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DESCRIPCION
Composicion de betdn que comprende un material de caucho de desecho degradado

La presente invencion se refiere a composiciones de betin que comprenden un material de caucho de desecho
degradado, y al uso de tales composiciones de betln.

Las composiciones de betln son productos bien establecidos usados, por ejemplo, en aplicaciones en techumbre,
aplicaciones en s6tano, construccion de carreteras y construccion de puentes. Con el fin de mejorar las propiedades
mecanicas y reoldgicas de betun, se han desarrollado composiciones de betin modificadas con polimeros que
comprenden un elastémero o un plastomero. En este contexto, se han utilizado preferiblemente los copolimero en
blogue de estireno-butadieno-estireno (SBS) y copolimero en bloque de estireno-isopreno-estireno (SIS) como
elastomeros. Los plastdmeros adecuados incluyen polialfaolefinas amorfas, por ejemplo polipropileno atactico (aPP),
copolimeros de polipropileno-polietileno, y terpolimeros de polipropileno-polietileno-polibutileno.

Los copolimeros en bloque de estireno proporcionan varios beneficios técnicos, incluyendo flexibilidad a baja
temperatura, buena recuperacion elastica, alta durabilidad y excelente resistencia al envejecimiento. Sin embargo, el
uso de altas cantidades de copolimeros en blogue de estireno en composiciones de betun hace los correspondientes
productos relativamente costosos. Por tanto, existe una necesidad de reducir la cantidad de copolimeros en bloque
de estireno en composiciones de betin modificadas con polimeros mientras se mantienen o incluso se mejoran las
caracteristicas favorables del producto logrado mediante la adicion de tales polimeros.

Con el fin de resolver este problema, se ha propuesto la sustitucion parcial de copolimeros en bloque de estireno por
un material de caucho de desecho tal como, por ejemplo, polvo de caucho de neumético. Las composiciones de betun
que comprenden un material de caucho de desecho derivado de neumaticos de automéviles se dan a conocer, por
ejemplo, en los documentos WO 94/14896 A1, EP 1 873 212 A1, WO 2006/107179 A2, WO 2007/061173 A1, WO
2008/120053 A2, WO 2011/074003 A2 y US 2012/0309872 A1. Sin embargo, la cantidad de material de caucho de
desecho que puede usarse en composiciones de betin modificadas con polimeros se limita por los perfiles reolégicos
y mecanicos complejos que las composiciones de betin modificadas con polimeros deben cumplir durante su vida util.

Un problema fundamental asociado con el uso de material de caucho de desecho es la alta viscosidad de la
composicion de betin modificada con polimeros que va a producirse. Es decir, al aumentar la cantidad de material de
caucho de desecho en una composicion de betiin modificada con polimeros, la viscosidad de la composicién de betun
modificada con polimeros se aumenta de manera significativa. En consecuencia, puesto que no es posible procesar
las composiciones de betin modificadas con polimeros que contienen una alta cantidad de material de caucho de
desecho, se limita el uso de material de caucho de desecho en composiciones de betin modificadas con polimeros.

No obstante, el material de caucho de desecho sigue siendo un producto industrial que esta disponible en grandes
cantidades. Por consiguiente, aun se considera atractivo desde una perspectiva econémica y ambiental reutilizar
material de caucho de desecho, o bien directamente o bien en forma reciclada. Con respecto al material de caucho de
desecho reciclado, deben mencionarse los procedimientos de reciclaje mecanicos, termomecanicos y termoquimicos,
ejemplos de los que comprenden los dados a conocer en el documento EP 0 887 371 A1, Adhikari et al. (Prog. Polim.
Sci. 25, 909-948) y Saiwari et al. (KGK - Kautschuk, Gummi, Kunststoffe 66(7-8), 20-25).

En particular, se considera atractivo usar cantidades crecientes de material de caucho de desecho en la produccion
de productos bituminosos, para reducir de ese modo la cantidad de polimeros de agotamiento que demandan energia
de produccién y recurso de petrdleo bruto, relativamente costosos en composiciones de betin modificadas con
polimeros, sin afectar de manera negativa las caracteristicas de rendimiento sofisticadas de las composiciones.
Simultdneamente, debe garantizarse que el producto bituminoso todavia tiene viscosidad aceptable, con el fin de
permitir el facil procesamiento del mismo incluso a bajas temperaturas.

El documento WO 2011/138412 A1 da a conocer una composicién de betin modificada con caucho que comprende
un material de caucho desvulcanizado, en el que el material de caucho desvulcanizado se obtiene desvulcanizando
un material de caucho vulcanizado tal como, por ejemplo, caucho de desecho en presencia de al menos un polisulfuro
de dialquilo. Para lograr el efecto deseado, los polisulfuros de dialquilo se emplean obligatoriamente en una cantidad
del 1 al 30% en peso, y en particular en una cantidad del 5 al 20% en peso, basandose en el peso del material de
caucho que va a desvulcanizarse.

El documento WO 2014/044856 A1 da a conocer una composicién de betiin modificada con caucho que se obtiene
mediante (i) mezcla de un material de caucho vulcanizado tal como, por ejemplo, caucho en migajas de neuméaticos
con betun, en el que la cantidad de betin es menos que la cantidad del material de caucho vulcanizado pero es al
menos el 5% en peso de la cantidad total de betin y material de caucho vulcanizado, (ii) calentamiento de dicha
mezcla a una temperatura por encima de 200°C, y (iii) preferiblemente mezcla de la mezcla, en la que al menos las
etapas (ii) y (iii) se llevan a cabo en un reactor presurizado tal como, por ejemplo, una prensa extrusora.

Sin embargo, el uso de agentes de desvulcanizacion quimicos tales como los propuestos por el documento WO
2011/138412 A1 es desfavorable por diferentes razones. En particular, las composiciones de betin modificadas con
polimeros producidas en presencia de un agente de desvulcanizacion quimico contienen normalmente tanto el agente
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de desvulcanizacion sin reaccionar y subproductos quimicos, que no es ni econémico ni deseable desde un punto de
vista ambiental. A diferencia de esto, el procedimiento dado a conocer en el documento WO 2014/044856 A1 requiere
temperaturas relativamente altas de hasta 370°C, con el fin de permitir la extrusién de la mezcla que va a procesarse.

En vista de lo anterior, el objeto subyacente a la invencioén era proporcionar una composicion de betln en la que la
cantidad de elastémero o plastémero se reduce en comparacién con las composiciones de betin modificadas con
polimeros convencionales, sin afectar de manera negativa las propiedades reoldgicas y mecanicas de composiciones
de betun modificadas con polimeros convencionales. Ademas, la composicion de betin debe tener baja viscosidad
incluso a bajas temperaturas y/o a contenido relativamente alto de material de caucho de desecho, debe poder
obtenerse a bajo coste, y debe ser esencialmente libre de agentes de desvulcanizacion quimicos. Este objeto se logra
mediante una composicion de betin tal como se define en la reivindicacién 1.

La composicion de bettn de la invencion comprende una base de betlin como primer componente obligatorio. La base
de betln no se limita particularmente y puede elegirse por un experto en la técnica basandose en los requisitos del
producto final. Las bases de betln tipicas adecuadas para su uso en la composicion de betin de la invencién incluyen
betlin de destilacion de diferentes grados de penetracion, betin de alto vacio y betin de oxidacion, todos de ellos
estan disponibles comercialmente en una pluralidad de variedades. En este contexto, se hace referencia, por ejemplo,
al manual “E. Braun, Bitumen: Anwendungsbezogene Baustoffkunde fir Dach-und Bauwerksabdichtungen, Rudolf
Mller, KéIn, 1987, asi como a las normas DIN EN 12591, DIN EN 13304 y DIN EN 13305.

Como un experto en la técnica entendera, la cantidad de base de betin comprendida por una composicién de betdn
depende de varios factores, incluyendo el tipo de aplicacion y la variedad de betun especifico empleada. Sin embargo,
en la composicion de betin de la invencion, la base de betin esta contenida en una cantidad del 30 al 85% en peso,
basandose en el peso total de la composicion de betlin. Preferiblemente, la cantidad de base de betin en la
composiciéon de betln de la invencién es del 40 al 85% en peso, mas preferiblemente del 50 al 85% en peso, lo mas
preferiblemente del 60 al 85% en peso.

La composicion de betin de la invencién comprende ademas del 0,5 al 30% en peso, mas preferiblemente del 1 al
25% en peso, lo mas preferiblemente del 3 al 20% en peso de al menos un elastdmero o plastdmero, basandose en
el peso total de la composicién de betdn, en la que dicho elastdmero o plastémero no es preferiblemente un material
de caucho de desecho o un material derivado del mismo. Elastémeros y plastomeros adecuados para su uso en
composiciones de betin se describen, por ejemplo, en el manual “E. Braun, Bitumen: Anwendungsbezogene
Baustoffkunde fiir Dach-und Bauwerksabdichtungen, Rudolf Miller, K&ln, 1987”, y estan disponibles comercialmente
de una pluralidad de fabricantes de polimeros conocida por los expertos en la técnica.

Si la composicion de betin comprende un elastémero, el elastémero es preferiblemente un copolimero en bloque de
estireno radial o lineal. Mas preferiblemente, el elastémero se selecciona del grupo que consiste en un copolimero en
bloque de estireno-butadieno-estireno (SBS), un copolimero en bloque de estireno-isopreno-estireno (SIS), un
copolimero en bloque de estireno-etileno/propileno-estireno (SEPS) y un copolimero en bloque de estireno-
etileno/butileno-estireno (SEBS). Lo mas preferiblemente, el elastbmero es un copolimero en bloque de SBS radial o
lineal. En una realizacién, la composicion de betin comprende una combinacion de al menos dos elastémeros, por
ejemplo una combinacién de un copolimero en bloque de SBS lineal y un copolimero en bloque de SBS radial o una
combinacion de dos copolimeros en bloque de SBS radiales.

Si la composicién de betin comprende un plastdomero, el plastbmero se selecciona preferiblemente del grupo que
consiste en una polialfaolefina amorfa, un copolimero de acrilato de etileno-butilo y un copolimero de acetato de
etileno-vinilo, con polialfa-olefinas que se prefiere particularmente. Lo méas preferiblemente, el plastbmero es una
polialfaolefina amorfa seleccionada del grupo que consiste en polipropileno atactico, un copolimero de polipropileno-
polietileno y un terpolimero de polipropileno-polietileno-polibutileno. Sin embargo, segun la invencion el uso de
elastomeros se prefiere con respecto al uso de plastémeros.

La composicion de betin de la invencién comprende ademas un material de caucho de desecho degradado (es decir
parcial o completamente degradado) como un segundo componente obligatorio. Tal como se usa dentro de la presente
solicitud, la expresién “material de caucho de desecho degradado” designa un material de caucho de desecho que se
ha sometido a condiciones dando como resultado al menos desvulcanizacion parcial y/o al menos despolimerizacién
parcial del material de caucho de desecho. Materiales de caucho de desecho adecuados para su uso en la presente
invencion estan disponibles comercialmente de una pluralidad de proveedores y preferiblemente incluyen material de
caucho de neumatico de desechos, es decir materiales de caucho de desecho derivados de neumaticos de
automdéviles o camiones.

La cantidad de material de caucho de desecho degradado contenido en la composicion de betln de la invencion es
del 1 al 40% en peso, preferiblemente del 1,5 al 30% en peso, mas preferiblemente del 2 al 25% en peso, lo mas
preferiblemente del 2,5 al 20% en peso, basandose en el peso total de la composicién de betlin. Si la cantidad de
material de caucho de desecho degradado es inferior al 1% en peso, la ventaja econdmica y ambiental resultante de
la substitucion (parcial) de elastomeros o plastdmeros relativamente costosos por el material de caucho de desecho
mas econoémico es baja. Por otro lado, si la cantidad de material de caucho de desecho degradado es superior al 40%
en peso, la viscosidad de la composicion de betun se vuelve muy alta para el procesamiento adicional.
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Puesto que la adicién de hasta el 40% en peso de material de caucho de desecho sin tratar al betdn produciria una
composicion de betdn que tiene una viscosidad no aceptable, la composicion de betin de la invencion incluye un
material de caucho de desecho degradado que tiene un grado de reticulacién del 0 al 90%, preferiblemente del 15 al
60%, mas preferiblemente del 20 al 50%, lo mas preferiblemente del 25 al 45%. Al usar tal material de caucho de
desecho degradado, es posible reducir de manera significativa la cantidad de elastdmeros o plastomeros contenida
en composiciones de betlin modificadas con polimeros convencionales sin deteriorar sus propiedades reolégicas y
mecanicas. Como resultado del mismo, es posible ahorrar recursos naturales y producir simultdneamente
composiciones de betin modificadas con polimeros a un coste mas bajo.

Puesto que el grado de reticulacion del material de caucho de desecho sin tratar que va a degradarse normalmente
se desconoce, el grado de reticulacion mencionado anteriormente del material de caucho de desecho degradado no
es un valor absoluto pero un valor relativo determinado basandose en el material de caucho de desecho sin tratar, con
el grado de reticulacion del material de caucho de desecho sin tratar que se ajusta al 100%. Tal como se usa en el
presente documento, un material de caucho de desecho degradado que tiene un grado de reticulacion de, por ejemplo,
el 35% significa, por tanto, un material de caucho de desecho en el que el grado de reticulacion del material de caucho
de desecho sin tratar sometido a degradacion se reduce por el 65%.

Con el fin de poder calcular el grado de reticulacion del material de caucho de desecho degradado a partir del grado
de reticulacion del material de caucho de desecho sin tratar, el grado de hinchamiento de tanto el material de caucho
de desecho sin tratar como el material de caucho de desecho degradado se determina en una primera etapa. Los
métodos para determinar el grado de hinchamiento de materiales poliméricos tales como materiales de caucho de
desecho se conocen ampliamente en la técnica, e incluyen especialmente métodos de hinchamiento del disolvente tal
como se describe en Hirschl et al. (Sol. Energ. Mat. Sol. Cells 116, 203-218) y la norma ASTM D2765.

El material de caucho de desecho degradado se produce mediante un procedimiento de efectuar la desvulcanizacién
y/o la despolimerizacién termomecanica del material de caucho de desecho que va a degradarse. Es decir, el material
de caucho de desecho degradado descrito en el presente documento se produce preferiblemente en ausencia esencial
0 en ausencia de un agente quimico que puede promover la desvulcanizacion y/o despolimerizacion del material de
caucho de desecho, la expresion “en ausencia esencial o en ausencia de un agente quimico que puede promover la
desvulcanizacion y/o despolimerizacién” significa la presencia de una cantidad de menos del 1% en peso,
preferiblemente de menos del 0,01% en peso, lo mas preferiblemente del 0% en peso, del agente quimico, basandose
en el peso del material de caucho de desecho que va a degradarse.

Los ejemplos especificos de agentes quimicos que puede promover la desvulcanizacion y/o despolimerizacion de
material de caucho de desecho incluyen, pero no se limitan a, agua, polisulfuros de dialquilo como aquellos dados a
conocer en el documento WO 2011/138412 A1, disulfuro de difenilo tal como se describe en Saiwari et al. (KGK -
Kautschuk, Gummi, Kunststoffe 66(7-8), 20-25), y agentes de hinchamiento como aquellos mencionados tanto en
Saiwari et al. (KGK - Kautschuk, Gummi, Kunststoffe 66(7-8), 20-25) y Adhikari et al. (Prog. Polim. Sci. 25, 909-948).

Con el fin de garantizar la despolimerizacion y/o la desvulcanizacion termomecéanica del material de caucho de
desecho que va a degradarse, el procedimiento mencionado anteriormente requiere hacer pasar el material de caucho
de desecho a través de una prensa extrusora. Una prensa extrusora adecuada para su uso en el procedimiento
mencionado anteriormente comprende medios para introducir el material de caucho de desecho en la prensa extrusora
(por ejemplo una entrada de inyeccién), medios para controlar la temperatura del material de caucho de desecho
dentro de la prensa extrusora (por ejemplo uno o mas medios de calentamiento para el reblandecimiento del material
de caucho de desecho), medios para garantizar una alta deformacién por cizallamiento dentro de la prensa extrusora
(por ejemplo uno o mas husillos configurados para un alto cizallamiento), medios para retirar el material de caucho de
desecho degradado de la prensa extrusora (por ejemplo una salida de extrusién), y opcionalmente medios para retirar
subproductos gaseosos obtenidos en el procedimiento de la prensa extrusora (por ejemplo una 0 mas salidas de gas).

Prensas extrusoras que se dan cuenta de estas caracteristicas se conocen en la técnica o pueden proporcionarse por
los expertos en el campo de la tecnologia de prensa extrusora sin cualquier dificultad al adaptar una prensa extrusora
conocida basandose en un bajo nimero de experimentos de rutina. Es decir, la prensa extrusora empleada en el
procedimiento mencionado anteriormente no se limita basicamente a un tipo especifico de prensa extrusora, e incluye
prensas extrusoras de doble husillo, prensas extrusoras de rodillos planetarios, etc. Preferiblemente, sin embargo, el
material de caucho de desecho que va a degradarse se introduce en una prensa extrusora de doble husillo, méas
preferiblemente en una prensa extrusora de doble husillo contrarrotante, o en una prensa extrusora de rodillos
planetarios, para realizar de ese modo desvulcanizacion y/o despolimerizacion del material de caucho de desecho en
ausencia esencial o0 en ausencia de agentes quimicos que tiene el mismo efecto técnico.

En el procedimiento descrito anteriormente, el material de caucho de desecho que va a degradarse puede estar en
cualquier forma o tamafio que permite teéricamente la extrusién del mismo. Los ejemplos comprenden polvos, migajas,
granulos y aglomerados, pero no se limitan a eso. Preferiblemente, sin embargo, el material de caucho de desecho
sin tratar se proporciona en forma de un polvo, las particulas de ellos normalmente tienen un diametro promedio de
0,01 a 1,0 mm, preferiblemente de 0,01 a 0,6 mm, lo mas preferiblemente de 0,01 a 0,4 mm. Tras la seleccion del
material de caucho de desecho que va a degradarse, se lo introduce en la prensa extrusora.
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Entonces, el material de caucho de desecho se hace pasar a través de la prensa extrusora, cuya etapa se lleva a cabo
en ausencia esencial o en ausencia de betun, la expresion “en ausencia esencial o0 en ausencia de betun” significa la
presencia de una cantidad de menos del 5% en peso, preferiblemente de menos del 1% en peso, lo mas
preferiblemente del 0% en peso de betlin, basandose en el peso total de betln y el material de caucho de desecho.
Ademas, el material de caucho de desecho se hace pasar a través de la prensa extrusora en ausencia de negro de
carbon derivado de material de caucho de no desecho (es decir en ausencia de negro de carbén ya no contenido en
el material de caucho de desecho que va a degradarse), y se hace pasar preferiblemente a través de la prensa
extrusora en ausencia de cualquier agente quimico que puede promover la revulcanizacion del material de caucho de
desecho degradado obtenido del procedimiento de extrusion.

En la prensa extrusora, se somete el material de caucho de desecho a condiciones que, en combinacion con la alta
deformacién por cizallamiento proporcionada por el/los husillo(s), para efectuar la desvulcanizaciéon y/o la
despolimerizacion del mismo. Al usar los medios para controlar la temperatura del material de caucho de desecho, la
temperatura del material de caucho de desecho dentro de la prensa extrusora se ajusta preferiblemente a un rango
de desde 150 hasta 260°C, mas preferiblemente a un rango de desde 180 hasta 240°C. La presion dentro de la prensa
extrusora es habitualmente de desde 1 hasta 50 bares, mientras que la velocidad rotacional del/de los husillo(s) se
ajusta preferiblemente a un rango de desde 1 rpm hasta 700 rpm, mas preferiblemente a un rango de desde 50 rpm
hasta 550 rpm, lo mas preferiblemente a un rango de desde 50 rpm hasta 400 rpm. El material de caucho de desecho
degradado obtenido por el procedimiento de extrusion se granula normalmente y luego se usa directamente para
preparar la composicion de betdn de la invencion.

La composicion de betin de la invencion comprende ademas del 0 al 30% en peso, preferiblemente del 1 al 25% en
peso, mas preferiblemente del 3 al 20% en peso, lo mas preferiblemente del 5 al 15% en peso de al menos un aceite,
basandose en el peso total de la composicion de betln. Si esta presente, el aceite funciona en gran medida como un
agente plastificante o de reblandecimiento e influye positivamente en la integridad estructural de la composicién de
betun. Los aceites adecuados para su uso en las composiciones de betun de la invencién no se limitan particularmente
e incluyen aceites tanto naturales como sintéticos, por ejemplo aceites grasos y aceites minerales. Preferiblemente, el
aceite es un aceite mineral derivado de destilacién industrial de petréleo crudo, por ejemplo un destilado ligero (fueloil
ligero), a destilado medio o un destilado pesado (fueloil pesado).

En otro aspecto, la presente invencion se refiere a una composicién de betin modificada por la carga que comprende
(a) del 25 al <100% en peso, preferiblemente del 30 al 90% en peso, mas preferiblemente del 35 al 80% en peso, lo
mas preferiblemente del 40 al 70% en peso de la composicién de betln de la invencion, y (b) del >0 al 75% en peso,
preferiblemente del 10 al 70% en peso, mas preferiblemente del 20 al 65% en peso, lo mas preferiblemente del 30 al
60% en peso de al menos una carga, basandose en cada caso en el peso total de la composicién de betdn modificada
por la carga. Las cargas adecuadas para su uso en la composicion de betiin modificada por la carga de la invencién
se conocen por los expertos en la técnica y comprenden, por ejemplo, ceniza volatil, pizarra, dolomita y caliza. Segun
la invencién, se prefiere polvo de caliza o dolomita. Puesto que la composicion de betdn modificada por la carga de la
invencion proporciona la posibilidad de mezclar hasta el 75% en peso de carga econémica, es posible reducir de
manera significativa los costes de produccion de composiciones de betin convencionales.

La composicién de betln y la composicién de betin modificada por la carga de la invencién pueden usarse para una
pluralidad de propositos, incluyendo la produccién de laminas bituminosas, el uso como un compuesto de junta, y el
uso como un compuesto sellado en caliente. Los detalles sobre eso, asi como las aplicaciones adicionales se
describen en el manual “E. Braun, Bitumen: Anwendungsbezogene Baustoftkunde fir Dach-und
Bauwerksabdichtungen, Rudolf Muller, Kéln, 1987”, cuyo manual se incorpora en el presente documento como
referencia. Preferiblemente, tanto la composicién de betiin como la composicion de betin modificada por la carga de
la invencién se emplean en aplicaciones en techumbre, aplicaciones en sétano, aplicaciones en construcciones de
carreteras y construccion de puentes, con aplicaciones en techumbre que se prefiere especialmente.

Se da a conocer adicionalmente un procedimiento para preparar un material de caucho de desecho degradado, que
comprende las etapas de: (a) proporcionar un material de caucho de desecho; y (b) hacer pasar el material de caucho
de desecho, en ausencia de negro de carbon derivado de material de caucho de no desecho, en ausencia esencial o
en ausencia de betin, y en ausencia esencial o en ausencia de un agente quimico que puede promover la
desvulcanizacion y/o la despolimerizacion del material de caucho de desecho, a través de una prensa extrusora en
condiciones de efectuar despolimerizacién y/o desvulcanizacion termomecanica del material de caucho de desecho.

Adicionalmente se da a conocer un material de caucho de desecho degradado que puede obtenerse mediante el
procedimiento mencionado anteriormente.

En cuanto a cualquier realizacion preferida tanto del procedimiento como el material de caucho de desecho degradado
dados a conocer en el presente documento, se refiere explicitamente a las realizaciones preferidas descritas en
conexién con la composicion de betiin de la invencion. Por principio, los porcentajes en peso de todos los componentes
contenidos en o bien la composicién de betun o bien la composicién de betin modificada por la carga de la invencién
en cada caso afiadido a un total de 100.

Se pretende ilustrar adicionalmente la invencién mediante los siguientes ejemplos.
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Ejemplos

Con el fin de caracterizar los productos descritos en la presente solicitud mediante parametros fisicos concretos, se
han determinado el grado de reticulacion, la viscosidad, el punto de reblandecimiento, la penetracién de la aguja, y la
flexibilidad a baja temperatura usando los siguientes métodos.

Se determiné el grado de reticulacion del material de caucho de desecho degradado descrito en el presente documento
basandose en su comportamiento de hinchamiento en xileno. Para este fin, se afiadieron 3 g del material de caucho
de desecho degradado a 100 ml de xileno, y se dej6 que la muestra reposara durante 3 dias a temperatura ambiente.
Después de eso, se retir6 la muestra hinchada del xileno, se peso, se secd durante 24 horas a 80°C, y se peso6 una
ultima vez, para determinar de ese modo la cantidad de xileno tomada por el material de caucho de desecho
degradado. De manera similar, se afiadieron 3 g de material de caucho de desecho sin tratar a 100 ml de xileno, y se
dejo que la muestra reposara durante 3 dias a temperatura ambiente. Después de eso, se retir6 la muestra hinchada
del xileno, se pesé, se secd durante 24 horas a 80°C, y se pesd una Ultima vez, para determinar de ese modo la
cantidad de xileno tomada por el material de caucho de desecho sin tratar subyacente al material de caucho de
desecho degradado.

A partir de estos datos, se calculd el grado de hinchamiento tanto para el material de caucho de desecho degradado
(DSdr) como el material de caucho de desecho sin tratar (DSw). Basdndose en los dos valores calculados y un
supuesto grado de reticulacién del material de caucho de desecho sin tratar (DCur) del 100%, se determiné el grado
de reticulacion del material de caucho de desecho degradado (DCdr) como un valor relativo segun la ecuaciéon: DCar =
[DSur / DSar] x 100%.

Se determind la viscosidad de las composiciones de betin descritas en el presente documento usando un reémetro
placa-placa HAAKE RheoStress®6000 (Thermo Scientific) incluyendo una unidad de control UTMC. Se calentaron las
muestras (ancho: 25 mm; longitud: 25 mm; altura: 3 mm) usando un mdédulo de temperatura de Peltier TM-EP-P
(Thermo Scientific) y un médulo de temperatura eléctrico TM-EL-H (Thermo Scientific). Se emple6 un termostato
AC200 A28 (Thermo Scientific) como un elemento de enfriamiento. Para llevar a cabo la medicién, se usé el software
“RheoWin Job Manager”. Se llevo a cabo el andlisis de los datos usando el software “RheoWin Data Manager”.

Para determinar la viscosidad, se calentd previamente la geometria de medicién del reémetro placa-placa (placa
inferior: TMP20; placa superior: P20 CS L) a una temperatura de 170°C durante 600 s. Luego, se introdujo una muestra
de la composicion que va a examinarse en la geometria de medicién del redmetro placa-placa y se calenté hasta
170°C durante 600 s. Después de eso, se aumento la temperatura de la muestra desde 170°C hasta 195°C en el plazo
de 2000 s usando una velocidad de cizallamiento constante de 14,1 segundos™, y se calcul6 la viscosidad de la
muestra a 185°C a partir de los datos experimentales obtenidos de ese modo.

Se determiné el punto de reblandecimiento (temperatura de anillo y bola) de las composiciones de betlin descritas en
el presente documento segun la norma DIN EN 1427.

Se determiné la penetraciéon de la aguja a 25°C y 50°C de las composiciones de betun descritas en el presente
documento segun la norma DIN EN 1426.

Se determind la flexibilidad a baja temperatura (temperatura de flexién en frio) de las composiciones de bettn descritas
en el presente documento segun la norma DIN EN 1109.

Ejemplo 1: Preparacion de material de caucho de desecho degradado

Para preparar un material de caucho de desecho degradado que tiene un grado de reticulacién del 0 al 90%, se
introdujo un material de caucho de neuméatico de desecho que tenia un tamafo de particula promedio de 0,3 mm
(Ecorr RNM45; Spreelast GmbH) en una prensa extrusora de doble husillo contrarrotante. La prensa extrusora de
doble husillo contrarrotante tenia una razén de longitud frente a diametro (L/D) de 56, y estaba equipada con una
entrada de inyeccion para introducir el material de caucho de neumatico de desecho, un sistema de calentamiento
para controlar la temperatura del material de caucho de neumatico de desecho dentro de la prensa extrusora, una
salida de gas para retirar subproductos gaseosos de la prensa extrusora, y una salida de extrusion para retirar el
material de caucho de desecho degradado de la prensa extrusora. Se configuraron los husillos de la prensa extrusora
de doble husillo contrarrotante para un alto cizallamiento.

En ausencia de betln y un agente quimico que puede promover la desvulcanizacion y/o la despolimerizacion del
material de caucho de neumatico de desecho, posteriormente se calent6 el material de caucho de neumatico de
desecho hasta una temperatura de 228°C usando el sistema de calentamiento de la prensa extrusora, y se hizo pasar
a través de la prensa extrusora de doble husillo contrarrotante a una velocidad de husillo de 107 rpm y un rendimiento
de 40 kg/h. Al usar una combinacion de temperatura crecente y alto cizallamiento, se logré despolimerizacion y/o
desvulcanizacién termomecénica del material de caucho de neumatico de desecho. El producto obtenido de la prensa
extrusora de doble husillo contrarrotante fue un material de caucho de neumatico de desecho degradado que tenia un
grado de reticulacién del 34%, tal como se determina por el método descrito anteriormente en el presente documento.

Ejemplo 2: Preparacion de composicion de betin adecuada para su uso como autoadhesivo en frio
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Para preparar composiciones de betun adecuadas para su uso como un autoadhesivo en frio, se mezclaron betin
(ALTEK® 160/220 R; Total Deutschland GmbH), dos tipos de copolimeros en bloque de SBS radiales (KRATON®
D1184 AT y KRATON® D1118 ET; Kraton Polymers Inc.), polvo de caucho de neuméatico de desecho (Ecorr RNM45;
Spreelast GmbH) o el material de caucho de desecho degradado obtenido en el ejemplo 1 y aceite (Fluxél; Avista Oil
AG) en las cantidades [% en peso] especificadas en la tabla 1, proporcionando las composiciones de betin 1y 2.

Tabla 1

Composicién de betdn 1* Composicion de betdn 2
Betln 73,5 69
Copolimero en bloque de SBS radial (KRATON® | 5,5 5
D1184 AT)
Copolimero en bloque de SBS radial (KRATON® | 10 9
1118 ET)
Caucho de desecho 4
Material de caucho de desecho degradado 8
Aceite 7 9
* Ejemplo comparativo

Tras la produccion, se evaluaron las composiciones de betin 1 y 2 para su viscosidad, temperatura de anillo y bola,
penetracion de la aguja a 25°C, y temperatura de flexién en frio, usando los métodos descritos anteriormente en el
presente documento. Se muestran los resultados en la tabla 2.

Tabla 2
Composicion de betdn 1* Composicion de betln 2
Viscosidad a 185°C [Pa s] 5,2 5,8
Temperatura de anillo y bola [°C] 123 116
Penetracion de la aguja a 25°C [1/10 mm] 96 105
Temperatura de flexion en frio [°C] -38 -40

* Ejemplo comparativo

Ejemplo 3: Preparacion de composicion de betiin modificada por la carga para su uso a temperaturas < -25°C

Para preparar las composiciones de betin modificadas por la carga adecuadas para su uso a temperaturas de < -
25°C, betun (ALTER® 160/220 R; Total Deutschland GmbH), se mezclaron copolimero en bloque de SBS radial
(KRATON® D1184 AT; Kraton Polymers Inc.), copolimero en bloque de SBS lineal (KRATON® D1101 AT; Kraton
Polymers Inc.), polvo de caucho de neumatico de desecho (Ecorr RNM45; Spreelast GmbH) o el material de caucho
de desecho degradado obtenido en el ejemplo 1 y aceite (Fluxdl; Avista Aceite AG) en las cantidades [% en peso]
especificadas en la tabla 3, proporcionando las composiciones de betiin 3 a 5.

Tabla 3

Composicion de betdn | Composicion de betdn 4 | Composicion de betdn 5

3*
Betln 73 73 65
Copolimero en bloque de SBS | 2,1 2,1
radial
Copolimero en bloque de SBS | 8,4 8,4 5,5
lineal
Material de caucho de desecho 9,2
Material de caucho de desecho | --- 9,2 20,5
degradado
Aceite 7,3 7,3 9
* Ejemplo comparativo

Tras la produccion, se mezclaron las composiciones de betin 3 a 5 con polvo de caliza que tenia un tamafo de
particula de 1 a 90 um (K 87; Steinwerke Kaider Neupert-Kalk KG) a una razon en peso de 45:55, proporcionando
composiciones de betdn modificadas por la carga (FM) 1 a 3. Luego, se evaluaron las composiciones de betun
modificadas por la carga 1 a 3 para su viscosidad, temperatura de anillo y bola, penetracion de la aguja a 25°C,
penetracion de la aguja a 50°C, y temperatura de flexién en frio, usando los métodos descritos anteriormente en el
presente documento. Se muestran los resultados en la tabla 4.
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Tabla 4
Composicion de betin | Composicion de betin | Composicién de betin
FM 1* FM2 FM 3
Viscosidad a 185°C [Pa s] 16,3 12,2 12,3
Temperatura de anillo y bola [°C] 116 118 109
Penetracion de la aguja a 25°C 55 47 66
[1/10 mm]
Penetracion de la aguja a 50°C 119 101 154
[1/10 mm]
Temperatura de flexién en frio [°C] | -32 -30 -26
* Ejemplo comparativo

Ejemplo 4: Preparacion de composicion de betiin modificada por la carga para su uso a temperaturas < -30°C

Para preparar composiciones de betin modificadas por la carga adecuadas para su uso a temperaturas de < -30°C,
se mezclaron betdn (ALTER® 160/220 R; Total Deutschland GmbH), copolimero en bloque de SBS radial (KRATON®
D1184 AT; Kraton Polymers Inc.), copolimero en blogue de SBS lineal (KRATON® D1101 AT; Kraton Polymers Inc.),
polvo de caucho de neumatico de desecho (Ecorr RNM45; Spreelast GmbH) o el material de caucho de desecho
degradado obtenido en el ejemplo 1 y aceite (Fluxdl; Avista Aceite AG) en las cantidades [% en peso] especificadas
en la tabla 5, proporcionando las composiciones de betin 6 a 8.

Tabla 5

Composicion de betdn 6* | Composicion de betdn 7 | Composicién de betun 8
Betln 80,25 80,25 68
Copolimero en bloque de SBS | 8,94 8,94 4.5
radial
Copolimero en bloque de SBS | 3,75 3,75 4.5
lineal
Caucho de desecho 3,08
Material de caucho de | --- 3,08 15
desecho degradado
Aceite 3,98 3,98 8
* Ejemplo comparativo

Tras la produccion, se mezclaron las composiciones de betiin 6 y 7 con polvo de caliza que tenia un tamafo de
particula de 1 a 90 um (K 87; Steinwerke Kaider Neupert-Kalk KG) a una razén en peso de 65:35, proporcionando las
composiciones de betin modificadas por la carga (FM) 4 y 5. De manera similar, se mezcl6 la composicion de betin
8 con la carga a una razén en peso de 55:45, proporcionando la composicion de betiin modificada por la carga 6.
Luego, se evaluaron las composiciones de betun modificadas por la carga 4 a 6 para su viscosidad, temperatura de
anillo y bola, penetracion de la aguja a 25°C, penetracion de la aguja a 50°C, y temperatura de flexién en frio, usando
los métodos descritos anteriormente en el presente documento. Se muestran los resultados en la tabla 6.

Tabla 6

Composicion de betiin FM | Composiciéon de betin FM | Composicién de betdn FM

4~ 5 6
Viscosidad a 185°C [Pa's] | 11,8 10,4 14,5
Temperatura de anillo y | 130 127 120
bola [°C]
Penetracion de la aguja a | 53 53 60
25°C [1/10 mm]
Penetracion de la aguja a | 98 94 124
50°C [1/10 mm]
Temperatura de flexién en | -28 -32 -32
frio [°C]

* Ejemplo comparativo

Ejemplo 5: Preparacion de composicion de betiin modificada por la carga para su uso a temperaturas < -35°C
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Para preparar las composiciones de betin modificadas por la carga adecuadas para su uso a temperaturas de < -
35°C, se mezclaron betin (ALTEK® 160/220 R; Total Deutschland GmbH), copolimero en bloque de SBS radial
(KRATON® D1184 AT; Kraton Polymers Inc.), copolimero en bloque de SBS lineal (KRATON® D1101 AT; Kraton
Polymers Inc.), polvo de caucho de neumatico de desecho (Ecorr RNM45; Spreelast GmbH) o el material de caucho
de desecho degradado obtenido en el ejemplo 1 y aceite (Fluxdl; Avista Aceite AG) en las cantidades [% en peso]
especificadas en la tabla 7, proporcionando las composiciones de betin 9 a 11.

Tabla 7

Composicion de betdn 9* Composicion de betin 10 | Composicién de betdn 11
Betln 69,99 69,99 68
Copolimero en bloque de | 4,3 43 55
SBS radial
Copolimero en bloque de | 13,2 13,2 55
SBS lineal
Caucho de desecho 6
Material de caucho de | --- 6 13
desecho degradado
Aceite 6,51 6,51 8

* Ejemplo comparativo

Tras la produccién, se mezclaron las composiciones de betin 9 y 10 con polvo de caliza que tenia un tamafo de
particula de 1 a 90 um (K 87; Steinwerke Kaider Neupert-Kalk KG) a una razén en peso de 65:35, proporcionando las
composiciones de betin modificadas por la carga (FM) 7 y 8. De manera similar, se mezcl6 la composicion de betin
11 con la carga a una razén en peso de 60:40, proporcionando la composiciéon de betin modificada por la carga 9.
Luego, se evaluaron las composiciones de betin modificadas por la carga 7 a 9 para su viscosidad, temperatura de
anillo y bola, penetracion de la aguja a 25°C, penetracién de la aguja a 50°C, y temperatura de flexién en frio, usando
los métodos descritos anteriormente en el presente documento. Se muestran los resultados en la tabla 8.

Tabla 8

Composicion de betin FM
7*

Composicion de betun FM
8

Composicion de betun FM
9

frio [°C]

Viscosidad a 185°C [Pa s] | 22 20,3 17,1
Temperatura de anillo y | 130 127 123
bola [°C]

Penetracion de la aguja a | 48 45 58
25°C [1/10 mm]

Penetracion de la aguja a | 96 81 110
50°C [1/10 mm]

Temperatura de flexién en | -40 -40 -36

* Ejemplo comparativo
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REIVINDICACIONES
1. Composicion de betun, que comprende los siguientes componentes:
(a) del 30 al 85% en peso de una base de betln;
(b) del 0,5 al 30% en peso de al menos un elastémero o plastémero;

(c) del 1 al 40% en peso de un material de caucho de desecho degradado que tiene un grado de reticulacion del 0 al
90%, tal como se determina segun el método dado a conocer en la descripcion; y

(d) del 0 al 30% en peso de al menos un aceite,
en el que el material de caucho de desecho degradado se obtiene mediante:
(i) proporcionar un material de caucho de desecho; y

(i) hacer pasar el material de caucho de desecho a través de una prensa extrusora en condiciones de efectuar la
despolimerizacion y/o la desvulcanizacion termomecanica del material de caucho de desecho.

2. Composicidn de betin segun la reivindicacion 1, que comprende del 1 al 25% en peso del al menos un elastomero
o plastémero, y/o que comprende del 3 al 20% en peso del al menos un aceite.

3. Composicion de betln segln las reivindicaciones 1 6 2, en la que el elastdmero, si esta presente, es un copolimero
en bloque de estireno-butadieno-estireno, un copolimero en bloque de estireno-isopreno-estireno, un copolimero en
bloque de estireno-etileno/propileno-estireno, o un copolimero en bloque de estireno-etileno/butileno-estireno.

4. Composicion de betin segun la reivindicacion 1 6 2, en la que el plastomero, si esta presente, es una polialfaolefina
amorfa, un copolimero de acrilato de etileno-butilo, o un copolimero de acetato de etileno-vinilo.

5. Composicién de betdn segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en la que el material de caucho de
desecho degradado tiene un grado de reticulacién del 15 al 60%.

6. Composicion de betlin segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en la que el material de caucho de
desecho se hace pasar a través de la prensa extrusora en ausencia de negro de carb6n derivado de material de
caucho de no desecho, en ausencia esencial o en ausencia de betlin, y en ausencia esencial o en ausencia de un
agente quimico que puede promover la desvulcanizacion y/o la despolimerizacién del material de caucho de desecho.

7. Composicion de betin segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en la que la temperatura dentro de la
prensa extrusora esta en el rango de desde 150 hasta 260°C, y en particular esta en el rango de desde 180 hasta
240°C.

8. Composicion de betlin segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en la que la prensa extrusora es una
prensa extrusora de doble tornillo, y en particular es una prensa extrusora de doble tornillo contrarrotatoria.

9. Composicion de betlin segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en la que el material de caucho de
desecho es un material de caucho de neumatico de desecho.

10. Composicién de betin modificada por la carga, que comprende los siguientes componentes:
(a) del 25 al <100% en peso de la composicién de betin segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9;y
(b) del >0 al 75% en peso de una carga.

11. Composicién de betdn modificada por la carga segun la reivindicacion 10, en la que la carga es polvo de caliza o
dolomita.

12. Lamina bituminosa, que comprende una composicion de betlin segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a
9, 0 una composicién de betliin modificada por la carga segun la reivindicacién 10 6 11.

13. Uso de la composicion de betlin segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, o de la composicion de betin
modificada por la carga segun la reivindicacion 10 6 11 como un compuesto de junta o como un compuesto sellado
en caliente, particularmente en aplicaciones en techado, aplicaciones en sétano, aplicaciones en construcciones de
carreteras o aplicaciones en construccion de puentes.
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