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para solicitar MODELO DE UTILIDAD por 20 anos

a nombre de EASTMAN KODAK COMPANY

entidad / iiiwnüMriwmtfcitiwi norteamericana
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pon "FILTRO PARA HUMO DE TABACO" (Clase Internacional 
A24d)
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La presente invención so refiero a filtros para 
humo de tabaco que utilizan partículas polímeras finamen­
te divididas que tienen un área superficial extrenadan^nije»** ••  ̂^grande, debido a sus propiedades muy absorbentes.

,  . .  ,* •hn la preparación de partículas polímeras, se *
* « *han desarrollado en la técnica anterior un cierto númerb

de métodos. Por ejemplo, es conocido el método de disolver
•

el polímero en un disolvente, a altas temperaturas, trás
lo cual son precipitados las partículas por enfriamiento^
de la masa. Otro método consiste en moler el uolímeró *en
un molino adecuado. La molienda del polímero se puede eíec
tuar a temperaturas elevadas, o en un ambiente a baj^’.t*?m

* • • •

peratura,lo que requiere un equipo de enfriamiento elabo­
rado. ¿1 procedimiento "en suspensión", de polimerización 
: de definas pulverizadas. Por este método el polímero no 
están manca en solución, sino que se forma como sólido, 
alrededor del catalizador usado en el procedimiento. Las 
i partículas polímeras producidas por estos métodos conoci­
dos han sido generalmente del orden de 90g mieras, o mayo­
res. Aunque se conocían partículas de tamaño menor do 900 

mieras, no era posible producir tales partículas que pose­
yeran la propiedad adicional de tener un área superficial
significativamente mayor.

Según la presente invención se proporciona tam­
bién un filtro para humo de tabaco, que cómprenme partícu­
las polímeras que tienen un tamaño de partícula comprendi­
do entre 0,1 y 900 mieras de diámetro, caracterizado por­
que cada partícula tiene un área superficial de al menos 
;5 ci2/g.

Como se ha mencionado antes brevemente, se ha ha-
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liado que se pueden producir fácilmente polvos de poiiole-
fina de filo tamaño de partícula, y áreas superficiales
desusadamente grandes, disolviendo la poliolefina ele^ jida*,• •.*
en un hidrocarburo volátil, a presión, y enfriando 1 •.&£<? • •• *

» • ,

la solución mientras es mantenida todavía bajo presión^<pa 
ra precipitar el polímero. Después de haberse enfriado ,1a

• m
solución, el recipiente de mezclado puede ser puesto en

’ * <
comunicación con la atmósfera, permitiendo así retirar ‘la

, *
solución restante. .Tiste procedimiento deja el polímero'éñ
forma transparente, seca, dispuesta para su uso como r>o¿2«■ * « .
vo o medio absorbente. ¿1 examén detenido de las policio- 
.finas pulverizadas producidas do esta manera reveló §u*o.‘ 
son de tamaño uniforme, y varían entre aproximadamente 0,1 
y aproximadamente 900 mieras de diámetro, con un área su-

Operficial de al menos 5 mVg» según la forma en que sean 
oroducidas.

Ge han hallado que las poliolafinas talos como po­
límero de etileno, propilen©, buteno-1, 4-motil-l-pente- 
no, 3-motil-l-butsno, 4,4—dimoti1-1-penteno, 3-motilpente- 
no-1, 4—metilliexeno-1, 5-etilhexeno-l, 5-netilhopteno-l, 
hexéno-1, henteno-1, octeno-1, noneno-1, deceno-1, y simi­
lares, producidas a partir de moncaeros que contienen de 
2 a 12 átomos de carbono, son bien adecuadas para cu uso 
en esto procedimiento de formación de partículas finamente 
divididas, los pesos moleculares de estas poliolefinas, y 
sus eopolímeros, pueden vo.rian entre 1000 y varios millo­
nes, produciendo aún resultado utilizáblos. Los puntos de 
fusión preferidos de estos polímeros son de aproximadamen- 
ite 8Q2C a aproximadamente lr/püO, aunque pueden estar com- 
nrendidos entre 50 y 25020. De hecho, se oueden usar polí-

- 012.3 *68
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'•os tale 3 3 Oj ; 0 polímeros amor!os y olí . .ro¡
¡rigor te. •perat'uro, que se puedan disolver
ún este procedimiento, y son ac<>-pbables ;pa:
■tículas finam ente divididas áes (

Se ha hallado que entre los ciiisolvont es

Li-líAt.? j.i

ra fonaas 'laa.

para este procedimiento se incluyen aquellos hidrocarburos
• «

y materiales clorados que tienen puntos de ebullición ‘dé
• « «

-104- a +100S0. Para este procedimiento sen aceptables los
,  •hidrocarburos saturados e insaturados que contienen de‘1* 'a
* • «

12 átomos do carbono, conteniendo los disolventes preferí-»' •«
dos de 2 a 5 átomos de carbono. Son típicos entre est’qg* .

*****compuestos el etano, etlleno, propino, propileno, but̂ .p.0  ̂

butano, penteno. pentano, hexano, hoxeno, heptano, hepte- 
no, y sus isómeros. Los disolventes preferidos son el pen- 
tan.o, butano y propano. También se ha hallado que se pue­
den usar hidricarburos halogenados y compuestos aromáticos, 
Son típicos entre estos compuestos el cloruro de metilo,
bromuro de metilo, yoduro de metilo, fluoruro de etilo, 
cloruro de etilo, bromuro de etilo, yoduro de otilo, fluo­
ruro de n-propilo, cloruro de n-propilo, cloruro de iso­
propilo, bromuro de n-propilo, bromuro de isopropilo, yo­
duro do n-propilo, yoduro de isopropilo, cloruro de n-buti- 
lo, fluorotriclorometano, fluorodicloroaetano, benceno y 
fluorobenceno. Sin embargo, la mayoriía de los compuestos 
oxigenados, tales como aldehidos, cotonas, alcoholes, y áci 
dos, no dan los mismos buenos resultados cuando se usan 
en el procedimiento. Sin embargo, se debe apreciar que el 
disolvente elegido dependerá de los polímeros que se estén 
usando en el procedimiento. Por ejemplo, puede ser desea­
ble usar otros disolventes, tal como, por ejemplo, ciclo-

4- -12 . 5.63
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hoxanona, si se usan en el procedimiento otros ¡polímeros, 
tal cono polivinilos, poliaraidas, poliósteres y copolime- 
ros de etileno con monómeros de tico vinílico y acríliót}.*. 
Por tanto, estos disolventes relacionados se dan a tititlp;
de ejemplo, y para dar directrices a las personas que tra
bajen en esta técnica, y no como limitaciones rígidas de

<■> i
la invención expuesta.

Se pueden usar diversas concentraciones del polí­
mero en las soluciones, pero se ha descubierto que los’*’"
polímeros en soluciones do más del 50; 
cienes y trozos gruesos y sólidos de ; 
concentraciones bajas de polímeros en 
de 1 a 5/5) darán las partículas de ta;

/ « • «b conducen a aglomera . • •.
políraero. Además , ,’las 
solución (os decir*, 
maño más fino, mien­

tras que las concentraciones mayores darán partículas de 
tamaño mayor, Por tanto, el intervalo preferido de concen­
traciones es de 1 a 20 . de polímero, en peso.

Los únicos requisitos de temperatura son que la 
mezcla sea calentada hasta la temperatura suficiente, bajo 
la presión de que se trata, para disolver completamente el 
polímero. La presión a la que se ha de efectuar este proce 
dimionto puede variar en intervalo bastante amplio, desde

O'aproximadamente 7 kg/cm hacia arriba, según la temperatu­
ra, disolvente, volumen del recipiente de reacción y otros 
factores variables. También se debe observar que los mate­
riales muy volátiles se han de situar bajo presiones mayo- 
fes, para asegurar que permanezcan en concentración sufi­
ciente para disolver la poliolefina, Por tonto, un disol­
vente que está en forma de gas a temperatura ambiente re­
querirá un nivel alto de presión, para asegurar que perma­
nezca en estado concentrado en el recipiente, y por tanto

1 2 .5 .6 8
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nionte, .1.;: tháisi ■ ■ue eo .La ísgü gaseosa es. se ser a_.<.ernsa—
d críente la de la Tase líquida (o o ¡decir, la 1 ensiand dál *♦

• * . *

gac lia de ser mayor de 0,2). La agitación durante el ptfoy **« ‘ «
cedimiento no os obligatoria, pero a mayores cono ¡ ;nt rae io­
nes de polímero tal noviuionto de 1.a solución asegura un• •
producto más unir orine y un tiempo de .reacción más cortol

* * V

Una ves diseclto el polímero en oi disolvente, bago es- 
ta temperatura y presión elevadas, se ¿Unja eniriar la so­

que esté disponible pene disolver la colioloi'ina. ooxr.al-

lo lución. Late eni'ri amiento de la solución debe ser bastan-»• »,
te lento durante el intervalo estrecho de tergseratu.rots*,’ • 
generalmente de solo unos i.'Ocog grados de amplitud, óanbei- 
do como "punto de p¡• cc ip i tación" o 11 unto de túrbidos", 
.donde ol pelimero que había sido di.sucito por el oisolven- 

1 5  te se separa del mismo y precipita. ..uto punto do precipi­
tación tiene siempre lugar antes so que ol recipiente cerra­
do de reacción llegue a la temperatura ambiente, y mientras 
enlate una presión en él. Lo he. hallado que 1?. neis i; ene i a 
.de estas condiciones hace que el polímero se separo por 

20 : p r e c i p i t a o i ó u en estado Pin amen to dividido, que tiene un
'área superPicial muy grsine.c. Una vez termina a la precipi­
tación acl po.limero, que tiene lugar cnsan o la tomu-aratura 
■pasa por el punto de precipitación o túrbidos, ,g amado la 
solución so ju, cnlriado lo suiiciente pare celé., m .La sglo- 

2 5 aeración col polvo durente 1" ete.ya do ¡.non da en comunion- 
.ción con le atmósfera, se comunica con L.a ■• tm.ósfera el au­
toclave u otro recipiente cerrado «Lo reacción usa o pana 
;ül procod.imie1o. Pilo permito que escapo oí disolvente, de­
panno una cape, relativamente seco, de partículas policelu- 

>0 lares Pinas uni Pernos , de sproxima-■ evento n, d a anro;d.iuada-

63 6
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mente pdO jaleras te eláictro. di se msv oro ■ li.solvc rto de
í-r/a;;oraoión lenta, se puede u nn/ sopciuciór; cor calor o va-

*. •« t *ció p a  a celerar el secado del are c i d  tanto. • •,*
-Se rovoecion so puno ueoproncor ras '..¡oí* coj'jiiie.orit̂-,' * 

ciór a  Ion si Dimites asen lo,., ero s.u anden asar en lia*j 1 #
/ •ora etica líovoGc o i 0-1 re;-4.!, y r.uo ..o o.-.: oo.,.á oi¡;o,! i ... aro,',• • • •

ciertac r :;oiioo.oionoo areicriias. , a* .

* j c j '■ '■> - i-! -t_ o 1  • • * * •

» • «
•  *  •

en nn autoclavo de lid, rnl so cusieron 2c y do i - ''» * ‘ »• *10 li.U'ooiloe-o criotaldio, nae tenía una viocosicod inaoxvnilíG 
(7.1.) i su al a 1,33. jucso se aílaoió al autoclavo el é'fciío-

Ono suficiente paro, dar una pros ion interior de lí-lo Lp/coU' 
dentro «ioi autoclave cuando se calentase a 14-d.G. jjuoac se 
cerró normó ticamente el autoclave, y se cal ;nté pecad ¡uolmon- 

12 to lienta 1-i-de. na tcrp;nre torra de ld-OSG y presión intori.or 
de 11-10 les/cn'~ so mantuvieron sur'vite 0 horas, con umita- 
cióo, para cccpimor rao el polipropil no ore. dioondto .,or 
el etilcno, tras lo cual re enfrió el a.■■ boc.L..va testa la 
temperatura ambiente. Guarno la solución casó -or su punto 

20 de precipitación o turbidez, (pao tiene lunar o aproni;aoda- 
mente de£0, el polipropileno se separó n r  precipitación, 
alarmo en urdo al ctilcno disolvente. tupido el autoclave estu­
vo o. la temperatura ambiento fue puesto en comunicación 
con la atmósfera, permitiendo la evaporación dol ctilcno 

2J disolvente. di polímero de r.;oliproailero precipitado fe 6 
rocaprrab.o luepn m  dr. :a de polvo.

La mayoría a o las 1.a,rtí calas oimprnidon; bato os- 
to conjunto do condiciones 0 ocdetcauiior n.a:.; tenían un Jná— 
metro d.o surcuiroadamonte puü a aero-'iiOsoui;;;te P 1 soleras, 

pü y nenian, óseas superficiales oeste al uanos 43 id/y para

68 7



las par tí culos '.o tasadlo on a], límite inda-io , asaca 18
•p

iró’/g pasa las partículas de tarado a  al ±í .alte soperior. ̂ * • */ 1 • * ^beba arma superficial ha he sea- co«i aa-'^a caja 1,7 h "/G» *T» * ♦ ** 4que ea oí énea superfic.i al rnús graneo observa-a en o arricia-
» * *7 las del mismo interveal.o da tararlos, preparadas cor el major
**de los otros cátodos conocidos ■.•rites tu aa-ora. he heciid**.

la muvoris do las áreas superficiales ohs oreadas en ul*'rol--1- * -

vo producido :or loo otros métodos conocidos con meno^Q^.
d e l  raVg. « .*

1C di px’oeeclinienfco, sojñn so deacribe en el r;j emq.lcá'l,
• « *

se volvió a repetir con la orces>ción de ;ue el au.tocLftve 
fue mssto en comunicación con la -atmósfera antes de ha­
ber pasado la solución de polímero sor* su punto de pre­
cipitación, y 0 3 enfrió completamente el autoclave hasta 

18 la temo era i; uro. ambiente (anrocci-laciamente 2 5 90). esto ah so
que el polímero quedase en el ,autoclave un for- sí do un tro­
zo sólido, y no en forma del polvo finamente disidido que 
se deseaba.

usté ejemplo indica clon-aniente la impon tan o i - de 
20 mantener la presión dentro bol reclgivu te de reacción cerra­

do, hasta pue la solución cíe polímero napa pasado .cor su 
pinato de precipitación, permitiendo asi pue el .olímero se 
separe lentamente del disolvente por precipitación, en ca­
so contrario no se puede obtener el polímero pulverizaao 

2 5 deseado.

b;l emulo 2

he añadieron 20 g de poli ¡ropilono cid. hialino 
(V.I. igual a 1,96 a 145^0) 7 50 id de puritano, a un auto­
clave de 11C mi. hl autoclave se calentó a 15020 -cunante 8

1 2 .5 . 6 8 8 -
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horas, y luego so enfrió. después do haber tani.lo la¡-.
ol enfriamiento total, se ,mr:;ó oi ov.tocie.ve. 0110. arción
sustancial del polímero precipitado 00 recuperó 011 forra?.
do polvo uniformo finamente dividido, de tarado comprenda»-»

,  * «  * .do entre JJdO y 9^0 mieras, con lecturas de orea su meriigial
P ,moa i a he aproximararonte o 5 m “/g.

• «
te volvió a. repetir el .peínelo 2, salvo en ove áé* *

usaron ItO g de polipropileno, en vez, ■te 2G g. .11 ,0 ! murareo
recuperado on esto caso estaba en for vi. de ib a 12 tr’cfboá

* • •
grandes de polímero, en vos do on íoraa del material

« 1 •«
rizado deseado, así, se obtuvieron resultados u n  ilufrvtran7 • • 1

,  / **  ■ * •ciar01 vente oue cuando la concentración de nolrni-ro vr* so*- 
lución es mayor de aproximad.-..:anise pOb so :producirán, aglo­
meraciones y trozos grandes válidos de no limero.

111 .v,i amulo t

Ge pusieron 20 g de polietileno de baja densidad 
y GO ral de pantano en un autoclavo do 110 ral. -1 auto­
clave se calentó hasta IJjbbO, y se mantuvo a esta tempera­
tura bajo La ,ra;ión generada por el pantano disolvente 
calentado, durante o horas. nuevo se enfrió ol auto ele. ve

en comunicación 
olímaro moliatile- 
olvo uniforme fina- 
1.0 a ;LdO mieras, 

con una relación media entre superficie 7 .masa igual a 
tO m'~/g.

.tura amlilente ,1 se puso

.. -a porción mayor del
0 recuperen cu forma. de
que tenía diúmetros de

bjemolo 4

Ge pusieron 1C g de cera de polisropil .no crista-

.-b . J  • OO - Q -



lino do poca viscosidad, que tenía una Vil. ipaui a e,po
a líl-5'-- i, y ISO ral de pon taño, cu un autoclave do p.-u ral,
y se calentó a 15020 durante -!• ñoras, meyo se en ri ó >4 *.

• ■.*
autoclavo hasta la temnera dura ambiento, tras lo cual {?e*»* • t* * »

5 puso en comunicación con 1.. atmósfera. "Ja cera de po li-.< * •*
propileno se recuoeró en Por a de ooivo, y tenía un tai .año• «
medio de partícula de .• irroxlnadanoiite lo nicras 'le di amé-

* • *
tro. -n halló que las partículas de tar-alie particalarneíite
pequeño tenían un área superficial entrevadrúñente 0remaéj* • «

10 en comparación con las partículas antes conocidas, ene..*'
2.tenían dt- a /«j. me ensayaron estas par líenlas para dete’r»-

. , •* • * ■minar si se podían usa,'" en emulsiones. .n halló que
partículas se dispersan fácilnenio en aqva cuando se mez­
clan con tensoactivos, de rom;a lien conocida «n la téc- 

15 nica.
Guaneo 1.a orecipitación del polímero disuolto se 

electúa en presencia de aditivos que son insoluoles en el 
disolvente que se esté usando, los aditivos son unilorme- 
mente dispersados e incorporados en el polímero incluso en 

20 relaciones en poso de hasta 19 :1 entre aditivo y polímero. 
Los ejemplos siguientes ilustran diversas formas en que se 
puede producir una moa,da de molinero finamente dividido, 
y aditivo,

driemolo 5

5 In pusieron 9- g de uolietileno de oaja denaiuad
y 16 g de almidón de arroz, en un autoclave de qlu ni, con 
200 ral de montano. 1.1 autoclave se caleutó o. lqu^’ü duran­
te d horas, y luoqo so enfrió, estando el conten! o a pre­
sión. bos./uís do lado orce ovapojxádo innbanfcóneanento el 

id :pentono, el polímero y almidón se x-ecu pararon del autoclave

68 10
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;en forma de mezcla uniforme de partículas, de diámetros 
¡comprendidos entre 3GC y 400 mieras, con un área superfi­
cial media de 5»7 m^/g. la menor área superficial hallada^

* **•*en este ejemplo se debe a la incorporación de las partíeur-*
las de aditivo dentro de la estructura de las partículas.• ♦ *
de polietileno.

• •H i •
5,1 emolo 6

Se trataron 4 g de polipropileno cristalino y 16• • * ,
1; de almidón de arroz, cono se ha descrito en el ejemplo•5 <7 I ♦ i*1 *•La mezcla resultante se obtuvo en forma de mezcla uni£®»jae

* *

■de partículas que tenían lecturas de diámetro de 300 c*,̂ -pG 
mieras, y un área superficial media igual a 6 ,9 r / g . * ’”

Ejemplo 7

Se trataron 4 g de polietileno y 16 g de negro 
de humo, como se ha descrito en el Ejemplo 3» Es sabido que
el negro de humo tiene un área superficial relativamente
¡grande, cuando se compara con los polvos producidos por 
métodos anteriormente conocidos. Se halló que la mezcla de' 
partículas resultante era muy uniforme, con tamaños de 300 

|a 400 mieras, y tenía un área superficial relativamente 
ígrande, igual a 60,0 m /g. Se cree que éste fué debido al ; 
juso de negro de humo como material de mezcla.

S Ejemplo 8

; Se pusieron 5 g de polipropileno muy cristalino
jy 190 mi de pentano en un autoclave, y se calentaron a
Í150 2C. Esta temperatura se mantuvo bajo una presión gene- j 
bada por el disolvente pantano calentado, durante 8 horas, 
lueao se enfrió el autoclave hasta la temperatura ambiente,1íí \

12 . 3.68 11
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i y se puso en comunicación coi la atmósfera. El polímero
¡precipitado se recuoeró como polvo uniforme finamente di- 
ividido, oue tenía una distribución de tamaño de partícula’* 
de aproximadamente 1 a 5 mieras, con un área superficial*.*.*
media igual a 4-2,5 m. /g. **>

ffj;em£lo_2 ..\*\
t

♦  * *

8e trataron 4 g de polipropileno y 16 g de poli- '
*

metacrilato de metilo, como se ha descrito en el Ejemplo'** « *
5. La mezcla se recuperó como mezcla de polvo homogéne*€w«'

Ejemplo 10
* •♦ • •

Se mezclaron polietileno y polipropileno al 50*50 
'0o en peso), y 4- g de esta mezcla se trataron por el mé­
todo descrito en el Ejemplo 5» El resultado fué un polvo 
homogéneo de polietileno-polipropileno, con almidón de 
arroz uniformemente distribuido por todo él.

A título de comparación, un polipropileno policris- ■ 
talino preparado por el procedimiento en suspensión, que
tiene un tamaño de partícula de 1 a 5 mieras, tiene un áreá

2superficial media igual a 1,5 m /g,i
j El material producido por el procedimiento en suspen­
sión se forma como polvo sin estar en presencia de ningún 
medio vehículo, tal como un líquido. En este sentido, 
él procedimiento en suspensión se puede considerar como 
similar al procedimiento de la invención, aquí descrito, 
por el que se forma también directamente el polvo. Un pol- i 
vo de poliolefina hecho por el método en suspensión no pro­
ducirá unas partículas que tengan un área superficial rela­
tivamente grande, Tales partículas no se consideran útiles,;

1 2 . 3 .6 8 12
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i en general, como abs orlo ente.
Tambuén se ha descubierto que se pueden extraer

: ciertos aditivos del polímero precipitado, dando una nú&vb• * •
estructura celular abierta, de gran área superficial. Üny**« * .

5 tre estos aditivos que se pueden extraer, fácilmente de*un
polímero precipitado se encuentran materiales finamente..

* *• i | *divididos tales como, almidón de arroz, de grano y de p.ata
4 f I

i ta. Otros ejemplos de aditivos que se puedan usar en el"
. *♦ * » »procedimiento son cloruro sódico, carbonato cálcico, salesi » »I • i10 : de Epsom y sulfuro sódico. Los materiales tales como ríe-'* 1 *i * #gro de humo, otros polímeros (solubles e insolubles), *»■}ig- 

amentos, antioxidantes, odorantes, y diversos aditivo^. 
hriilares, se pueden dispersar también extremadamente bien 
|por este método, pero en general no se pueden extraer.

15 Por elección adecuada del tamaño 7 tipo del aditi­
vo o aditivos a incluir en el polímero precipitado, se 
;puede controlar con exactitud el tipo de estructura celu- 
¡lar que se obtendrá. Por ejemplo, el almidón de arroz tic 
Ine un tamaño medio de partícula de aproximadamente 5 mi- 

20 leras, el almidón de maíz aproximadamente 1 5 mieras, y el
; almidón de patata aproximadamente 70 mieras, lo que pemi- 
j te elegir en un intervalo de tamaños de partícula, y obte-¡ 
iner el cambio resultante deseado del tamaño de las células 
i en la dipersión. Una vez mezclados la poliolefina y los 

25 I aditivos de almidón, por este método de precipitación, el i
! almidón puede ser extraído por el método de hervir en agua! 
¡y extraer luego con un ácido diluido tal cono, por ejemplo^ 
11101. También se pueden eliminar otros aditivos de este ti- 
lpo por disolución o descomposición.

30 Las partículas policelulares precipitadas se ca-

1 2 . 5 .6 8 13
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¡racterizan por su área superficial desusadamente grande, 
¡muy pequeños tamaños de partícula (por elección adecuada 
de las condiciones, y particularmente con cera de nolioíCe-» 
fina), y por su gran eficacia como filtros para humo d *• * 4
tabaco. Por tanto, para mayor claridad, y en vista del 3ier
;cho de que estas partículas policelulares precipitadas eslían
tales resultados superiores y totalmente inesperados cuqn-

* * *

do se usan como medios de filtro, las partículas policelu-
/ * • » * «lares serán descritas en detalle, ya que se aplican espe-

i • rcíricamente en la manufactura y uso de un elemento de fi-2-• * •«• ♦tro para cigarrillos. • • *
Con fines de comparación, uno de los métodos de*»la.’ 

¡técnica anterior que han tenido más éxito, de los ideados 
hasta ahora, para producir una mezcla que contiene aditivo,’ 
¡consistía en incorporar un almidón en el polietileno usan­
do rodillos calientes. El almidón contenido en el polie­
tileno podía ser extraído después, dando un material poro­
so, si ello era deseable. Otro procedimiento para obtener ; 
resultados similares consistía en mezclar entre sí aditi- : 
¡vos y un monómero, tal como estireno, tras lo cual la mezr 
¡cía se moldeaba por colada, para darle forma maciza, y se , 
¡lixiviaba el aditivo, dando un artículo poroso con forma. 
Otro método usado antes de ahora para producir materiales 
microporosos consistía en incorporar un agente formador de¡ 
poros, tal como almidón, en una mezcla de policloruro de ¡ 
¡vinilc pulverizado y un plastificante temporal, siendo el 
agente formador de poros incompatible con la resina o con i 
el plastif icante. Luego se formaban lionas con la mezcla, o ; 
se daba forma de otra manera, tal como extrusión, y el agen 
te formador de poros so eliminaba de ella, dejando mía plu !

i

i

-  14  -1 2 .3 .6 8
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: ralidad de poros o microporos de tamaño uniforme deponu-xen 
I te del tamaño original del almidón.

ducción de estructuras polímeras celulares por una varíe-*
*  * .

,  *•« -dad de métodos, consistentes generalmente en introducir*.

Sin embargo, en todos estos procedimientos sntdpjíojp
•*«>«: mente conocidos, se han producido estructuras porosas..ene 

: tienen poros de forma irregular, de tamaño, posición j 
i propiedades filtrantes no uniformes. Además, estos proco-’
; dimientos son generalmente bastante caros, y a menudo pro 
ducen una estructura que no se puede usar hasta que sea 
: sometida a etapas adicionales de tratamiento.

En la tabla siguiente se exponen ciertos ejemplos ¡ 
i específicos que ilustran vividamente la eficacia períeccio 
■ nada de los filtros para humo de tabaco hechos con mate-
¡ riales polímeros policelulares precipitados, tanto antes!
| como después de haberse efectuado la extracción de los di- 
• versos aditivos, en comparación con muestras hechas de una 
! combinación idéntica de ingredientes, pero preparadas por ¡ 
| la técnica llamada de "laminación en caliente", sustancial 
; mente según se describe, por ejemplo, en la patente ITC.UUj

En tiempos pasados se ha conseguido tsmbión la pro-%

También se ha usado, con éxito limitado, 
milar del tioo de sinterización.

una operacióÜ‘ái.

ne 2.676.929

1 2 .3 .6 8 15
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En todo este trabajo se usó un tamaño de partícula
de 500 a 400 mieras, fuese o no fuese sometido el material
a extracción. I\ *.

• * . *
El método de precipitación usado para producir les*,*,*

*i * i
nuevos materiales precipitados policelulares ilustrados,*
por las especies indicadas en la Sabia 1, se efectuó po-

• *
• » « *niendo 200 mi del disolvente, usualmente pentano, y 20 g
i « «

totales del material polímero y aditivo elegido para mez- ;
¿ * * * * *ciar, si se uso tal aditivo, en un recioiente cerrado de* ( 4 «

*  * * 'reacción o autoclave, de 510 cc de volumen. La mezcla ‘he*
calentó a l^OSC durante im periodo de 4 horas, con agita-

•* * «
ción por balanceo, bajo la presión producida naturalmWfcé ; 
¡por los gases desprendidos por el contenido dentro del re- 
¡cipiente. Luego se enfrió lentamente el autoclave hasta 
la temperatura ambiente, se abrió, y se recuperó el mate- ; 
rial mezclado, en forma do partículas polímeras finamente . 
divididas. El disolvente que quedaba se separó por evapo- :
;ración, c se eliminó de otra forma, y se tamizó la mues- 
¡tra, para obtener el tamaño de partícula deseado, avie usual 
.monte fue de 5C0 a 400 mieras. La relación entre aditivo 
y material polímero se cambió, pero la cantidad de disol- i
i
ivente se mantuvo constante. Como se ha mencionado anterior' 
¡mente, las muestras de aditivo y polímero mezclados en los:
í
¡rodillos calientes se prepararon y trataron de forma ifen- ; 
¡tica a las muestras precipitadas, en la medida de lo posi­
ble.
í; Con ambos tipos de las mezclas producidas, concre- .
‘tómente el formado por el método de precipitación y el pro: 
ducido por el procedimiento de rodillos calientes, se for­
maron varillas o unidades de filtro, poniendo las partícu-

1 2 .5 .6 8 17
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12.J .68

|las sueltas en una envoltura. Estas varillas de filtro se
formaron como, o se cortaron a, longitudes de 1 7 mm, y te-
nían 24,5 mm de circunferencia. '• *.

La figura única del dibujo adjunto muestra un oiga*-*»
• . / :rrillo provisto de un filtro de humo de tabaco, construir

> ► *
t-do de acuerdo con una forma preferida de la invención. ,
4• •

Gomo se ilustra, el cigarrillo comprende una varilla
"■ \

* * 4de tabaco 1, encerrada en una cubierta de papel 2, que #
cierra también un filtro que comprende partículas 3 de*4**
poliolefina precipitada, encerradas en una cubierta 4/»

» *  ••
feriblemente, el filtro está provisto también de un pie;* .
:de tapones extremos 5 de acetato de celulosa o materi 
milar para evitar que los polímeros precipitados, finamen­
te divididos, salgan de la cubierta 4.

Luego se ensayó la capacidad de estos cigarrillos 
con filtro para eliminar alquitrán y partículas sólidas, 
según métodos de ensayo conocidos. Se debe observar que 
‘con los materiales polímeros finamente divididos de la in-; 
vención se pueden formar elementos de filtro, o se pueden : 
¡combinar con otros tipos de elementos de filtro para humo ¡ 
¡de tabaco, incluyendo una mecha de filtro continua.

Con referencia a la Tabla 1, se puede ver que la 
¡muestra 1 estableció un valor de referencia para un filtro 
ipara cigarrillos hecho con partículas precipitadas de poli; 
ípropileno puro. 3e debe observar en particular que aún cuan 
ido el polipropileno precipitado tenía un área superficial ;
! . . i¡muy grande, su eficacia como medio de filtro era relativa-
I t ijmente mala. La nuestra 2 ilustra las propiedades perfeccio1
|nadas de filtración que se pueden obtener cuando eL506 del
¡aditivo es almidón de arroz, y la muestra 3 indica los re-j
j ;
1 iI i
i - 13 -
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suitados obtenidos con 70'5 de aditivo.
Les nuestras 4 y 5 ilustran la diferencia cío efi-

50

.cacia y área superficial de los filtros hechos oor el mót»• • —•
do cíe precipitación y por el netodo de mezcla en rodillos»;
; n . , *./•calientes, xái cada caso, el almidón usado como aditivo fuá
:entraído antes de dar forma de filtro de cigarrillo al na-

• /
terial precipitado. Las muestras 6 y 7 ilustran la clif’ei*eáj ■“*

• *• t *.cía entre los dos métodos cuando no se entrae el almidón.
Ge debe observar que el material policelular precipitá&by :

- <
no sometido a extracción, de la muestra 7» es prácticáalep-

v • *•
te igual do bueno, como elemento de filtro para humo de/ t 
•taoaco, que el mejor material hecho por mezclado en rq§á.¿* ; 
Ibs calientes y extracción posterior.
; Las muestras 8 y 9 ilustran de nuevo la diferen-i
cia de eficacia de los elementos de filtro para humo de 
:tabaco, producidos por los dos métodos, totalmente diferen 
¡tes, después de extraer el almidón, usando polietileno co­
mo material polímero.

Las muestras 10, 11 y 12 indican el uso de otros 
¡diversos tipos de polímeros, en el procedimiento de preci- 
¡pitación, para producir elementos de filtro muy eficaces 
¡para humo de tabaco. Los polímeros usados en la muestra 
;12 fueron politereftalato de etileno, y el disolvente fué 
íbutirolactona en vez de pentono. lista variación de disol- ; 
¡vente es necesaria, ya que los poliésteres y poliamidas re 
¡quieren un disolvente de tipo xauy polar, y, por tanto, son! 
¡diferentes en este sentido, en comparación con las poliole- 
: finas.
¡ Las muestras 15 y 14 tienen particular interés, ya
¡que muestran la versatilidad del procedimiento en el uso de

1 2 .3 . 6 8 19



otros tipos de aditivos que se pueden extraeri 7 que tie­
nen el tamaño de partícula necesario para producir elemen­
tos de filtro eficaces para humo de tabaco. ». .

• » • 
• * . *La estructura del material policelular precipitado-, 

es extremadamente diferente de los medios de filtro de 
polietileno microporosos, ya que el filtro policelular '

'i# uprecipitado está compuesto por huecos mucho más pequeñas,
7 partículas más pequeñas, he hecho, el material policeíu 
lar tiene una forma física diferente del material rnj.clamo­
roso , ya que está compuesto por una multiplicidad de par-1 

tículas esféricas muy pequeñas, arracimadas formando >̂33?- 
tículas o ristras más grandes, en ves de varillas iniíerco 
nectadas lisas, como sucede en el material microporoso.

En resumen, los filtros para humo de tabaco produ- ; 
cidos por el método de precipitación son: í(il) extremada­
mente eficaces, ya se extraiga o no se extraiga el aditi­
vo; (2) de poco peso; (p) tienen áreas superficiales muy : 
grandes; y (4) tienen una estructura notablemente diferen ¡ 
te, en comparación con los materiales mezclados por lami­
nación en rodillos diferenciales.

El propio método de precipitación no tiene igual, 
ya que permite producir dispersiones muy uniformes de par­
tículas extremadamente pequeñas, en amplia variedad de po­
límeros. Además, el nuevo procedimiento de precipitación 
es rápido, relativamente barato, y requiere un mínimo de ; 
secado y elaboración del producto.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en 
los Estados Unidos de América el 16 de Marzo de 19*56, ba- : 
¿o el número 53^*884-, se acoge a los beneficios del artí­
culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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■ Los puntos que como característica de novedad se . _ ’
. r »i presentan para que sean objeto de esta solicitud de I-odcld
* * ♦de Utilidad en asparla, por V ■ JllITO-j años, son los siguien-
" >

: tes: ** ■
12.- Piltro para humo de tabaco, que comprende ‘l,'' 

partículas polímeras que tienen un tamaño de partícula«.i 
: comprendido entre o,l j 900 mieras de diámetro, carache--.
rizado porque cada partícula tiene un área superficial".*

2 ." ■¿Le al menos 5 m /S» I V
22.- Piltro para humo de tabaco según la reivin- 

: dicación 1, en el que las partículas polímeras tienen un i 
í área superficial policelular, por ser extraídos de ella 
: los aditivos incorporados.
| 39.- Piltro para humo de tabaco según la reiviiidi- '
i cación 1 6 2 ,  en el que el material polímero se elige ; 
¡ del grupo que consta de poliésteres, copolímoros de etíle- 
¡ no, poliolefinas j copolímeros de poliolefinas.
' 42.- Piltro para humo de tabaco según la reivindi-
■ cación 1, 2 ó 5, en el niie el material acetato de celu- 
| losa se combina con las partículas polímeras, para formar j 
j la porción de los extremos del filtro.
| 52*- Piltro para humo de tabaco.
i

Tal y corno so ha descrito en la Memoria que ante- j
i

25 j cede, y con los Tines que se lian especificado. j

t
¡

i
’s1
1
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