadamente 5 %p (es decir, si fueran tratadas
unas100 Ibs. de caucho en particulas vulcanizado,se agregarian5 Ibs. de aceite para un
total de 105 Ibs.).El aceite y caucho en particulas vulcanizadoson mezclados
uniformementedurante aproximadamente 4 minutos, utilizandoun mezclador de baja
velocidadModelo SPC-3696 ™ de MARIONMIXERS INC.

Una vez queel aceite y elcaucho en particulas vulcanizadohan sido mezclados,se echa
una mezclaen una SAS que luego alimenta aimezclador de alta velocidad. La carga de
laSAS puede variarentre 22 Ibs.y 200 Ibs. Por supuesto, la carga de la SAS depende de
lacapacidad del mezclador termocinético. Por ejemplo, el
mezcladortermocinéticoutilizado en el presente ejemplo tiene unacapacidad de 40 L

yesta equipado con control de velocidad eléctrica de frecuencia variable.

El primer mezcladorse posiciona por encima de la SAS queesta ubicadapor encima del
mezcladorK. El U-SBR cae por gravedada través de la SAS y luego es transportado al
mezcladorKmedianteun transportadorde gusano (también llamado de tornillo). Una
veztratada, la materia(T-SBR) sale del mezcladorK y pasa a ungirador de tamborpara

finalizar el enfriado.

Tal como se ilustraen la Figura2, el material en el mezcladorKsigue un perfilde
temperatura especifico. La temperaturacomienzaa temperatura ambiente (es decir,enel
presente ejemplo a una temperatura de aproximadamente 20 °C), asciende
aaproximadamente 315 °C enaproximadamente 22 segundos, permanece constante

durante0,25 — 3 segundosantes de enfriarse a 200 °C. Como se indica, el tiempo que
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transcurrea través de cada de estas fases de temperaturasen el mezcladorK es muy
bajo.

Tal como se ilustraen la Figura2, el mezcladorKpermiteel incremento rapido de la
temperaturagracias ala variacion de velocidad de sus paletasdel rotor que
estacontroladopara variar preferentementeentre 400 rpm y 1800 rpm. La velocidad del
eje y de laspaletasse incrementa desde400 rpm hasta alrededor de 1800 rpm en un
periodo de tiempo de aproximadamente 10 segundos. Luego,la velocidad permanece
constante duranteaproximadamente 10 segundos mas. Finalmente, la velocidadse
reduce a 400 rpm enaproximadamente 5 segundos, y permanece constante hasta la

salida del mezclador K del regeneradoen particulas.

Tal como se muestraadicionalmenteen la Figura2, la temperaturase mantiene creciente
aun cuando la velocidad del eje haya sido disminuida a 400 rpm. Entonces, la
temperaturapermanece constante duranteaproximadamente 0,25 a 3segundosantes
dedecrecera una temperatura menorde aproximadamente200 °C. La reduccidon en

temperaturadura aproximadamente 20 segundos en este ejemplo.

Todo el paso tiene lugar en menos de aproximadamente 60 segundos,
preferentementemenos de 45 segundos, que es particularmente de interés para la

produccién masiva de caucho en particulas regenerado con bajo consumo de energia.

El mezcladorK y su contenido se enfriandejando caer la velocidad de rotacion del eje, y
tambiéninyectando agua en forma de vapor adiferentespuntos en la camara
delmezclador K, por ejemploutilizandorociadores. Elagua se transforma
instantaneamente en vapor que sale del mezcladorKa través dela bomba de vacio,
llevando el aceite, azufrey otras impurezasdel material. Como prueba de
ladesvulcanizacion del caucho o ladesulfurizacion que tiene lugar en el mezcladorK,
estos vaporesque salen del mezcladorK tienen un fuerte olor a azufre el cual puede ser

eliminado con el uso de un estropajo.

El mezcladorK estatambién equipado con una camisa refrigeranteenvolviendo ala
camara,porla que se hace circular agente refrigerantepara refrigerarla camara,
permitiendoprocesar el material con las diminucionesdetemperatura requeridas. Se

puede utilizar lacamisa refrigerantey losrociadores en forma conjuntapara enfriar la

camara. 0000923
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El SBR tratadosale del mezcladorKa ungirador de tambor en dondees enfriado
adicionalmentedesdeaproximadamente 140 °C a 30 °C en aproximadamente 10 - 45
segundos. Esta fase de enfriamiento final permite queel material se expanda como
sease requiera. Ademas, elgirador de tambor puede ser utilizadocomo un tamizpara
extraer elcaucho en particulas mas pequenas, por ejemplo 40 malla y menos, debido a

que pueden ser consideradas como impurezas.

Luego, el caucho en particulaspuede ser adicionalmenteenfriadohasta latemperatura

ambiente (aproximadamente 20°C) antes de ser empacado.

Se presentan variascaracterizaciones para discutirsobrelas propiedadesmecanico-
quimicasdelosSRB reciclados ysobreel efecto del método de regeneracion de la
invencion. Se recibieron y probaron dos polvos de SBR: el SBR en particulas no
tratado(también referido aqui como U-SBR) y caucho en particulas regenerado (como
T-SBR).

La granulometriafue medida con un conjunto de 9 tamices con diferentesaperturas:
tamafio de mallas 10, 14, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, y 90 menos (particulas mas
pequefias en batea).Aproximadamente 180 g de material fue tamizado durante 10 min

en una zaranda tamiz automatica Ro-Tap®.

La densidad de sélido fuemedida con un pictdmetro de gas Ultrapyc™ 1200e
utilizandonitrégeno puro como gas de trabajo. Las pruebas se hicieronen una camara

de 10 cm®a temperatura ambiente (23°C).

El extracto de acetona fuemedidoconforme a ASTM-D297 (Standard Test Methods for
Rubber Products-Chemical Analysis, http://www.astm.org/Standards/D297.htm). La
acetonase eliminé utilizandoun evaporador rotativoseguido de secado de losresiduos a
pesoconstante (durante la noche) en un horno detemperatura controladaa 85 °C. El

extracto de acetona fue calculadocon laformula (1):
a% = R x100 4))
M

con a% = extracto de acetona (%), R = peso de residuo (g) y M = peso de muestra (g).
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Elcontenido volatii fuemedido con un modelo de balance de humedadA&D
MF - 50%onforme a ASTM D1278 (http://www.astm.org/Standards/D1278.htm). Se
llevaron a cabo dos pruebas: Contenido volatil a 100°C permitiendola determinacién de
humedad (agua) yde otros componentes livianos volatiles; y contenido volatil a 160°C
permitiendola determinacion de contenido de aceite. Elcontenido volatil es obtenidoa
través de la férmula (2):

M-R

V% = x100 (2)

en donde: V% = contenido volatil (%), M = peso inicial de muestra (g), R = peso final de
muestra (g).

Elgrado de regeneracion (o grado de desvulcanizacion) de cualquier cauchode enlaces
cruzadosse determinahabitualmente por la interaccion entre elpolimero y unsolvente. La
cantidad de solvente que penetrara en la estructura es funcion de la afinidad
solvente - polimero y dela cantidad de espacio libredisponible que esta relacionado con
ladensidad de entrecruzamiento. Elmayor espacio librepermitemas penetracion de
solvente(o hinchazén) que estadirectamente relacionado con la reduccion en densidad
de entrecruzamiento. El principio basico es determinar ladensidad de
entrecruzamientoantes y luego del tratamiento en conformidad con el ASTM D6814
(Standard Test Method for Determination of Percent Devulcanization of Crumb Rubber
Based on Crosslink Density, disponible en http://www.astm.org/Standards/D6814.htm).
Este protocolo fue respetado pero modificadopara tratar con las condiciones impuestas

por trabajar con caucho en particulas.

El grado de regeneracion (RD)se define como variacion de la densidad de
entrecruzamiento de la muestra (tratada) con relacion a ladensidad de entrecruzamiento
de la muestra de control (no tratada) as:

RD = (1 - —2)x100 (3)
Vv

r

en donde las densidades de entrecruzamiento de lamuestra tratada (vs) y de lamuestra

no tratadade control(v)) se obtuvieron utilizandolaconocida ecuacién en la técnica de

Flory - Rehner.

Debido a queelmétodo de ASTM D6814 fue desarrollado para bloques o trozos de

caucho, no puede serfacilimente aplicado a pequefias particulas (polvos). Para superar
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estos inconvenientes,se debieron hacer algunasmodificaciones al procedimiento(A.
Macsiniuc, A. Rochette, D. Rodrigue, “Understandingfheregeneration of EPDM crumb

rubber from used tires”, Progress in Rubber Plastics & Recycling Technology, 26, 2, 51-
81, 2010).

A) Luego de los pasos de extraccién y primer secado, alrededor de 2 g de muestra se
transfieren a un frasco pesado. La cantidad puede ser ajustadapara llenarmenos de 3/4
del volumen del frasco. A continuacién, el vialse llena completamente con tolueno. Cada
24 h, el tolueno es modificado. Después de un total de 72 h, elexceso detolueno se
eliminapor filtracién y la muestra hinchada, que quedaen el frasco,esrapidamente
pesada y secada durante24 h a 85°C en un horno. Finalmente,se pesa la muestra
secada. Pesajes repetidos del frascoa determinados intervalos de tiempo permitieron la
determinacién de la masa de toluenoretenida (m;) yde la masa de muestra (m;) en

equilibrio. Para determinar la densidad del polvo, se uso el picnémetro de gas.

B) para cada material, se analizantres réplicas. Elgrado de regeneracion se calcula
utilizandolasdensidades de entrecruzamiento promedio para cada Polvo de SBR. El
desvio estandarse determina via (D.A. Skoog, D.M. West, F.J. Hooler, Chimie
Analytique, De Boeck, p.35 (2002).):

2 2
SD SD
SD RD = RD x \Kﬂ) + ( v—control } (4)
v muestra v control

en donde SD..muestra €5 €l desvio estandarobtenidopara ladensidad de entrecruzamiento

de la muestras (Vmuestra) Y SDv-control €5 €l desvio estandarobtenido para ladensidad de

entrecruzamiento de la muestra decontrol(Veontrot)-

Caucho no tratado en particulas vulcanizado, U-SBRfueutilizado como muestra de
control.

El anélisis de termogravimetria(TGA) o Andlisis Termogravimétrico Diferencia DTGA)
proporciona alguna informacion sobrelatermo-estabilidad del caucho. Las curvas de
comparacion entre TGA-DTGA obtenidas a partir de lasréplicas puedentambién proveer
informacion sobre la homogeneidad del material. Los resultados dan informacion

sobreposibles modificaciones de la composicion. Los datos del TGA se recopilaron en

000026



10

15

20

26

unmodelo TA Instruments Q5000™ entre 50 y 650°C utilizandobateasde platino con una

variacién detemperaturade 5°C/min en aire a una tasa de flujo de 25 mi/min.

El contenido de cenizas es provistoindirectamente por el analisis TGA. El valor se
obtiene mediante diferencia entre el 100% de la muestra menos el % de pérdida de

masa finaldespués de calcinacion como:
Contenido de cenizas(%) = 100% -pérdida total de masa (%) (5)

Dado que el andlisis TGA se realizé atemperatura 100°C mayor que el valor prescripto
por ASTM D297 y que los analisisTGA usan muestras mas pequefas(aproximadamente
13 mg) existe la posibilidad de falta de representatividad.Para asegurar la precision
delos resultados, el contenido de cenizasse determindtambién utilizandoelmétodo
ASTM D297. Eneste caso, se usaron muestrasmayores(masa inicial de 1-1.4 g) y se

hicieron calcinaciones en un horno a550°Cdurante90 min.

La morfologia de las particulas se determina con estereomicroscopio optico (OlympusTIVI
SZ-PT) y en un microscopio de escaneo electrénico (JEOL JSM 840A™). Se usaron

diferentesmagnificacionespara polvos y muestras molidas.

El drea de superficie especificase determinamediante isotermas deadsorciéon de

OTM

nitrégenoutilizandoelmétodo BET en una unidad TriStar 3000 ™.Se usaron muestras de

alrededor de 0,28 g.
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Parametro Unidades | Método de Especificaciéon
Prueba
Muestras M1 M2 Relacién
(M2 / M1)
Azufre (%) NA 2% 2%
(%Agregado por peso de
muestra)
Acelerador’ (CBS) (%) | NA Ninguno 0,57%
(%Agregado porpeso de
muestra)
General
Materias primas NA Neumatico de camiones Igual
yaceite de proceso
Naturaleza del Producto NA Forma de Polvo Igual
Color NA Negro Igual
Empacado NA Segun requerimientos de Igual
clientes
Contenido Quimico
Materia Volatil % ASTM D1278 | Tipica 0,62; < 0,8 Igual
@100°C
Hidrocarburo de Caucho % ASTM D1278 |48 + 8 igual
Extracto de Acetona % ASTM D1278 13,3+ 1,3 Igual
Caracteristicas de
cura?
ML Ibf-in ASTM D2084 |52 lgual
MH [bf-in ASTM D2084 |74 Igual
TS2pt aumento minutos |ASTM D2084 1,0 + 0,5 Igual
TCs0% curado minutos |ASTM D2084 |15,5+ 0,5 Igual
Viscosidad Mooney ML (1+4) |ASTM D1646 |60+ 5 Igual
@ 100 °C

Prop. Mecénicas®
Tamafio de malla Malla ASTM D5644 | 10 50,0%; 14 33,3%; 20 fgual

9,4%;

30 7,3%; 40 0,0%
Gravedad Especifica ASTM D297 {1,06 + 0,01 Igual
Dureza Shore A |ASTM D2240| 58 + 1 611 1,05
Médulos psi ASTM D412 |100% 309 + 6 100% 416 + 3 1,35

200% 676 + 21 200% 948 + 14 1,40
Resistencia atraccion psi ASTM D412 742 + 100 1002 + 73 1,35
Elongacion arotura % ASTM D412 220+ 26 211 £13 0,96
Desgarro, molde C pli ASTM D624 |131 +28 144 £ 23 1,10
Grado de regeneracién * % ASTM D6814 |61 + 16 igual

{modificado)

La Tabla 2 presenta un ejemplo delaspropiedades mecanicas de un material no

compuestotipicode 100% de material tratado mezclado con 2% azufre en peso (M1) .y

adicionalmente en forma de un curado convencionalcon un agregado de 0,57% de

acelerador de CBS (M2). Las altas propiedadesde tension para ambos, M1 vy
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especialmente M2,permitiran el desarrollo de nuevosproductos utilizando 100% de

material regeneradocon niveles adecuados de azufre y acelerador.

En la tabla 2:

(1) Acelerador: CBS (N-Ciclohexil-2-benzotiazil sulfonamida) es unaceleradorde
accion retardada. Respetado un curadoconvencional(0,57% acelerador: 2% azufre)

(2) Las caracteristicasde curado fueron obtenidas utilizandouna carga de 25% de
REGEN-TO1 en un compuesto re-tratado. Los resultadosvariaran con
diferentesporcentajes de carga de REGEN-T01 en elcompuesto.

(3) Propiedades mecanicas: Se desarrollé el estandar original estandarpara
hojasdesvulcanizadasmientrasestaespecificacionrequiriéajustespara lasrealidades de
trabajo con caucho en particulasregenerado. Laspropiedades mecanicas del
materialfueron obtenidaspor100% de REGEN-TO01. El espesor de la parte fue de3 mm
paraasegurar que la muestra de prueba estuviera libre de vaciosprovocadospor
pequefosdesplazamientos de particulas en el molde. La parte del bloque de prueba fue
curadaa 160° Cdurante8 minutos. Lapresionde la parte fue 2000 psi debido a que se

debié comprimir y curar la parte.

(4) Grado de regeneracion: EIl ASTM D6814se modificopara responder a los

asuntos relativos al manejo delcaucho en particulas vulcanizado.

Tamaho de particulas/distribucion de diametros:Los datos en laTabla 1de mas

arribatambién informados en la Figura3, muestran que elT-SBR tratado tiene diametros
de tamiz mayores (promedio ponderado alrededor de Malla 14) que el delSBR no

tratado (promedio ponderado alrededor de Malla 40).

Area superficial especifica:Los datos en laTabla 3 de mas abajodemuestran que el SBR

tratadopuede tener aproximadamente 5 veces mas superficiedisponibleporpesounitario
que la del SBR no tratado. Desde unaperspectiva sélida, el tratamiento
aumentasubstancialmenteel area de contacto posibleentre las particulas de SBR y la

matriz en que ellas seranincluidas.
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Tabla 3: Area de superficie especifica de SBR regenerado:

Area superficial Caucho regenerado Caucho crudo
Especifica
m’/g 1,92 0,39

Desvulcanizacion:Entérminosde desvulcanizacion, los resultados del ASTM D6814
modificado (llamado aqui el grado de regeneracién) estan mostrados en laTabla 4 de
mas abajo y transferidosa la Figura6. En base al analisis realizado, ambos SBR tienen
significativamentediferentes densidades de entrecruzamiento, teniendoel tratado un
valor menor que el SBR no tratado. Eneste caso, el tratamiento produjo ungrado de
regeneracion de61% (RD %) cuando el material tratado de malla 40 fue retirado (en
este ensayo, después deltratamientoel demalla 40 estuvo en promedio, ligeramente
revulcanizado). Hay una relacién claraentre eltamafio de malla y el grado de
regeneracion (R?=0,90). Conceptualmente,cuanto mayor es el didametro de la

particulatratadamayor es el grado de regeneracion.

Tabla 4: Resultadosde las pruebas de desvulcanizacién

Material
Regeneracién Todos los tamafios ¢e @ﬁoﬁ\e
H 0,
Densidad del dD%r;sllda Rege
Malla Didm e?l?.ii})f,df..'a N | enlace- SD 28D %Rege SD | %peso E(x | %peso E(X)
(in) (10%-5 mol/icm*3 (% Prop) (%) (%) (%) (%) (%)
10 0,079 6,67 4 2,246 0,2238 0,448 19,9 66,3 3,36 48,0 31,8 50,0 33,2
14 0,056 6,67 4 2,749 0,1342 0,268 9,8 58,8 2,01 32,0 18.8 33,3 196
20 0,033 6,67 4 3,020 0,4424 0,885 29,3 54,7 6,63 9,0 49 94 51
30 0,023 6,67 4 3,977 0,3004 0,601 15,1 40,4 4,50 7.0 2.8 73 29
40 0,017 6,67 5 6,939 0,5512 1,102 15,9 -4,0% 8,26 40 -0,2%
Total 21 ‘ 100,0 | wpro  58% 100,0 61%)
L

En basealos resultados obtenidos, se observaron diferencias entre la particula de
SBRtratado y no tratado. Engeneral, el SBR regenerado tiene mayor densidad, area
superficial especifica, contenido de extracto de acetona y diametro de tamiz.Por otra
parte, tiene una densidad de entrecruzamiento menorindicando desvulcanizacion
(aproximadamente 61% menos entrecruzamientos) y diametros mayores (el tamafio de

mallaestuvocentrado en40 antes deltratamiento y en 14 después deltratamiento).
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Elcaucho en particulas regenerado o tratado,obtenidoconforme al proceso de la
invencion, puede ser ahorautilizado como caucho virgen para diversostipos de

aplicaciones.

Por ejemplo, el caucho regenerado puede ser mezclado con otro compuesto debido asu
habilidad para formar nuevosenlaces cruzados conarea superficial incrementada (mayor

superficie de enlace).

También se puede agregar unaditivo‘verde” que adicionalmenteincrementariala
compatibilidad del caucho tratado en particulascon un segundo compuesto. Tal como es
conocido en la técnica, este aditivopromoveriaadicionalmentela capacidad de atraccion

del caucho regenerado con el segundo compuesto.

Ejemplo 2: Proceso de vulcanizacionque incluye caucho en particulasregenerado:

En la tabla 5 siguiente sedetalla un ejemplo de vulcanizaciéon de caucho (virgen y

regenerado). Se puede utilizar, por ejemplo, unmezclador Banburypara el proceso.

Tabla 5 (pasos del proceso)

Tiempos
Pasos | de mezcla Instrucciones de Mezcla
(min)
1 0.0 . Agregarcaucho virgen a 55 rpm de mezclado
2 0.5 . Mezclar avelocidad de 77 rpm
3 1.5 . Mezclar con particula regeneradacon azufre (ej: 2% de
agregado en peso) a velocidad de 55 rpm
4 25 . Agregar 2/3 de negro de carbén + aditivos Struktol®comoayuda

al procesoen el émbolo flotadora55 rpm - 30 segundos luego
de serpresurizado por el émbolo!".

5 4.0 . Remover y agregarel remanente del negro + 6xido de zincen el
émbolo flotadora 55 rpm - 30 segundos luego de ser
presurizado por el émbolo.

6 5.5 . Remover y agregar otros aditivos exceptoloscurativos — 55 rpm
7 6.0 . Remover a velocidad 77 rpm
8 7.0 . Lote de carga - velocidad 55 rpm

MEI tiempo de flotacion del émbolono cuenta como tiempo de mezcla debido a quesin

presiénhay poca, o no hay, mezcla. Sélo se permite la mezcla del polvo y el caucho
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El orden de la mezcla detallada en la Tabla 5 daun mejor resultadoen comparacion con
la adiciéon del caucho regenerado que deberia respetarse para el caucho en particulas
regenerado (ver paso 3). En el paso 3, se agrega elpeso de la particularegeneradacon
azufre pre-mezclado como porcentaje de pesototal para obtener la carga requerida. Por
ejemplo, para 85 Ibs.decompuesto mezclado (polimero, negro de carbén y aditivos) se
deben agregar 15 Ibs.de particulasregeneradas (conazufre pre-mezclado) vy

mezclarpara obtener 15% de cargaen peso (el peso total es 100 Ibs.).

Cambiarelprotocolo de mezcla puede producirpropiedades del compuesto que varien en

forma notoriay también representa unaoportunidad para mejorar resultados.

Elcompuesto que incluyeuna mezcla del nuevo caucho en particulas tratado y del azufre
esta listo para ser vulcanizado en una parte. Por ejemplo, se pueden realizar placas de
prueba de2 mm comprimiendoel material a 774 psidurante30 minutos a 145 °C. Las
partes elaboradasen la industriausaranpresiones, duracidén, geometria de la parte y

temperaturas variantes durante el proceso de moldeo.

Dosejemploscomparativos del proceso de vulcanizaciénse dan en la Tabla 6 de mas
abajoconforme ala adicién o no de caucho en particulas regenerado al polimero de

caucho virgen.

Como se muestra en Tabia 6 siguiente,la adicién de 15% de caucho regenerado
permitereducirla cantidad de compuesto basado en polimero de caucho virgen a ser
usado, y consecuentementela cantidad de aditivos de vulcanizacionincluidos en

elcompuesto basado.
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Tabla 6
Polimero de Polimero de caucho virgen y
Componentes del compuesto caucho caucho en particulas
virgensolo regenerado
(%Peso) (%Peso )
Caucho en particulas
regenerado (incluyendoun 2% 0 15
de azufre)
Compuesto basado en
Polimero de caucho virgenque
comprende:
Polimero de caucho virgen 47,3 40,2
Aceite/ plastificante 10,4 8,8
Negro de carbon 35,4 30,1
Oxido de zinc 1,4 1,2
Acido esteérico 0,5 0,4
Antidegradantes 1.4 1,2
Adyuvantes del proceso
1,9 1,6
(Struktof®)
Curativos 1,7 1.4
Sub Total 100 85
Total 100 100

La Tabla 7 que sigue presentapropiedades mecanicas de material compuestopara el
material mezclado en uncompuesto de neumatico tipicore-tratadoal15% de cargaen
peso. Estos resultados demuestran que el compuesto relleno con el material tratado
(15%en peso) tiene mejor o similar performance mecanica dadapor: dureza, modulos
(100%, 200%, 300%), resistencia a traccion, elongacion a rotura y desgarro. Ajustes
alos niveles de azufre enla particularegenerada y el azufre presente en el compuesto

modifican significativamente laspropiedades mecanicas.
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Tabla 7: Especificacion del compuesto

Parametro Unidades | Método de Especificacion
Prueba
Muestras Compuesto de C15 Relacién
Control (CC) (C157/
CC)
Carga de caucho en % p 0% 15%
particulasdesvulcanizado
Azufre en Caucho en % p NA 0% 2.0%
particulasdesvulcanizado
(%Agregado porpeso de
muestra)
Azufre en Compuesto phr NA 1,5 1,5
Virgen
Caracteristicas de curado
ML Ibf-in ASTM 9,62 9,20 0,96
D2084
MH lbfin  |ASTM 36,39 32,46 0,89
D2084
TS2pt aumento minutos |ASTM 12,77 7,01 0,85
D2084
TCo0% curado minutos |ASTM 23,61 15,49 0,66
D2084
Viscosidad Mooney ML (1+4) [ASTM 48,63 66,12 1,36
@ 100°C |D1646
Tiempo de Scorch minutos |ASTM 23,17 23,83 1,03
D1646
Propiedades Mecanica "
Dureza Shore A |ASTM 66 70 1,06
D2240
Médulos psi ASTM D412 |100% 342+ 5 100% 358 + 21 1,056
200% 715+ 13 200% 731 + 20 1,02
300% 1,200 £ 31 [300% 1,197 + 1,00
27
Resistencia a traccion psi ASTM D412]2,583 + 92 2,278 + 29 0,88
Elongacién a rotura % ASTM D412 |534 + 14 492 +5 0,92
Desgarro, molde C pli ASTM D624 |242 £ 12 240+ 25 0,99

Mpropiedades mecanicas: El espesor de la parte fue 2 mm, lapresién de la parte fue
774 psiy el curado a 145° Cdurante30 minutos.
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Aunque la presente invencidénha sido aqui explicadaa través de sus materializaciones
preferidas, se debe sefalar que el alcance de las reivindicacionesno deberia estar
limitado por estas materializaciones preferidas expuestas en losejemplos, sino que se le
deberia dar la mas amplia interpretacién en consistencia con la descripcionen su

conjunto.
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REIVINDICACIONES

Un métodopara regenerar caucho en particulas vulcanizado que
comprendelos pasos de:

a) introducircaucho en particulas vulcanizadoy un lubricante en un primer
mezclador, estando dicho lubricante a temperatura ambiente;

b) mezclar dichos caucho en particulasy lubricante a temperatura
ambiente durante un periodo adecuado de tiempo para formar una mezcla;

¢) transferir dicha mezcla aun mezclador termocinético,comprendiendo
dicho mezclador termocinético:

una camara hermética estacionariapara recibir la mezcla,teniendo
dichacamara una superficie interior no uniforme; y

un eje de rotorque se extiende coaxialmente ala camara,teniendo
dicho eje de rotorpaletasque se extienden desde el eje ala camara y
una velocidad controlada que varia hasta por lo menos alrededor
de2000 rpm;

d) elevar la velocidad del eje de rotorpara incrementar la temperaturade la
mezcla durante un primer periodo de tiempo hasta que se alcance una
temperatura desvulcanizante;

e) reducir la temperaturade la mezcla alcanzada en el paso d) a una
temperatura menor durante un segundo periodo de tiempo; y

f) recuperar caucho en particulas regenerado de la camara.

El método de la reinvindicacion1, en dondela temperatura de
desvulcanizacidnalcanzada en el paso d) es desde alrededor de 300 °C hasta
alrededor de 330 °C y el primer periodo de tiempoes de aproximadamente 5 a
30 segundos; y la menor temperaturaalcanzada en el paso e) es de
aproximadamente 150 a 250 °C y el segundo periodo de tiempoes de

aproximadamente 2 a 30 segundos.

El métodode la reivindicacion 1 o 2, en dondemas de aproximadamente un 50

%del volumen interior disponiblede la camara esta ocupado por dicha mezcla.

El métodode cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 3, que comprende
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g) transferir la mezcla desdela camara hasta ungirador de tambor en el cual
la mezclaes enfriada adicionalmentehasta alrededor de 20 a 70°C en un

periodo de tiempo de aproximadamente 10 - 45 segundos.

El métodode cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 4, en dondela velocidad
controlada del eje esta
en elorden de400 rpm cuando la temperatura del mezclador
termocinéticoesta aproximadamente a la temperatura ambiente, y
en el orden de 1400 a 2000 rem cuando la

temperaturaestaaproximadamente ala temperatura de desvulcanizacion.

El métodode cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 5, en dondereducir la
temperaturaconsiste en reducirla velocidad del eje de rotore inyectar un

agente refrigerante en la camara.

El métodode la reivindicaciéon 6, en donde dicho agente refrigerante esta en

forma de vapor o de corriente en chorro.

El métodode cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 7, en dondeel caucho

en particulas vulcanizadoes un subproducto de caucho reciclado dedesecho.

El métodode cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 8, en dondeel lubricante
es negro de carbon, talco, parafina, grafito, aceite de proceso, aceite vegetalo

una mezcla de ellos.

El métodode cualquiera de las reivindicaciones de 1 a 9, en donde los pasos
d) y e) se realizan en un intervalo de tiempo comprendido entre 7 y 60

segundos.

Caucho en particulas regenerado obtenido mediante el métodotal como se ha

definido en cualquiera de las reivindicacionesde 1 a 10.

El caucho en particulas regenerado de la reivindicacién 11, en donde dicho
caucho en particulas regenerado tiene un area de superficie especifica mayor

de aproximadamente 0,8 m?/g. 000037
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El caucho en particulas regenerado de la reivindicacién 11, en donde dicho
caucho en particulas regenerado tiene un area de superficie especifica que es
aproximadamente desde2 a Sveces mayor que el area de superficie especifica

del caucho en particulas vulcanizado del paso a).

El caucho en particulas regenerado de cualquiera de las reivindicaciones de
11 a 13, en donde dicho caucho en particulas regenerado tiene por encima de
aproximadamente un 28 %menos de enlaces cruzados que los del caucho en

particulas vulcanizado del paso a).

El caucho en particulas regenerado de cualquiera de las reivindicaciones de
11 a 14, en dondeel caucho en particulas regenerado tiene un tamario de

malla de aproximadamente 10 a 40.

Un mezclador termocinéticopara la regeneracion de caucho en particulas
vulcanizado,comprendiendo dicho mezclador termocinético:
unacamara estacionaria para recibir el caucho en particulasa ser
regenerado,teniendo dicha camarauna superficie interior no uniforme; y
un eje de rotorque se extiende coaxialmente ala camara
estacionaria,teniendo dicho eje de rotorpaletasque se extienden desde el
eje ala camara y una velocidad controlada que varia hasta por lo

menos2000 rpm, aproximadamente.

El mezcladortermocinéticode la reivindicacion 16, en donde cadapaleta

tieneuna superficie exterior no uniforme.

El mezcladortermocinéticode la reivindicaciéon 16 o 17, en dondela superficie

no uniforme es una superficie texturada y/ounasuperficie perladano lisa.

El mezcladortermocinéticode la reivindicacién 18, en donde dichasuperficie
perlada no lisa esta revestida con acero endurecido en forma de perlas

soldadas o maquinada en igual forma que el perlado soldado.

El mezcladortermocinéticode cualquiera de las reivindicaciones de 16 a 19, en
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El mezcladortermocinéticode cualquiera de las reivindicaciones de 16 a 20, en

donde dichaspaletasestan en relacién no paralelauna de otra.

El mezcladortermocinéticode cualquiera de las reivindicaciones de 16 a 21, en
dondela camara comprende también al menos un dispositivo de inyeccion de

refrigeranteadaptado para inyectar un agente refrigerantedentro dela camara.

El mezcladortermocinéticode la reivindicacion 22, en donde cada dispositivo
de inyeccion es un dispositivo de boquilla para inyectar elagente refrigerante

dentro dela camaraen forma de vapor o de corriente de chorro.

El mezcladortermocinéticode cualquiera de las reivindicaciones de 16 a 23, en
dondela camara comprende adicionalmenteuna camisa refrigerante que rodea
externamente la superficie interior no uniforme, para enfriar la temperatura de

dichasuperficie interior cuando el eje y las paletasestan rotando.

El mezcladortermocinéticode cualquiera de las reivindicaciones de 16 a 24,
que comprende adicionalmenteuna bomba de vacio en conexion con la

camara estacionaria para extraer aire fuera de lacamara.

Un conjunto de dispositivos para regenerar un caucho vulcanizado, que
comprende:
un mezcladorpara mezclar caucho en particulas vulcanizadoy un
lubricante a temperatura ambiente durante un periodo de tiempo
adecuadopara formar una mezcla;
un mezclador termocinéticotal como se ha definido en cualquiera de las
reivindicaciones 16 a 25,y
un dispositivo de transferencia para transferir la mezcla del mezclador al

mezcladortermocinético.

El conjunto de dispositivos de la reivindicacion 26, en dondeel dispositivo de

transferencia es undispositivo de transferenciahermético.

Un procesopara elaborar caucho vulcanizado que comprendelos pasos de:
agregar una mezclaque comprendecaucho en particulas regenerado tal

como se ha definido en cualquiera de las reivindicaciones 11 a 15 yuna
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cantidad adecuada de un agente de vulcanizaciéna un polimero de caucho
virgena ser vulcanizado; y
someterdicho compuesto basado en la mezcla y polimero de caucho

virgena vulcanizacion para obtenerel caucho vulcanizado.

El proceso de la reivindicacion 28, que comprende adicionalmenteel paso de

agregaruno o mas aditivos de vulcanizaciénal polimero de caucho virgen.

El proceso de la reivindicacion 29, en dondedicha mezcla que
comprendecaucho en particulas regenerado y agente de vulcanizacion es
agregada al polimero de caucho virgen antes dela adicion de dicho unoo mas
aditivos de vulcanizacion.

El proceso de la reivindicacion 28, en dondeel polimero de caucho virgen es
un compuesto basado en polimero de caucho virgen que comprende dicho
polimero de caucho. virgen y por lo menos un agente de

vulcanizaciény/oaditivos.

El proceso de cualquiera de las reivindicaciones de 28 a 31, en donde dicho
agente de vulcanizacidénesta en forma de polvo ose

mezclapreviamentemezclado dentro de un liquido.

El proceso de cualquiera de las reivindicaciones de 28 a 32, en donde dicho

agente de vulcanizacibncomprendeazufre.

El proceso de la reivindicacion 33, en dondeel azufre esta presente en una
concentracion desdealrededor de 1% hasta alrededor de 10%en peso
decaucho en particulas regenerado y aproximadamente de 1 a 3phr del

polimero de caucho virgen.

Un articulo de cauchoque comprende caucho vuicanizado elaborado
decaucho en particulas regenerado como se ha reivindicadoen cualquiera de

las reivindicaciones 11 a 15.
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RESUMEN
Se describe un caucho regenerado, un método y un aparato para obtener caucho
regeneradoa partir decaucho en particulas vulcanizado,como por ejemplodel caucho de
desecho. El aparato es un mezclador termocinético que tiene la particularidad de
disponer deuna camara hermética estacionaria con superficie interior no uniforme. El
métodocomprendelos pasos de elevar la velocidad del eje de rotorpara incrementar la
temperatura de una mezclaformada porcaucho en particulas vulcanizadoy un
lubricante,como por ejemplo aceite, hasta que se alcance una temperatura
desvulcanizante; y reducir la temperaturade la mezcla a una temperatura menor durante
un segundo periodo de tiempo. EI método de la invencién es amistoso o “verde” desde
el punto de vista ambiental debido a que el método de regeneraciénno usa substancias
quimicas, incluyeun corto periodo de tratamiento a alta temperatura evitando los riesgos
de craqueo del caucho y de combustion espontanea, y permitiendo adicionalmentela

produccién en masade caucho regenerado con bajo consumo de energia.
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Birchen Mireille
e-mail pt04.pct@wipo.int
Telephone No. +41 22 338 74 04

Form PCT/IB/306 (January 2009)

1/CFFS4UP2PV2RCO



PATENT COOPERATION TREATY PCT/CA2011/000285

ADVANCE E-MAIL

PCT

NOTIFICATION OF THE RECORDING
OF A CHANGE

(PCT Rule 92bis.1 and
Administrative Instructions, Section 422)

From the INTERNATIONAL BUREAU

To:

ROBIC

Centre CDP Capital

1001 Square-Victoria, Bloc E - 8th Floor
Montréal, Québec H2Z 2B7

CANADA

Date of mailing (day/month/year)
05 September 2012 (05.09.2012)

Applicant's or agent's file reference

013603-0005

IMPORTANT NOTIFICATION

International application No.

International filing date (day/month/year)

Salaberry-de-Valleyfield, Québec J6S 5W6
Canada

PCT/CA2011/000285 15 March 2011 (15.03.2011)
1. The following indications appeared on record concerning:
B4 the applicant Bd the inventor [] the agent [] the common representative
Name and Address State of Nationality State of Residence
LEGAULT, Patrick CA CA
6 rue Lacombe Telephone No.

Facsimile No.

E-mail address

2. The International Burcau hereby notifies the applicant that the following change has been recorded concerning:

[] the person [] the name BDd the address [] the nationality [J the residence

Name and Address

LEGAULT, Patrick

8 rue 236, ,
Saint-Louis de Gonzague, Québec JOS 1T0
Canada

State of Nationality State of Residence
CA CA
Telephone No.
Facsimile No.

E-mail address
[ Notifications by ¢-mail avthorized

3. Turther observations, if necessary:

4. A copy of this notification has been sent to:
Bd the receiving Office
[] the International Searching Authority
[7] the Authority(ies) specified for supplementary search

[ the Intemational Preliminary Examining Authority

DX the designated Offices concerned

[J the elected Offices concerned 0 0 0 U 5 ‘
[0 other

The International Bureau of WIPO
34, chemin des Colombettes
1211 Geneva 20, Switzerland

Facsimile No. +41 22 338 89 95

Authorized officer

Roslik-Milliquet Ana
e-mail pt04.pct@wipo.int
Telephone No. +41 22 338 74 04

Form PCT/IB/306 (January 2009)

1/PQKS3T2E4643X0




SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA 'Y COMERCIO
NIT : 800.176.089-2

-/-
,ﬂ ’ RECIBO DE CAJA No. 12 - 0080814
Industria'’y Comercio
SUPERINTENDENCIA Bogota D.C., Agosto 06 de 2012 - 17:30:38
RECIBIDO DE : CLARKE MODET NI 830.008.643
’ *** Soporte del Pago ***
TIPQ PAGO BANCO CUENTA No. PAGO FECHA PAGO VR PAGO
RECIBO DE CA 999999999 80786 06/08/2012 85.036.000.00

ek

*** Conceptos Pagados

CANT. RENTISTICO CONCEPTO Vr.UNDITARIOQ ~ Vr CONCEPTO
1 50005-01-01 SOLICITUDES 1|LF\2/£&I\K}I(':I'IEOSN DE SOL. DE PATENTE DE 590.000.00 590.000.00
$590.000.00 .

TOS NOVENTA MIL PESOS MONEDA CORRIENTE***

do al Expediente No.

SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIAY COMERCIO

I!\i!i\liql(llﬂjléﬂllilliil'\il\l!ll!!li

.152963- -00000-00 -
1521 NUEVASC
-echa: 2012-09-06 15:1529  Dep. 2020 DIR
e A PATEN CIYI kve: 378 FASLNACIONAL!
ot 411 PRESENTACION  Folios: 53

000052

Sede Centro: Carrera 13 No. 27 - 00 Pisos 3,4,5 y 10 Bogota, D.C.- Colombia
Web: www.slc.gov.co e-mal: info@sic.gov.co Conmutador: (571) 5870000 Fax: (571) 5870284 Linea: 618000-910165 Call Center: (571) 6513240

/- SR

, Agosto 6 do 2012 - 17:30:46




SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO

NIT : 800.176.089-2
-/-

g RECIBO DE CAJA

No. 12 - 0080780
Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

Bogota D.C., Agosto 06 de 2012 - 17:23:13

RECIBIDO DE : CLARKE MODET NI 830.008.643

*** Soporte del Pago ***

TIPO PAGO BANCO CUENTA No PAGO EECHA PAGQO VR PAGO
CONSIGNACION BANCO DE BOGOTA 062754387 325062426 06/08/2012 115.386.000.00

*** Conceptos Pagados ***

CANT. RENTISTICO CONCEPTO VrUNDITARIO Ve CONCEPTO
1 50005-01-01 SOLICITUDES 3 PROC. REGISTRO DE MARCAS Y LEMAS 750.000.00 750.000.00

\ COMERCREES = $750.000.00 _
SON: *SETECIENTOS CINCUENTA MIL PESOS MONEDA CORRIENTE***

Resporsabley /\

. ***-

Recibo de Caj

icado al Expediente No.

SUPERINTENDENCIA DE INDUS IRIA Y COMERCIO

LT

52963- -00000-0000
Fecha: 2012 09 Ob 15:15:29  Dep. 2020 DIR.NUEVA
Tra. 11 PATENTE[YH Lve: 378 FAS;:"NACIONELCIR
Act. 411 PRESENTACION Folios: 53

0nenas?

Sede Centro: Carrera 13 No. 27 - 00 Pisos 3,4,5 y 10 Bogota, D.C.- Colombila

Web: www.sic.gov.co e-mai: info@sic.gov.co Conmutador: (571) 5870000 Fax: (571) 5870284 Linea: 018000-910165 Cafl Center: (571) 6513240
, Agosto 6 do 2012 - 17:23:30

fﬁvﬁfg




SUPERINTENDENCIA Di INDUSTRIA Y COMERCIO

eS| A
PATENTE DE INVENCION ] - MODELO DE | Zf{}?ﬁ%ﬁﬁjﬁ%ﬁij’ E"Dﬁi??;f?éz*glﬁ}?”ﬁg%m?

Indicacién que se solicita una patente.

Datos de fdentificacién del sol'{citante o de la persona que presenta la solicitud

Descripcion de la invencién
Dibujos de ser estos pertinentes

Comprobfante de'pago-de las tasas establecidas (bq sér el caso formato cle descuento)
Completz?x D o . Incompleta D

R EENE

100, Circular Unica

PATENTE DE INVENCION PeT [_ g MopELo pE UTiLIDAD PCT [ Art 33 Decision 486
. ! ) .

Indicacion que se solicita una PCT
;
Copia d4 la solicitud en espafiol, tal como fue presentada inicialmente (capitulo descriptivo,
i . .
reivindic:atorio, resumen)

Dibujos de ser estos pertinentes:

S[EYRYR

i . .
Comprobante de pago de las tasas establecidas (de ser el caso format

Comple;t'a I:j/ ' . Incompleta D

0 de descuento)

DISENOINDUSTRIAL [ | . (Art. 119 Decision 485/00)

Indicacidn que se solicita Disefio industrial
Datos de identificacién del solicitante o de la persona que presenta la solicitud

D Represéntacién grafica y fotografica del Disefio industrial o muevstra del material que incorpora el

disefio é . . !
Comprobante de pago de las tasas establecidas

Comple:ta E] . Incompleta D

'ESQUEMA DE TRAZADO ||| | (Att. 92 Decisién 486/00)

Irwdicacié;w que se.solicita un esquema de trazado
i

Datos dé identificacién del solicitante o de (a persona que presenta [a solicitud
i
Represeéntacion grafica de un esquema de trazado

i

Compro:bant'e de pago de-las tasas establecidas

Completa D ' Incompleta [:]

10 1]

PIOZ-FO3 (2000-11-18)



