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PROCEDE ET INSTALLATION POUR LA SEPARATION DES CONSTITUANTS DES PNEUS USAGES

La présente invention est relative & un procédé et une installation
pour le traitement du caoutchouc vuicanisé de tous genres, tels que des pneus,
des courroies de transport, bottes, chaussures et autres objets contenant des
matiéres assembliées de caoutchouc et de polyméres en vue d’'un recyclage des
composant par les industries concernées.

La masse de ces matiéres est représentée surtout par
I'accroissement du développement des transports routiers qui provoque des
quantités inquiétantes de pneus déclassés difficiles a éliminer et si possible &
recycler.

Il ne faut pas oublier que plus de 3 milliards de pneus, rien qu’'en
véhicules de tourisme, circulent sur les routes des différents pays et sont, bien
entendu, a remplacer périodiquement. En poids, cela représente au moins 18
millions de tonnes de déchets volumineux dont il faut se débarrasser, ce qui
constitue un probléme écologique sérieux et difficile a résoudre, surtout depuis
que I'on devient de plus en plus conscient des problémes et prescriptions relatifs
a I'environnement.

Une grande quantité de pneus est détruite par incinération et dans
les fourneaux de cimenteries avec récupération d'énergie calorifique. Cette
solution est de plus en plus contestée en raison de la pollution atmosphérique et
de la destruction de matieres intéressantes a récupérer.

Un autre procédé consiste en un broyage successif pour arriver a
de petites particules pouvant servir de charges dans les bitumes et asphaltes.
Ces broyages ont été facilités par les techniques de la cryogénie. Cependant, les
déchiqueteurs multiples, indispensables pour arriver & cisailler les armatures
metalliques de renforcement, pour produire de la poudrette réutilisable, sont de
lourdes machines dévoreuses d'énergie et par conséquent trés colteuses.

Un autre procédé pour la destruction avec récupération de certains
composants est base sur la pyrolyse. Le recyclage consiste en la récupération

de I'huile de pyrolyse, du carbone ainsi que des métaux. Ces procédés sont
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performants, mais ils entrainent I'investissement de sommes importantes et des
coluts de traitement élevés, ils sont souvent a lorigine d'une pollution
atmosphérique importante.

C’est ainsi que 'on a intensifié les efforts pour développer des
méthodes pour se débarrasser d'une maniére efficace, économique et non
polluante de ces déchets encombrants pour I'environnement. De nombreux
chercheurs se sont attaqués au probiéme qui ne concerne évidemment pas
seulement les pneus usagés, mais I'ensemble des produits manufacturés en
caoutchouc et aussi des déchets accompagnant la fabrication de ces produits,
souvent renforcés par des armatures en métal ou en matiéres synthétiques. Le
probleme final ne réside pas seulement dans la destruction économique de
I'élément caoutchouc ou des pneus, mais il est également souhaitable de pouvoir
récupérer et recycler les, ou une partie des composants dans le but d‘éviter un
gaspillage inutile de matiéres intéressantes.

Dans le but d'illustrer I'état de la technique dans ce domaine, il
convient de mentionner les publications suivantes:

- GB 2 026 144 (1979) d'écrivant une installation pour le traitement des
déchets de caoutchouc et des matiéres synthétiques provenant de pneus usagés.
La décomposition thermique du produit, réduit grossiérement, est réalisée dans
un lit fluidisé de sable a 800" C en présence d’oxygéne. Les gaz provenant de la
décomposition sont utilisés et a la fin du processus, les métaux de renforcement
sont récupérés a l'aide d’aimants.

- US 4,426,459 (prior. JP 1980) divuigue un procédé pour la décomposition
du caoutchouc vulcanisé par un traitement vers 100° C avec un solvant organique
en présence d’'un hydroxyde alcalin tel que I'hydroxyde de potassium.

- DE 3313470 (1983) se rapporte a une méthode et a un dispositif pour le
traitement a une température supérieure a 200° C pendant 10 & 35 min. dans une
phase liquide, composée d’huiles minérales usagées et de solvants organiques.
On obtient un produit visqueux pouvant servir d’adjuvant dans les bitumes ou les
couches d’isolation.

- WO 97/1561 (prior. US 1995 et 1996) décrit un procédé pour la

dévulcanisation du caoutchouc provenant de pneus déclassés par désulfuration



10

15

20

25

30

WO 99/27004 PCT/BE98/00180

3-

vers 300° C au moyen d'un meétal aicalin dans un milieu ne contenant pas
d'oxygene et ceci avant ou pendant un traitement par un solvant organique aprés
avoir opéré une séparation des constituants des pneus, tels que I'acier et autres
renforcements.

Beaucoup de ces procédes présentent des désavantages, soit du
coté des investissements, du rendement, de la complexité, de I'environnement
ou du marché.

La présente invention a pour but de remédier a ces désavantages
et de proposer un procédé et une installation simple permettant la séparation des
déchets de caoutchouc vulcanisés et/ ou collés, tels que pneus, courroies, ou
autres objets et d’assurer la récupération des constituants une vue d’'une
reutilisation par I'industrie, sans présenter un danger pour I'environnement. La
séparation des caoutchoucs des autres matiéres et des renforcements,
métalliques ou autres armatures, est assurée facilement, rapidement et d’une
maniere économique, les armatures en résines synthétiques étant dissoutes et
le metal récupéré. Ainsi il est possible de fournir & I'industrie des produits de
qualité a des prix compétitifs.

Le procédé comprend essentiellement les étapes suivantes:

A) Les déchets de caoutchouc vulcanisé, renforcé ou non, sont réduits
grossierement par tranchage a I'aide d'une cisaille, de préférence du type
guillotine, équipée de couteaux en caillebotis pour obtenir des morceaux de
10 a 25 cm de longueur. Ceci a pour seul objectif la diminution de
Fencombrement et de faciliter ainsi la manipulation pendant le processus de
traitement.

B) Les déchets réduits sont introduits dans un réacteur et traités pendant 30
minutes a 350° C avec un générateur d’ions OH-, de préférence une forte
base alcaline telle que du NaOH fondu. 3. Séparation du liquide basique et
des résidus provenant du caoutchouc traité.

C) Neutralisation des résidus par un acide, tel que I'acide phosphorique:

D) Récupération et séparation des constituants du caoutchouc et des métaux
ayant servi de renforcement.
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La destruction de certaines liaisons du caoutchouc avec les autres

matiéres de renforcement est obtenue par I'action d’une forte base alcaline, telle
que du NaOH fondu, et maintenu a une température de 350 °C pendant environ
30 minutes.
Il est important de signaler, que la consommation en agent basique est trés faible
et le liquide d'attaque pourra étre réutilisé plusieurs fois par récupération et ré-
injection, le volume du produit liquide NaOH en circulation sera réajusté
automatiquement si nécessaire, par un nouvel apport du produit . D’autre part,
il faut souligner, que le procédé conformément a la présente invention ne fait
appel a aucun solvant organique. De plus, il travaille avec des déchets tranchés
seulement grossierement et les produits servant au traitement proposé sont bien
connus et d’'un usage courant et peu onéreux.

L'installation pour la mise en oeuvre du procédé est relativement
simple et n'entraine pas des investissements démesurés.

Les détails du procédé conformément a la présente invention
ressortiront de la description de I'installation y relative, donnée a titre d’exemple
non limitatif.

- La Figure 1 représente d’une maniére schématique I'ensemble de
I'installation;
- La Figure 2 représente a une plus grande échelle la premiére partie
d’une des variantes possibles de l'installation;
- La Figure 3 représente & une plus grande échelle la deuxiéme partie
d’une des variantes possibles de l'installation.

D’apres la Figure 1, du NaOH cristallisé dans son emballage
d’origine est fondu dans le four 1, a une température de 300 a 400°C, avant
d’étre introduit dans la cuve mére 5, muni d'un chauffage et dans laquelle le
NaOH est maintenu a la température de 380°C avant d'étre transféré dans le
réacteur 13 dans lequel sont également introduits les déchets provenant de la
cisaille 14. Aprés 30 minutes d'immersion et sous agitation au départ de
I'obtention de la température de 350°C. Le liquide est conduit par le réseau 19
munit d'une pompe, vers la cuve tampon 20 et renvoyé ensuite vers la cuve meére

5. La cuve tampon est chauffée & une température de 380 °C pour éviter que des
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chocs thermiques se produisent dans la cuve 5. D'autre part, la cuve tampon est
congue pour recolter les précipités et organisée pour la séparation et le retrait
des petites particules . Les produits de décomposition du réacteur 13 sont
transférés dans la cuve de neutralisation 23 et a la fin du traitement, les résidus
sont transportés vers le dispositif de triage magnétique 32 ol les métaux sont
séparés des polymeéres résultant du traitement.

D’aprés cet exemple de réalisation illustré plus en détail par les
Figures 2 et 3 : un ft O contenant du NaOH cristallisé est introduit dans le four
1 épousant la forme du fit, dans lequel le NaOH est chauffé & une température
de 380" C au moins. La partie supérieure et la partie verticale droite du four
forment un capot ouvrant autour de I'axe 2 fixé sur le fond droit du four pour
permettre un chargement facile du ft. Un tube de connexion conduisant a la
pompe 3 est introduit et connecté a la bonde du fGt.

Le NaOH liquéfié est transféré dans la cuve mére 5, dans laquelle
il est maintenu & 350° C.

La cuve meére 5 est équipée des instruments traditionnels de
controle et de réglage 8 a 11, connus de ’homme du métier, qui surveilient les
conditions dans la cuve et actionnent les commandes électroniques de pilotage
au moment des transferts et autres actions. La soupape de sécurité
réglementaire 7 évite les surpressions inattendues et accidentelles, et I'élément
de chauffage 6 (peut étre placé a 'extérieur entre I'isolation par des serpentins
véhiculant un liquide chaux) garde la température constante a Pintérieur de la
cuve.

Le liquide est envoye par le réseau 12, équipé d'une pompe, dans
le réacteur 13, et les déchets, découpés dans la cisaille 14, avantageusement
une guillotine, sont acheminés par le convoyeur a chaine 15 dans le réacteur 13,
les matiéres solides doivent étre immergées, la quantité de liquide caustique est
atteinte par la commande et le contrdle d'une sonde qui actionne également la
fermeture de la vanne 17 et le début du brassage assuré par le mélangeur 16.
La température du réacteur est maintenue par le systéme de chauffage 18. Aprés
environ 30 minutes de traitement & 350°C, les matiéres sont désolidarisées, le

liquide caustique est extrait par le réseau 19, équipé d'une pompe, ceci a travers
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le filtre 21, vers la cuve tampon 20. Le filtre 21 retient les particules supérieures
a 1 mm. |l est désobstrué par a-coups par la fermeture de la vanne du réseau 19
et I'envoi d'air comprimé 44 sur la partie reliée a la cuve 13 du réseau 18.

La cuve tampon 20, est équipée des mémes appareils de controle,
de commande et de chauffage que la cuve 5, elle a une configuration qui permet
la decantation, et la remise a la température de 350° C du liquide caustique pour
éviter les chocs thermiques et les risques de cristallisation dans la cuve mére 5.
Le liquide en partie décanté et a bonne température dans la cuve tampon 20 est
ensuite reconduit a travers le réseau 21 par gravité, lentement dans la cuve mére
5.

Quand tout le liquide caustique est soutiré du réacteur 13, la grande
vanne 22 s'ouvre et libére par gravité les matiéres du réacteur 13 dans la cuve
de neutralisation 23.

Les liquides de neutralisation des traitements précédents et des
nettoyages de l'installation, en provenance de la cuve 24 sont conduits par le
réseau 25, équipé d'une pompe, vers la cuve de neutralisation 23, dans lequel
le liquide est injecté par des tétes de pulvérisation. L'acide phosphorique
provenant de la cuve 26 passe par le bloc de mélange 27, sur le réseau 25. Les
matieres et le liquide sont soumis a un grand brassage. Le pH meétre 11 régle le
pH = 7 aprés encore quelques brassages , il y a une période d'attente pour
permettre Ia précipitation des matiéres en suspension, le liquide neutralisé est
extrait jusqu’au niveau du branchement du réseau 28 muni d’'une pompe , sur la
cuve 23. Des injections d'air 44 dans ce réseau ont pour but de décolmater le
filtre installé en fin du réseau 28

Le liquide neutralisé soutiré, la grande vanne 29 s’ouvre tandis que
la vanne 30 reste fermée. Le liquide neutralisé se trouve dans le tube avec les
matieres entre les deux vannes 29 et 30, il est soutiré a travers la déviation du
réseau 28, également equipée en fin de réseau d'un filtre décolmaté par injection
d'air par a-coups 44, et ensuite dirigé dans la cuve 24. Aprés I'évacuation du
reste du liquide, la vanne 30 s'ouvre progressivement pour libérer la matiére

solide venant de la cuve de neutralisation 23.
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La matiére est transportée par un tapis roulant jusqu’a la poulie
magnétique 32 située a la fin du tapis. Les métaux 33 sont précipités dans le
bac conteneur 34 et les matiéres 35 non-magnétiques arrivent dans le bac
conteneur 36. Le conteneur 36 est muni d'un double fond, la matiére étant
déposée sur le premier fond muni d'un filtre en acier inoxydable dont la porosite
est inférieure a 10 microns. L’asséchement de la matiére est obtenue par
ecoulement du liquide par une tuyauterie latérale 45. Les conteneurs 34 et 36
sont superposables et a fonds ouvrants.

Le NaOH liquéfié a un point d'ébullition supérieur 4 1000° C, il n'y
a pas de formation de pression dans l'installation, cependant le matériel est
calculé pour résister a une pression de 10 bars en prévision d’éventuels chocs
thermiques

Comme il s'agit d’'un traitement thermique, il est préférable de travailler en
continu aussi longtemps que possible. Dans ce but, et pour éviter des arréts dus
a laccumulation des impuretés et petites particules, des dispositifs de nettoyage
sont prévus pour procéder a leurs éliminations, sans étre obligé d'arréter la
production. Apres un certain nombre de traitements et en prévision du nettoyage
de la cuve tampon 20, le liquide NaOH de la cuve meére 5 sera amené au niveau
minimum pour recevoir toute la solution en stock dans la cuve tampon 20,
jusqu’au niveau de la prise du réseau 21. Ensuite de I'eau sera ajoutée par le
réseau 37 lentement dans le reste de liquide NaOH, fond de la cuve tampon 20
pour une dilution directe jusqu'au point de non cristallisation (concentration +/-
40%). Aprés cette dilution, la vanne 38 s’ouvre sur un tamis vibrant 39 ayant une
porosité de 10 microns. Les particules solides sont évacuées dans un bac 40 et
pourront étre transférées par la suite dans une cuve de lavage extérieure au
systeéme avec presse filtre pour les impuretés précipitées par la neutralisation et
pour récupérer les matiéres a recycler dans un conteneurs du type 36. La
solution NaOH a 40% est récupérée par la sortie 41. Elle sera mise en f(t et
commercialisée pour un autre usage ou bien introduite dans la cuve 24 pour
obtenir un agent neutralisant et augmenter ainsi la rentabilité du processus.

Un nettoyage en cours de production de la cuve de stockage 24 est

également prévu. Cette cuve, ayant alimenté la cuve de neutralisation 23, le
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surplus du liquide neutre sera soutiré jusqu’au niveau de la prise du réseau 42
pour étre mis en attente dans la cuve de neutralisation 23. Ceci sera organisé
pendant le temps d'un traitement du réacteur 13 et de la neutralisation qui
occupe le liquide. Il faudra prévoir de faire le nettoyage de la cuve 24, et de
retourner le liquide dans la cuve 23 vers 24 pendant ce temps de réaction et de
neutralisation

Quand le niveau inférieur, correspondant & la prise de la sortie 42
est atteint, la vanne 43 s'ouvre et libére le liquide neutre chargé de particules sur
un tamis vibrant identique a 39. Le liquide est évacué, les particules sont
récupérées.

Pendant I'arrét provisoire ou de courte de durée de l'installation, le
chauffage de la cuve mére 5 et éventueliement tampon ne doit pas étre coupé.
Pour un arrét complet, Il sera indispensable de vider & chaud la cuve tampon 20
vers la cuve meére 5 et ensuite par ie réseau 43, raccordé a une batterie de f(its
dans lesquels la solution se cristallisera. Pour une réutilisation du NaOH, les flts
seront replacés dans le four 1.

Pour la neutralisation, le procédé fait appel a des acides, de
préférence phosphorique pour la neutralisation. Il est tout a fait envisageable
d'utiliser des matiéres telles que des solutions d’acides phosphoriques
considérées comme déchets dans l'industrie, ce déchet est disponible en
quantité importante. Le procédé accepte des concentrations diverses mémes
faibles, I'ajustement est fait automatiquement. Par conséquent, le systéme peut
étre considéré comme centre de neutralisation pour ces acides constituant un
apport financier appréciable, réduisant ainsi le co(t du traitement principal faisant
I'objet de la présente invention

Les métaux récupérés seront dirigés vers la sidérurgie.

Les autres matiéres récupérées venant des pneumatiques sont
friables et se transforment en une poudre fine a la moindre pression. La
devulcanisation n'est pas compléte mais la rupture de certaines liaisons est
assuree. Le caractére friable et la composition polymérique du résidu en font une

matiere de charge intéressante pour étre recycler dans la fabrication des
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pneumatiques, d'articles en caoutchouc, et a d’autres usages non limitatifs tels
que dans les bitumes ou autres enrobés.
Il est évident, que la présente invention n'est en aucune facon
limitée a la forme de réalisation comme décrite dans I'exemple d’une réalisation
illustré par les Figures 1, 2 et 3. Des variantes peuvent y étre apportées sans

pour autant sortir du cadre des revendications.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de traitement de déchets de caoutchouc vuicanisé, comprenant
particulierement des pneumatiques de toutes dimensions et de toutes natures
ou/et d’autres objets en caoutchouc renforcé usagés tels que bottes, bateaux

gonflables, ce procédé comprend :

- un tranchage des matiéres, en particulier pneumatiques en morceaux de 10 a

25 cm de longueur

- une attaque par une base pure fondue des pneumatiques et autres objets
vulcanisés en caoutchouc oulet polymeéres, dans laquelle a lieu une

désolidarisation.

- une séparation entre la base fondue et les composants solides désolidarisés.
- une neutralisation des fragments désolidarisés

- une séparation du liquide et des fragments désolidarisés.

- une séparation des fragments désolidarisés métalliques et synthétiques dans

le but de recyclage ou de revalorisation.

2. Procédé suivant la revendication 1, caractérisé par 'emploi de NaOH

coulé pur fondu en guise de liquide d’attaque.

3. Procédé suivant 'une ou l'autre des revendications 1 et 2, caractérisé
en ce que ladite séparation comprend une sédimentation des fragments
désolidarisés, préalablement séparés de la base fondue, dans un liquide de
sédimentation et de neutralisation, et aprés retrait du liquide de sédimentation et

de neutralisation, la récolte des fragments désolidarisés.

4. Procéde suivant 'une quelconque des revendications de 1 a 3,

caractérisé en ce qu’'il comprend le recyclage du liquide issu du NaOH.

5. Procédé suivant F'une quelconque des revendications 1 a 4, caractérisé
en ce que la température de traitement par le NaOH fondu est d’au moins 400°C,

avantageusement et de préférence 350° C.
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6. Procédé suivant 'une queiconque des revendications 1 & 5, caractérisé
en ce que la solution de NaOH fondue est utilisée bien en dessous de sa

température d’ébullition.

7. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 et 6 caractérisé
en ce que le traitement de désolidarisation se fait dans un réacteur fermé, les

matieres a traiter complétement immergées.

8. Procedé suivant 'une quelconque revendications de 1 a 7 caractérisé
en ce que la neutralisation utilise des acides dilués, de préférence phosphorique,

plus avantageusement des déchets de certaines solutions d’'acide phosphorique.

9. Installation pour la mise en oeuvre du procédé de traitement de
caoutchouc vulcanisé, tels des pneumatiques, suivant 'une quelconque des

revendications 1 a 8 caractérisée en ce qu’elie comprend :
-un ensemble complétement fermé sans pollution atmosphérique
-un dispositif de fusion du NaOH dans son emballage (1)

-un réacteur (13) dans lequel sont introduits les déchets de pneumatiques
tranchés en longueur de 10 a 25 cm et un liquide basique de maniere a former
un milieu d'attaque ou a lieu une désolidarisation des matiéres synthétiques et

des armatures

-un dispositif de séparation (19,20,21) permettant de séparer le liquide d’attaque

et les fragments désolidarisés

-une source d'agent de neutralisation (24,25,26) permettant une neutralisation

des fragments désolidarisés avant leur recyclage et revaiorisation
-un dispositif de séparation des fragments neutralisés métal et polymeére.

10. Installation suivant la revendication 9, caractérisée en ce que le
réacteur (13) présente des ouvertures d'entrée et de sortie obturables (17 et 22),
un équipement de brassage(16), et en ce que ledit dispositif de séparation
comprend un filtre(21) désobstrué si nécessaire par le dispositif a air comprimé

(44) capable de retenir a I'intérieur du réacteur les particules supérieures a 1mm.
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11. Installation suivant 'une ou l'autre des revendications 9 et 10
caractérisé en ce que le dispositif de neutralisation comprend une cuve (23)
équipée d’'une entrée communicante a la sortie(22) du réacteur, et d'une sortie
obturables, un équipement de brassage(16), et un filire désobstrué si nécessaire
par le dispositif a air comprimé sur le réseau de sortie avec extension (28), un

équipement de pulvérisation pour facilité la neutralisation par le réseau (27).

12. Installation suivant 'une ou I'autre revendication 9 a 11, caractérisé
en ce que le dispositif de neutralisation comprend un cuve (24) d'injection de

liquide neutralisé et de récupération par les réeseaux (25 et 28).

13. Installation suivant 'une ou l'autre revendication 9 a 12, caractérisé en
ce que le dispositif de neutralisation comprend une autre cuve, source de
rentrées financiéres par I'utilisation de déchets d’acide (26) raccordée a un bloc

de mélange (27), sur le réseau (25).

14. Installation suivant I'une ou l'autre revendication 9 & 13, caractérisé en
ce que des dispositifs de nettoyage des précipités et petites particules, en cours

de traitement sont caractérisés par les équipements (38,39,40,41,42,43).

15. Installation suivant 'une ou F'autre revendication 9 & 14, caractérisé en
ce gu'un dispositif de transport des matiéres desolidarisées(31) comprend une
séparation magnétique des matiéres métalliques (32) annexée éventuellement

a un systéme au courant de Foucault pour les non- ferreux.

16. Procédeé et installation suivant 'une ou l'autre revendication de 1 a 15
permettant le recyclage des matiéres synthétiques issues des pneumatiques
usagés sous un aspect pulvérulent, ayant des caractéristiques polymériques
propices au recyclage, dans la matiére d'origine, les pneumatiques. D’autres

utilisations intéressantes et non limitatives devraient apparaitre.
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