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PATENTS D INVEHCION

Ref: T.C.I., Case No. N. 19329

d%mau’a @%%W%/a
sothe:

¥Procedimiento para la preparacién de

carbohidrato modificadon,

Solicilante:  TupsRIAL CHsoICAL IRDUSIRIS S TL.ITsD, entidad in-
glesa, residsnte en Imperial Chemical douse, will-
bank, Londres, S.W.1., Inglaterra.

Lote invento se refiere a un procedimiento
para preparar une materis de carbohidrato modifi-
cado, gpropiada como ingrediente de una mezcla de
tabaco para cigarrillos, clgarros, tabaco de pipa

5. Y simllares.



Las mezclas para fumar consisten principalimsnte
en tabaco natural o contienen una gren proporcidn del
mismo y actuslmente se tiene la opinidén generalizada
de que el fumar tabaco, especialmente en forma de ci-

5, gerrillos, aumenta la incidencia del cencer de pulmén.
Beto se he atribuido a la presenciz en el humo del ta-
baco de compuestos cancerigenos tales como el 3,4-ben
zopireno, pero los experimentos reslizados con ratones
pintdndolos con “alquitrd4n® proce den'i'.e del humo del ta

12, baco sugieren que el %“alquitrdn" contiene otros consti
tuyentes nocivos., Se considera guehreduciendo el conte
nido de "aldquitran' se reduce correspondientemente el
peligro que supone para la salud el hébito de fumar.

Hasta ahora se habla propuesto reesmplazar al me

B nos parte del tabaco de las mezclas para fumar por ce-
lulosa de pasta de madera pars obtener mezclas que die
ran un humo con un contenido menor de materie canceri-
gena. No obstente, tales mezclas no hen sido dmpliamen
te aceptadas por los fumzdores a causa de su objetable

20, arome y sabor.

Bste invento tiene por objeto proporcionar un
ingrediente de carbohidrato uue se pusda wusar como sus
tituto total o parcisl del tabaco en las mezclas para
Tumar.

25. La materia de carbohidrato modificado del inven
$o se obtiene sometiendo carbohidrato a un proceso de
degradacidn catalitice a una temperatura comprendida
entre 100 y 250°C hasta que el peso de la materia de-
gradada seo menos del 90 j del peso dsl carbohidrato

30. originel. De preferencia, el tratamiento de Gegradacidn
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continda hasta que el peso del carbohidrato moditicado
se halla entre un 50 y we 75 » 4el peso del carbohidra
to original.

&l proceso do elsboracién se puede catalizar ue
diante cualyuiera de los reactivos que aceleren la de-~
gradacion térmica o reduzcan la temperatura de degrada-
cion téruice de los carbohidratos. Los catalizadores
preferidos comprenden 4cidos minerales fuertes o sales
de 4cidos minerales fuertes con bases d¢biles. Lstos
catalizadores comprenden, por ejemplo, dcido sulfdmico,
sulfamato aménico, 4dcido fosférico, fosfato diamédnico,
fosfato monoaménico, Acido sulftrico, sulfato aménico,
dcido clorhidrico y cloruro férrico. Tambidn se pusde
usar un hidréxido alealino, yue puede ser hidréxido sb
dico, 0 una sal alcalina de un dcido débil, como 6s el
carbonato sbédico, como catalizador ds degradacién, en
el supuesto de que el carbohidrato degradado se lave
précticamente de estos catalizadores antes de combiner
se en una mezcla para fumsr. De preferencia, el catali
zador se halla presente en una cantidad comprendida en
tre el 1y el 20 % en peso del carbvohidrato.

Los materiales de carbohidrato especislumente
Gtiles comprenden, por ejemplo, py -celulosa, derivados
de la celulosa tales como la metilcelulosa, mono y po-
lisacdridos como son la glucose y sucrosa, almidones
como el arroz, almidbn de patata y maiz, alginatos,
pectina, gomas naturales tales como 1a goma de traga-
canto, goma ardbige y goma de algarrobillea,

Yara preparar la materia de carbohidrato del in

vento, s& pusde tratar el carbohidrato en cualquier
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forme conveniente, en polvo o en lamina., Cuando el car

bohidrato se halla en forma laminar, se puede impreg-
ner convenienteumsnte con waa soluciotdn del catalizador
apliceda medionte inmersibn o pulverizacibn y secado.
L1 carbohidrato en polvo puede mezclarse con una solu
cidn del catolizador y seoarse. La mezcla de carbohidra
to y catalizador se trata térmicamente g una temperatu-
re del orden preferente de 150 a 250°C por espacios de
tiempo comprendidos entre 1 minubto y 4 horas, dependien
do de la temperatura del tratawisnio, la concentraciodn
de catalizador y la pérdida de peso deseada.

E1l proceso de degradacién catalitica cambia el
color del ecarbohidrato & negro lo cual puede ser inde~
seable para formulaciones de mezclas para cigaerrillos.
Bl color se puede alterar a un color pardo semejante
al del tabaco para cigarrillos mediante un tratamiento
del carbohidrato modificado con dcido nitrico, perdxi-
do de hidrogeno o amoniaco, preferiblemente a elevada
temperatura.

Cuando se usa wa catalizador &cido, como es el
dcido sulfbrico, supone una venitaja neutralizar cuale
quier acidez residual en el carbohidrato degradado afia
diendo la cantidad necesaria de amoniaco en esta etapa.
Hsta etapa conduce a la obtencién de una mejors en la
calidad del humo del producto final., Zstz mejora se ob
tiene tembién cuando se usa smoniaco para mejorar el
color segin e ha indicado snieriorments.

A continuacioén se ilustra adicionalmente el in-
vento mediante los sjemplos siguientes en 10s que 40—

das las partes y porcentajes se exponen en peso,
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siemplo 1
$e sumergi¢ 1,0 partes de papel de p ~celulosa

en una solucién acuosa al 6,0 % de sulfemeto amonico
y se comprimi6 el papel entre bloduss secantes para
dejar 1,0 parte de solucitn en el »=apel, «l papel se
gecd 8l aire a 55°C y se calenté a 200 °C por espacio
de 4 horas hasta que el peso del material degradado
era wun 57,6 % del peso originel de la i —celulosa y
sulfameto aménico. Durante el tratemiento el color del
papel cambid al negro.
bjemplo 2

%6 prepard relleno para cigarrillos segin se des
eribe en el Bjemplo 1 a excepcidn de yue se usé wa sQo
luci on acuosa de sulfamato aménico 2l 2,5 % en lugar
de la soluciotn el 6 3 descrita en el &jemplo 1y el pa
pel impregnado se calentd a 245°C por espacio de 2 mi-
nutos en lugar de hacerlo a 200°C durente 4 horas, &1
peso del material degradado era del 58,6 % del peso
original de la o-celulosa y sulfamato awobnico.

Ejemplo 3

Se prepard relleno para cigarrillos cortado en
hebras preparado como en el ujemplo 1 g excepcién de
gue se usd una solucioén acuosa al 5,0 % de geido sul-
fémico en lugar de la soluclbn acuosa de sulfamato amd
nico. £l peso del meterial degradado era de un 62 % del
peso original de la o] ~celulosa y el dcido sulféwmico.

o jemplo 4

S prepard rolleno en hebra para cibarnllos

seyln se describe en 8l Sjewplo 1, a excepeibn de que

g8 usbd una soluciobdn acwosz al 8,0 % de sulfato awodnico
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en lugar de la solueibn ac de sulfauwsto ambnlico y

el trataulento térmico se llevéd a cabo & 175°C en lu~
gar de hacerlo a 200%. &1 peso del umaterial degradado
ora del 68 55 del peso original de le & ~celulosa y el
sulfato ambnico.
£ijenplo 5

S8 batieron de una forwe norwal 1,5 partes ae
celulosa (pesta de madern al sulfito yue contenta
aproximadamente un 92 % de  p/-celuloss) en wna pasta
acuosa en 100 partes de agua. Despuds se afiadieron 0,38
partes de carbonato cdlcico y 400 partes de agua y se
formé una lauwina con la pasta acuosz de la formz acos-
fuabradas y se secéd entre blogues secantes a temperatu~
rg ambiente. La ldmina qus conteniz aproximadamente un
10 % en peso de carbonato cdlcico se sumergid en uns
gsoluciodn acuosa a8l 5,6 % de sulfamato amébnico y se com
priwi 6 entre bloyues secantes para dejar 1,5 partes en
solucién en la lamina. Bntonces se secd la lémina a

temperatura ambients, se calenté a 200°¢ gurante 2 ho-

- ras pera dar un peso de meterial degradado del 61 % del

peso originel de la celulosa, carbonato cdlcico y sul-
famato ambnico.
Ljemplo 6
S prepard relleno en hebra para cigarrillos

segln se describe en el Hjemplo 5, a excepcibn de que
la l4mina contenfa un 12,8 % de carbonato de magnesio
en lugar de carbonato cdlcico y también se afiadid a la
mezcla 0,008 partes de almidbn catiénico con el fin de
me jorer ls retencioén del carbonato de megnesio. Bl pe-

so del material degradado despuds del tratamiento tér-
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carbonato de wagnesio y sulfawmeto awbnico,.

bjemplo 7

Se preperd relleno en hebra para cigarrillos

segtn se describe en el fijemplo 1, a excepcién de que
ge us6é una solucioén acuosa al 5 % de fosfato monoamd-
nico en lugar de la solucién acuosa de sulfawato awd-
nicoy se usd un 10 % de glicerol en lugar del 4 w.
Zn este ejewplo, el peso del material degradado era
de un 75 % del peso original de la of-celulosa y fos
fato monoaménico.

Liemplo 8

S prepard relleno en hebra para cigarrillos

segtn se describe en el mjemplo 7, a excepcibdn de que
se us6 una solucio6n acuosa al 5 % de fosfato diaméni-
co en lugar de la soluciodn acuosa de fosfato n}onoamb-
nico. 51 peso del material degradado era de un 74 %
del peso original de la o(-celulosa y fostfato diamé-
nico.

&jemplo 9

Se preparé relleno para cigarrillos en hebra
gegln se describe en el Ejemplo 2, a excepcién de que
se us6é una soluciodn acuosa al 5,6 » de dcido sulfdri-
co en lugar de solucién acuosa de sulfamato aumdnico.
21 peso del materisl degradado era del 53 % del peso
original de la o -celulosa y dcido sulfdrico.

ujemplo 10

S prepard relleno en hebra para clgarrillos

gegln s describe en el Ljemplo 2, a excepcioén de yue

se us6 una solucidn acuosa al ¢,5 % Ge 4dcldo fosfoérico
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en lugar de una solucioén acuosa d¢ sulfameto amébnico.

En este ejemplo el tretomiento térmico se realizd a
295°C urante 4 minutos en lugar de hacerlo a 246°C
durante 2 minutos. #£1 peso del material degradado era
de un 73 % del peso original de la ¢o/~celulosa y 4ci
do fosférico.

Ljemplo 17

e sumergié 1,0 parte de pasta de o -celulosa

en hebras en una solucidn acuosa al 10,0 % de 4cido
sulfdrico y la pasta se comprimid entre rodillos para
dejar 1,0 parte de la solucién en la pasta. Se secd
la pasta 2l aire a 45 % y despuds se calentéd a 225°¢
durante 4 minutos 1o qus puso negra a la pasta. Bl pg
s0 del material degradado era de un 75 % dsl peso ori
ginal de la of-celulosa y 4cido sulférico. La lémina
de pasta negra se dejé enfriar y despuds se molid re-
duciéndola a un polvo que pascba un temiz de 120 B. 8. S.

Bjemplo 12

Se sumergid 1,0 parte ds pasta de f~celulosa

en uns solucio6n acuosa al 10,0 % de dcido sulftrico y
80 comprimid la pesta entre rodillos pars dejar 1,0
parte de la solucién en la pasta. La pasta se secé al
aire a 45°C y después se trat6 téruicamente a 225°C
durante 4 minubtos, 10 que hizo yue la pasta se torna-
ra negra. &l peso del material degradado era del 75 %
del peso originel de la o -celulosa y dcido sulftri-
cos %@ dej6 enfrisr la pasta negrs y despuds ee redu~
Jo a polvo Yue pasara por un tamiz de 120 B. 8. S.

Ejemplo 13

% prepard una pasta leminar negra termotratada
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sometiendo al tratamiento & ~celulosa con #dcido sul-
férico segln so describe en el sjemplo 11, S sumer-
gleron 20 partes de ecta pasta negra en 20 partes de
una solucién acuosa al 35 w de 4cldo nitrico = 90°
5. por espaclo de unos 30 segundos., & lavd con agua el
producto obtenido pera librarlo del éAcido nitrico ¥
86 secod a 5006‘ para obtener 15 partes de ldmina con
un color naranja-perdo sewejante al del tabzco para
clgarrillos.
10, jeumplo 14
e prepard una pasta negra lawiner terwotrato-
da somstiendo al tratamlento ©o(-celulosa con 4cido
sulfarico segln se describe en el mjemplo 1. S su-
mergieron 20 partes de esta pasta negra en 40 partes
5. de una solucioén acuosa al 15 % de peréxido de hidré-
geno durante 6 horas. E1 producto obtenido se lavéd
con agua para librarlo del perdxido de hidrbgeno y se
sechd a 40°C para obtener 16 yertes de ldminas con un
color naranja seuejante al del tabaco para cigerrillos.
20, Bjemplo 1
Se expusieron 2 la accidén de amoniaco gaseoso
a pregién atmosfdrica y tempsratura ambiente durante
60 minutos, 20 partes de una pasta laminar negra ter-
wotratada, preperada tratando of-celulosa con 4cido
25, sulftrico segln e describe en el &jemwplo 12, S eli-
min6é el exceso de amoniaco a presién reducida para ob
tener 2,4 partes de un material laminar ds pasta color
pardo oscuro.
sjeunlo 16

30. e wezcleron 19,0 partes de goma de tragacanto
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con 20,0 partes de una soluciobn acuosa al 10 % de sul-

famato aménico. La pasta htmeds resuliante se secéd al
aire a 60°C y se calent6 a 225° durante 18 minutos
para obtemsr un polvo negro que pesaba un 60 % del pe=~
80 original de la goma de tragaceanto y sulfamato ambni
co. Se azit6 el polvo negro con dcido nitrico al 35 ju
durante 3 winutos & 90°G, se filtr6, se lavd con agus
para eliminar el dcido y se sectd a 50°C para obtener
un polvo color pardo-naranja. &8 molié el polvo hasta
pasar por un tamiz 120 B. S, S.
Bjemplo 17
Ss prepararon cigarrillos segln se describe en
el Ejemplo 17 a excepcidn de que se usd goma ds alge-
rrobilla en lugar de goma de tragacanto y la duracién
el tretemiento térmico a 225°C fud de 60 minutos. &n
este ejemplo el peso del polvo negro producido ers del
70 % del peso originel de la gouma de algarrobilla ¥
sulfamato aménico.
Bjemplo 18
S prepararon cigarrillos segln se describe en
el Ejemplo 16, a excepcién de uyue se usbé goma ardbigs
en lugar de goma de tragacanto y la duracién del tra~
tomiento térmico a 225°C era de 30 minutos. Bl peso del
polvo negro producido era del 74 % del peso original de
la goma ardbiga y sulfamato amdnico.
Ejemplo 19
S prepararon cigarrillos segln se describe en
8l fjemplo 16, a excepcidén de aue se usd D-glucosa en
lugar de goma de tragacanto y la duracioén dsl trata-

miento térmico era de 12 minutos a 225°C.
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£1 peso dsl polvo originel producido era del
63 » @8l peso originel de la D-glucosa y sulfamato
améni. co.
&jenplo 20
S8 prepararon cigarrillos seglin se describe en
8l idjemplo 16, = excepcibn de qus so usd metilcelulo-
sa en lugar de gome de tragecanto y la duracién del
tratamiento térmico era de 10 minutos a 225°C. E1 pe-
g0 del polvo negro era del 63 % del peso original de
metilcelulosa y sulfamato aménico.
tijemplo 21
e prepararon cigarrillos segln se describe en
el sjemplo 16, a excepcién de que s usd aluidén de
arroz en lugar de goma de tragscanto y la duracidn del
tratamiento térmico era de 35 minutos a 225°. Bl peso
Gel polvo negro producido era del 6o ; del peso origi~-
nal del sluidén de srroz y sulfamato amomico.
Ejenplo 22
% prepararon clgarrillos segtn se describe en
el =Zjemplo 16, 2 excepcidn de yue se usé pectina en 1lu
gar de goma de tragacanto y la duracién del tratamien~
to térmico fué de 20 minutos a 225°C, 1l peso del pol-
vo negro producido era del 60 % del peso originasl de
la pectina y sulfamato aménico.
njemplo 23
% preparsron cigarrillos seglin se describe en
el sZjemplo 16, a excepcidn de que s us6 dcido algini-
¢o en lugzar de goma de tragacanto y la duracién del
tratamiento térmico fus de 23 minutos a 225°%. Bl peso

del polvo negro producido era del 60 » del peso origi-
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nal del 4cido alginico y sulfamato aménico.

&jeuplo 24

S mantuvo ldnins de celulosa por encima de la

superiicie de une solucidn de dcido clorhidrico con-
centrado en reflujo (aproximadamente 110°C) aursnte 2
horas y despuds se secod a 60°C, £1 peso del material
negro parduzco producideo era del 75 % del peso origi-
ns)l de la celulosa. Y1 material degradado se molid
reduciéndolo a un polvo que pasara por un tamiz de
120 B. S. &,
Ziemplo 25

& prepararon cigarrillos cowo eén ¢l &jemplo
11, o excepcitn do Yue se us6é wna solucioén al 10,0 ¢
de cloruro férrico en lugar de 4cido sulfarico y la
duracioén Gel tratemiento térmico a 230°C era de 20 mi
nubos. EL peso del material negro producido era de un
75 % del peso orizinsl de la o -celulosa y cloruro
férrico.

Sjemplo 26

fe prepararon cigarrillos como en el Ejemplo 11,
a excepcién de 4ue se usbd una solucién al 10 % de car-
bonato sbdico en luger de 4cido sulftrico, la duraciotn
del tratamiento térmico a 230°C era de 20 minutos y le
pasta tratada térmicamente se lavé para liberarla préc
ticamente del carbonato sédico. &1 peso del meterial
pardo oscuro producido ers de un 73 % dsl peso origi-
nal de N-wlulosa ¥ carbonato sbédico.

Ljemplo 27
% prepzraron cigarrillos cowo en 61 sjemplo

11, a excepcién d° que se usé una solucién al 7,5 % de
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hidrbxido 86dico en lugar de 4cido sulfdrico, la du~
racién del tretamiento a 230°C fud de 5 minutos y
la lawmina de pesta termotratada se lavéd para librar-
la précticaments del hidréxido sbédico. &1 peso gel
material pardo oscuro producido era del 72 ¥ del peso
original de la o ~celulosa e hidréxido s6dico.

~H O A -

Deserita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asf como 13 manera de realizarlo en la précti-
ca, debe hacerse constar que las disposiciones ante-
ri oruente indicadas, son susceptibles de modificacio-
nes de detalls en cuanto no alteren su principio fun-
dawental. También se hace constar que el invento co-
rresponde 2 una Solicitud de ¥atente presentada en
Inglaterra con fecha 19 de mayo de 1966, bajo el nt-
mero 22270/66; acosiéndose por lo tanto a los benefi-
cios yue conceden los Convenios Internacionalés en
vigor, siendo lo que constituye la esenciz del referi
do invento y por lo yue &6 solicita ratente de Inven-
eidn por 20 afios en uspalia, sobre: WpPROCLDL.IuNTO PARA
LA YRupARACION Do CARBOAIDRATO wODIFICADOW; ceracteri-
zdndose por lo siguiente:

1a,~ Wprocedimiento para la preparaclén de car-
bohidrato modificado", apropiado para mezclas para fu-
mar, caracterizado porqyus comprende el dsgradar catall
ticewente un carbohidrato, a una temperatura de 100 a
250°C aurente un perfodo de¢ 1 minuto a 4 horas, hasta
que el peso del carbohidrato degradado seo menor al
90 %, preferentemente entre un 50 y uan 75 § del peso

del carbohidrato original.
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2a,- Procedimiento segfin la reivindicacién 12,

caracterizado poriyue el catalizador de degradacion
comprende un 4cido mineral fuerte o una sal de un édci-
do mineral fuerte con una base débil.

32.- Procedimiento segln la reivindicacidn 2%,
caracterizado pordque el catalizador de degradacioén
se elige del grupo consistente en dcido sulfémico, sul
fomato aménico, dcido fosférico, fosfato diambnico, fog
fato monoaménico, 4deido sulférico, sulfato ambnico,
écido clorhidrico o cloruro férrico.

48,~ Procediniento segln la reivindicacién 12,
caracterizado pordue el catalizador de degradaciin
comprende hidréxido alcalino o una sal alcalina de un
gdcido A¢bil tal como hidréxido sbdico o carbonato sb-
dico, y el carbohidrato degradado se lava pars librar-
lo précticamente del catalizador.

58.~ Procedimiento seglin cualduisra de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque el ca-
$alizador se halla presente en una cantided comprendi-
da entre un 1y un 20 % en peso del carbohidrato.

68.~ Procedimiento segln cualduiera de lag rei~
vindicaciones anteriores, caracterizado poryus el car-
bohidrato comprende celulosa o & ~celulosa, derivado
de celulosa, mono~- o polisacdrido, almidén, alginato,
pectina o goma natural.

72 .~ Procedimiento segln la reivindicacién 02,
caracterizado porqyue el carbohidrato comprende metil-
colulosa, glucosa, goma de tragacento, gome ardbigs,
goma de algarrobills, almidén de arroz, almidén de p&
tata o almidbén de maiz.
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2.~ Pro digieﬁéo §3 Ei cualquiera de lgs rei
vindicaciones snteriores, caracterizado poryue el car-
bohidrato se mezecle 0 lupregna con una solucién 4e ca-
talizador y se seca antes de souweterlo al proceso de
degradaci dn.

0%2,- Frocediuiento segfin cualduiers de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque el car-
bohidrato degradado se trata, a elevada temperatura,
con 4dcido nitrico, perdxido de hidrdgeno o amoniaco
para alterar el color del carbohidrato degradado.

102.~ Frocediuiento segtn cualyuiers de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado poryue el car-
bohidrato degradado se trata con zmonizco pars neutre~
lizar cuelquier dcido residual presente en el mismo.

11e.~ WProcadiniento para la preparacién de
carbohidrato modificado", tal y como wueda susbancial-
mente descrito en la gf1sente nenoria.

ssta uemoria go gta de 15 hojas escritas a wd-
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