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EMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solieitud
de
PATENTE DE INVENCI CN
formulade el 22 de Diciembre de 1965, con el n® 321.056
en
EsPANA
por VEINTE afios
@ nombre de F M C CORPORATION, entidad norteamericana, esta-
blecida en 1€17 Fennsylvenia Boulevard, Filadelfia, Pensilva-
nia, Estados Unidos de América, por:
"UN MEITCDO PARA PREPARAR PARTICULAS CON FORMA PARA MATERIAL
DE FILTRC DE CIGARRILLOS"

et e Jrgp—
a2

Egte invento se refiere & wn material de £iltro me-
jorado pare cigerrillos y fluidos, es decir, liguidos y ge~
ses, MNés perticularmente, se refiere a esferas que conbie-
nen carbdn activo que tienen propiedades filtrantes mejore~
das. -

Los grénulos de carbdén activo se utilizen actual-
mente como suxiliares de filtro en cigarrillos. El despren-—
dimiento de polvo de esta forme de carbdn, y las dificulte—
des de manejar tamafios y formas irregulares de estos grénulos

constituyen problemas. El carbdn activo producido en la for
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me de tacos cilindricos tiene un pobre tiro y ofrece alte
resistencie a la circulacidn del humo. ILe combinascidy
de los grénulos de cerbdén activo y de elementos de filtro
fibrosos separan la mayor parte del sabor del humo del iHo-
baco y den como resulitado un humo sin sabor o insipido.

Las particulas de carbln activo pueden ser wiidas

entre si con diversos sgentes sglutinantes pero, en el pro-

ceso, plerden frecuentemente mucha de su capacidad de filtra-

¢ibn.

Es un objeto de este invento crear formass en par-
ticules de bajo desprendimiento de polvo de carbém activo,
preferiblemente de forme esférica y de tamafio vniforme, que
tienen ung filtrabilidad o capacided de filtracidn mejora-
da, ¥y a las que se puede afiadir un agente de sabor o aroma
a tabaco.

Se logran este y otros objetos de acuerdo con es-
te invento por medio de unas particulas con forma de uns
mezcla homogénea de 5 a 95%, preferiblemente de 10 a 90%
en peso de agragados de cristalitos de celuloss que tilenen
un tamefio de particulas que oscila entre aproximadesmente
0,1 a 375 micras, preferiblemente de no mas de 150 micras,
y de 95 a 5%, preferiblemente de 90 a 10%, en peso de polvo
de cerbdn activo que tiene un tamefio de particulas que os-
cila entre 1 y 65 micras, preferiblemente de 3 a 20 micras,
teniendo dichas particulas con forme un didmetro medio que
oscila entre aproximedamente 0,1 y 25 mm, y que preferible--
mente no es de més de 8 mm,

Se obtienen 2 la vez alta resistencia y altc con-—
tenido en carbono si los agregados de cristalitos de celul =

sa estén presentes en las perticulas en una cantidad de al
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menos eproximadamente 10%.

Este invento incluye también un método de preparar
diches particulas con forma gue contienen carbono, forman-
do una mezcla de los agregados de cristaliitos de celuloass,
de las particulas de carbono y de 100 a 200% de wn liquido
acuoso, basado sobre el peso del contenido en sdlidos de la
mezela, configurando la mezcla en particulas con forma qne
tienen un diSmetro medio, cuande estén secas, entre 0,1 ¥
25 mm, y evaporando el liquido de las particulas.

Los agregados de cristalitos de celulosa son pro—~
ductos obtenidos por la hidrolisis controlada de celulosa,
forméndose une porcidn soluble en &cidos y une porcidninso-
luble en &cidos. Ia Wltime comprende un residuo o resto
cristalino o remanente que es lavado y recuperado, siendo
citado como agregados de cristalitos de celulosa ¢ como ce-
lulose de grado de polimerizacidn nivelado, tal como se des—
cribe completamente en la patente USA nim. 2.978.446.

Si el precedente producto es sometido a desinte-
gracidn mecénica, se produce un material cuya mayor perte
o masa tiene un tamafio de particulas dentro del margen de
aproximedemente 0,1 & 150 micras aproximadsmentes.

El carbén activo que se utiliza para este invento
es preferiblemente un material de alto contenido en carbo-
no, altamente activado. Sin embargo, puede tener ceracteris-
ticas flsicas variables incluyendo temefio de particulas, den-
sidad, porosidad, volumen de porog, indice de yodo, indice
de fenol, e indice de melaza, de mamera que proporciona
cualesquiera propiedades deseadas de adsorcidn de gases o
ligquidos. El tamafio de particulas del carbono no es deci-

sivo y dependeras en parte del didmetro medio deseado de las
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particulas configuradas a preparer. De menera beneficiosa,
el carbono es de un pequefio tamefio de particulas que oscila
entre sproximadamente 1 micrs y 65 micras,

Las perticules de este invento son configuradas
mezclendo los ingredientes en un molino de formacidn 32 bo-
las, o recipierte de mezcla en el gue las paletas de mecela
se ajustan sustancialmente a la forms de los lados del meci-
piente. BSe introduce suficiente cantidad de agua o d2 otro
liquido en la mezcla seca para producir wia pasta ¥y sec ajus-
tan les paletas o magzas para el tamafio deseado de las Yolas
0 egferas. 3e pueden producir esferas de tamafios diferentes
variando la separacidn entre las mazas y la pared del reci-
plente de mezcla. Primersmente, la mezcla en forme de pas-
ta es aplansda o extendids a lo largo de las paredes del re-
cipiente de mezcla pero eventualmente comienzg a configurar-
se en la forma de pequefias bolas o esferas. Ia mezcle pro-
longada convierte virtualmente toda la mezcla en esferas
de ‘tamafio uniforme. Después de que las esferas se formsn,
pueden ser secadas en aire o en un desecador para formar
ung masa libremente fluyente. Diversos aparatos de forma~
cibn de bolas son conocidos que aplicen el mismo principio
anteriormente degcrito para former esferas.

Otra maquine utilizada pars preparar perticulas
de forma generalmente esférica y tamafio uniforme era un
recipiente de poco fondo, giratorio e inclinado, en el que
se prepara una mass homogénea humedecida de agregados de
crsitalitos de celulosa y de particulas de carbono pars for-
mer particulas esféricas por el denominado método de "forme—
cibn de bolas de nieve',

3e puede emplesr para este invento cualquier tipc
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de aparato capaz de former particulas con forma de tamafio
uniforme a pertir de mezclas homogéneas de los agregacdos
de cristalitos de celulosa y de particulas de carbono.

Aunque el agus es un medio 1liquido preferido para
ayudar en la formacion de particulas con forma de carbono y
cristalitos de celulose, son Utiles también otros medios 1i-
quidos, incluyendo mezclas de agua con liguidos polares o no
polares, o combinaciones de los mismos. Ejemplos de ligui-
dos no acuosos son alcoholes, hidrocarburos, &teres, ésteres,
dcidos, cetonas, aldehidos, eaminas o sulfdéxidos. El alcohol
isopropilico y el benceno son liquidos no acuocsos preferi-
dog.

Después de la formseidn de lag particulas que con=
tienen carbono puede ser deseable en algunos casos activar
el producto, por ejemplo por tratemiento con vapor de agua.
Por este método, el carbono puede ser configurado en forma
de particulas y después activado con, y en presencisa de,
agregados de crsitalitos de celulosa pera proporcionar ma-
teriales de propiedades de adsorcibén variables.

Para el fin de utilizar las particulas con forma
de este invento como material de filiro para cigarrillos se
pueden afiadir sgentes de sabor & tabaco al liguido con el
que se preparan las esferas 0 a las esferas previamente con-
figuradas.Bl sabor a tabaco estéd disponible generslmente
como una dispersibén miscible acuosa de solucidn o extracto
de tabaco., EL agente liquido para dar sabor puede ser afie~
dido al liguido pera preparar les esferas o a las esferas
propiamente dichas en cantidades que corresponden a una pro-
porcidn en peso de hasta una parte de agente de sabor a taba-

co por una parte de esferas secadas. Sin embargo, se pre-~
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fiere que se utilice menos agente de sabor a tabaco pera
impregnar las esferas que contienen carbono.

Los siguientes ejemplos especificos se indican
para demostrar la preparascibén de las particulas con forme

de este inventoo

EJEMPLO 1:

Se introdujeron 500 g de uns mezcla de 50 pertes
en peso de agregados de cristalitos de celulosa secos, con
un tamefio medio de particulas de 38 micras, y 50 partes
en peso de polvo de carbdn, teniendo el 90% un temafio de
particulas menor de 0,043 mm, y 750 cm3 de agua, en un mez-
clador plenetario de 20 litros. Ias cuchillas del mezcla-
dor fueron ajustadas aproximadamente a 2-5 mme. de los le-
dos y del fondo del recipiente de mezcla y después comen—
zeron 2 girar o ung velocidad de gproximadamente 40 r.p.m.
pare formar una torta himeda, y despuds a unza velocidad
de aproximadaments 80 r.p.m. Después de aproximadamente
30-60 minutos, comenzeron a formerse esferas cuando se eva-
pord elragua y se continubd ¢l mezclado hasta que toda la
mezcla se convirtid em bolas de tamafio uniforme de 1 mm de
didmetro. Entonces estas esferas fueron dsjadas secar al
aire., Las esferas secadas tenlen el aspescto de carbon, y
tenian excelentes carscteristicas de bajo desprendimiento ie

polvo y de lihre fluidez,
ZJENMPLO 23

Se produjeron esferas en la forma del ejemplo 1
excepto en que se cambid la mezclae de carbdn y agregados d:

celulosa a 60 partes en peso de carbdn por 40 partes en peso
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de agrezados de cristalitos de celulosa.

Las esafzras secadas tenien las nismas excelen-

tes caracteristicas que las del Ejemplo 1.

EJEMPLO 33

Se prepararon esferas de lo misma forma que en
el Ejemplo 1 excepto en que se cambid la mezcla de carbdn y
agregados de celulosa a TO partes en peso de carbono por
30 partes en peso de agregados de cristalitos de celulosa.
Estas esferas secadas tenian teambién las mismes excelentes

propiedades de lgs del Ejemplo 1.
EJSMPLO 43

Se efectud un intento de preparur esferas de una
forma similar a la del Ejemplo 1 snteramente con pearticulas
de carbono.

Se formbd en un mezclador planetario una torta
himeda de 100 g de polvo de carbdn tal como se describe
en el Ejemplo 1, y de 100 g de agua, y se mezcld como en
el Ejemplo 1. No se formaron esferas y resultd sbdlamente

polvo de carbdn cuando se evapord el agua.

EJEMPLO 53

Se efectud un intento de preparar esferas de una
forms similar a la del Ejemplo 1 con una mezela de particu~
las de arcilla y de carbono. Una cantidad de 100 g de 50
partes de arcilla coloidal y 50 partes de polvo de carbdn,
tal como se describe en el Ejemplo 1, fué prepsrada en una
masa himeda con 150 g de agua y fué elaborada tal como se
describe en el Ejemplo 1. Resultd una mezcla pulverulente

con desprendimiento de polvo cuando se dejé evaporar
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lentamente al agua.

EJEMPLO 63

Se mezclaron juniawnentse en un amasador 120 g de
lag esferas de carbdn activo y de agregados de celulosn
del Ejemplo 1, y 20zde un agente liguido de sabor a tubuco.
Las esferas absorbieron fécilmente el agente de sabor & ta-~
vaco ligquido y resultaron entersmente libremente flugantes
después de reposar durante % horas.

Les esferas de carbdn y agregados de celulosa del Ejex-
plo 1 fueron mezcladas también con otras proporciones 3=
sgente liguido de sabor a tabaco hasta uns proporcibn de
1¢1 partes en peso. Todas las muestras resultaron 1li-
bremente fluyentes al reposar o cuando fueron secadas en
un desecador.

Se incorporaron esferas que tenian una propor-
cibn de 5 partes de agregados de celulosa y carbdn por wne
parte de agente de liguido de sabor a tabaco en un filtro
para cigarrillos y resultaron mejorar el sabor sin impedir

u obstaculizar el tiro.

EJEMPLO 73

Una cantidad de 100 g de 50 partes de agregados
de cristalitos de celulosa tal como se describe en el Ejen-
plo 1 y 50 partes de carbdn, de cuyas particulas el 90%
eran menores que 0,043 mm de tamafio de particulas, fué vexr
tida en un recipiente de alumirb de poco fondo que tenia
un didmetro interior de 300 mm y una profundided de 50 mm,
inclinado a2 45¢ de la horizontal, montado sobre un eje

central, hecho girar a 60 r.p.m. y equipado con una paleta
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rascadora de Teflon configurade pars rescar el rssiduo des~
de las superficies inferiores y laterales del recipients.
Se pulverizd lentemente agus sobre la mezcla desde un aspi-
redor hasta que aproximadamente a un nivel en sdlidos del
45%, la masa himeda comenzd a formar bolas, que por el con-
tinuo movimiento de calda en forma de cascada y de basculacidn
resultaron firmes cuendo se dejd evaporar el agua desde sus
superficies,

E1l producto estaba constituido por particulas es-
féricas que no desprendisn polvo caracterizadas por tener

una distribucidn de temafios de particulas como sigues:

Mayor de 1.680 micras 3%

De 841 a 1.680 micras 14%

De 297 a 841 micras 74%

Menos de 297 micras 8%
LEJEMPLO 832

500 g de polvo seco que contenian 50 g de agrege—
dos de cristalitos de celuloss tal como se describe en el
Ejemplo 1 y 450 g de carbono, de cuyas particulas el 90% era
de wn dlimetro menor de 0,043 mm, fueron agitados en un mez=
clador plenetario de 20 litros afiadiéndose lentemente egua
para constituir una orta himeda que contenia 40% de sélidos.
El mezclador fud accionado a una velocidad suficiente para
formar esferas que fueron secadas al aire para producir bolas

que variaban ligeramente en tamafio entre 2 y 5 mm.
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EJEMPTO 93

Se siguid el mismo procedimiento que en el Ejexplo
8 excepto en gque se mezclaron 100 g de una mezcla de 5 g de
agregados de cristalitos de celulosa y 95 g de particulas
de carbono en un mezclador Hobart. Se desarrollaron parti-

culas de forma irregular de tamafios entre 2 y 10 mm.

EJEMPLO 103

A4 g de egregados de cristalitos de celulosu del
Ejemplo 1, 44 g de carbdn tal como se describe en el Ijem—
plo 1y 88 g de asgua fueron mezclados en un mezclador Hobart
de 3 litros para producir una tortas himeda. Se afiadieron
entonces 60 g de alecohol isopropilico a la masa y se conti-
nudé le mezcle hasta que comenzaron a formarse esferas. Se
continud la mezcla hasta que sustancialmente toda la mezcla
fué convertida en particulas con forma de tamafio uniforme.,
El tamefio de particules de las esferas secadas sl aire os-
cild entre 841 y 1680 micras.

Se efectuaron experimentos similares con propor-
ciones de agregados de cristalitos de celulosa e carbdén de
1822y de 1 a9 con proporciones de agua & alcohol de 1 a 2
y de 4 a 3, respectivamente.

En estos experimentos todas las esferas se forma-
ron més rapidamente que con la utilizacidén de auge sola a
causa de la mis ripida velocidad de evaporacidn. Todas las
esferas producidas de esta maners, es decir, utilizando una
mezele de agua y de alcohol no desprendieron polvo y eran

durase.
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EJENMPLO 11

44 g de egregados de cristalitos de celulosa como
en el ejemplo 1, 44 g de carbon como en el ejemplo 1y 88 g
de agua fueron mezclados entre si en un mezclador Hobart para
formar una mesa himeda. Se afiadieron a esta mezcla con agi-
tacién 133 g de benceno. Se continud la agitacién para for-
mar esferas entre 30 y 60 minutos.

El producto consistia en particulas esféricas que
no desprendisn polvo con la siguiente distribucidn de tamafio

de particulas:

layor de 1.680 micras 4%
De 841 a 1.680 micras 23%
De 297 a 841 micras 7 2%
Menosg de 297 micras 1%

Se efectuaron experimentos similares con proporecio-
nes de agregedos de cristalitos de celulosa a carbdén de 1 & 3
y de 1 & 9 con proporciones de agua a benceno de 1 a 1y de
T a 5, respectivamente. OSe produjeron esferas que no des-
prendian polvo en cada caso sproximademente en ls mitad del
tiempo necesario al utilizer aguas sélamente como ingrediente
1iquido.

Egta solicitud, que corresponde a la presentads en
Estados Unidos de América el 23 de Diciembre de 1964, con el
nimero 420.815, se acoge a los beneficios del Art., 51 del

vigente Estatuto de Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencidn propia y nueva, que se.pre-
sentan para que sean objeto de este solicitud de Patente de
Invencion en Espafla, por VEINTE afios, son los siguientes:

1.~ Un método pera preparar particulas con forma,
en especial para la fabricacibén de filtros de cigarrillos,
particulas que consisten en una mezcla homogénea de 5 a Y5%.
preferiblemente de 10 a 90%, en peso, de agregados de crista-
litos de celulosa, que tienen un tamefio de particulas desde
eproximadamente 0,1 a 375 micras, preferiblemente no més de
150 nicras; y de 95 a 5%, preferiblemente de 90 a 10%, en
peso, de carbdn que tiene un tamafio de particulas que oscila
entre aproximademente 1 y 65 micras, teniendo la particula
con forma un difmetro medio que oscila entre aproximadamente
0,1 ¥y 25 mm., preferiblemente de no més de 8 mm.; cuyo métodd
se caracterize por formar una mezcle de agregados de cristali-
tos de celulosa y particulas de carbdn teniendo de 100 a 2007
de un liguido acuoso, basado sobre el peso del contenido de
s6lidos de la mezcle, configurar la mezcla en dichas particu-
las con forma, y evaporar el liguido de las particulas.

2,- Un método segln la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque las particulas son esféricas.

o= Un método segin la reivindicacibn 1, caracteri-
zado porque el liquido acuoso es todo agua.

4.~ Un método segin la reivindicacibén 1, caracteri-
zado porgue el liquido acuoso es une mezela de agua y un 1i-

quido polar o no polar.
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5.~ Un método segin cualquiera de las reivindicacio-
nes 1 a 4, caracterizado porque la mezcla es configurade en par
ticulas esféricas.

6.- Un método para preparar particulas con forma para
material de filtro de cigarrillos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede
vy con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de trece hojas escritas a méquine
por una g8dla cars.

Madrid, . & 537 i

P.A,

!
Alberp gr. Elzaiin,

N r
Nileaays, £
. i
f .
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