PATENTE DE INVENCION

===

Ref: ICI CASE Dt 24399-SPAIN,

(g.///ﬂmﬂz/)a @ezmu/zz%«a
sobre:

3

Procedimiento para ingorporar nicotina con un susti~

tuto del tabaco en forma de hojas.

e eres waewurenan
mommmEnes

Solicilande TMPERIAL CHIMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingle-
sa, residente en Imperial Chemical House, Millbank,
Londres, S.WFQQ, Inglaterra.

Ya 63 oonocido fabricar euatltumos del tabaco,

5. particularmente aguellos a base o derivados de carbo-
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hidratog, por ejemplo celulosa en forme de hoja que luego es
seguidamente dosﬁonuzada en una forme apropiada pﬁra"su incor
poracidén en rellenos para cigarrillos, pipas, etec. A veces
‘98 deseable incorporar nicotina l{quida o material que contie
ne nicotina con tal material de fumar y esto pusde hscerse ya
sea cuando 6l materisl estd en forma de lechads antes de su
fabricacidén en hoja o por rociado o chorreo del liquido en la
hoja. Ia incorporacién de la lechada y el secado subsiguien-
te lleva a una pérdida de nicotina y rociado o chorreo de 14~
quidos que ocontienen nicotina en la hoja secada pueds involu
orar pérdidas significativas por volatilizacion, aumentando
as{ en ambos ocasos el costo de la operacidén y creando un peli
gro de toxicidad. Una difiocultad adicional es que la exposi-
oidén sumentada al aire provocada por el rociado lleva a una
descomposioidn, Por 1o tanto ain el recubrimiento de nicoti-
na por rociado es diffcil de lograr.

; De acuerdo con la presente invencidén un método paras in
corporar niocotina oon un sustituto del tabsco en forma de ho-
ja comprende aplicar 1iquido que contiens nicotina a una su-

perficie receptiva y luego transferir dicho liquido desde la

| miema a la hojla.

Ia superficle receptiva puede convenlentemente ser del
tipo conocido en el arte de la imprenta y denominado “superfi
cies de imprenta". Puede ser por ejemplo la superficie de
un rodillo metélico pléstico que ha sido apropiadamente grabg
da, lsbrada o tratada de alguna otra manera para haocerla re-
ceptive al 1f{quido que contiene nicotina. En particular pue-

den utilizarse rodillos grabados, por ejemplo de acero inoxi-

- dable. Segin se desee la superficie receptiva puede extender

Bo a través de le superfiole exterior total del rodillo o so-
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lemente a través de una poreidn d61 miémo. En este ltimo
cago sin embargo, la poreidn :eoeptiva;generalmenta se exten~
derd uniformememte a través de la suﬁeffigie total, de manera
de que finalmente, luego de dosmenuzar la hoja la nicotina se
éisperse & través de todo el material. .

E1l 1{quido que contiene niootihﬁ puede ser nicotina pu
ra o una soluocidn de una sal de la misma, o una dispersidn de
un material due contiene nicotina., Puede ser un extracto de
plante que contiene otro material. Si se deses pueden mez-
olarse con la misma estsbilizentes y otros utiles ingredien-
tes. Es posible empléar nicotina en forma encapéulada gl se
desea. Sigulendo téonicas desarrolladas en la imprenta de 3
pel ¥y textiles puede”ser desegble espesar un podp el liquido
mediante inclusidn de un 1igante,_de'manera de ayuwdar a 1la
reoepci&n por la superficie receptiva. “Naturalmenme oualquien
ligante debe tener,deseablemente_ningdnjeteotq sustancialmen-
te adverso sobre las propiedades de fumar del substituto del
tabaoo; -Ligantes apropiados 1n§1uyen gomas naturales y éteres
de celulosa, particulapmente earboximetilcelulosa ¥y sus sales.-

Substitutos del tabaco con los cuales puede incorporar
se nicotina por el método de la presents invencidn incluyen
aquellos pasados o derivados de celulosa.

Un material de fumar en perticular scbre el cual el md
todo de la presente invanoi6n'puedé ventajosamente practiocar=
ge 88 un carbohldrato quificado tel éomo ei que se ﬁueds ha-
cer mediante el procedimiento de la pétente»briténioa
1.113.979 sometiendo carbohidré,to, particularmente oélulosa,}
e un prooedimiento de dégrada#i&n datalizada'a una temperatu-
ra de 100 a 250°C hasta que el peso.del carbohidrato degrada-

do es menor que 90 % del peso del carbohidrato original.
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'travée de oubeta de dicho liquido, y el exceso eliminarse con
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Otro maﬁerial de fumar sobre el cual el método de la
presenfe invencién puadﬁ ventajosamenxe,pracficarse es un oon
densado sélido hecho mediente condensacién catalitlcs por ba-
se o dcido de un compuesto de ls férmula 31000320320032 (1)
(o un preoursor del mismo) en donde Rr! v RZ, que.puéden ser
igusles o diferentes, representen cada uno un dtomo de hidrd-
geno, © un grupo alquilo, hidroxislquilo o formilo. Tales
condensados en forma fabricadas se describen y se feivindioan
en la sollcitud de patente britdnica 22270/69.

Otros materiales de fumar spropiados incluyen celﬁlo-
sa, éteres de celulosa, por ejemplo metileelulosa, hidroxi-
etiloelulosa, carboximetiloelulosa y partioularmente celulosa
oxidada. _ »

Tambien pueden utilizarse azucares, almidonea, algina—
tos, petinatoa, ¢ gomas naturales,

Las hojas utilizadss en la preaente invencidn pueden
contener otros ingredientes, particularmente ligantes rellena
dores inorgdnicos, humectantes, catalizadores promotores de
incandescencia, materiales colorantes o agentes de cohesién
de ceniza. _

El método de la presente invencidén pueds operarse~ de
una maners que es andloga a la téonica.operada por impresores.
Por lo tanto pera aplicacidén del 1l{iquido que-conxiene nicoti-

na una superficie de rodillo receptiva puede hscerse pasar a

un ocuchillo doctor. 7
En ls primera realizacidn ung superficie de rodillo re
ceptiva luego de la aplicaocidén de un 1liquido que contiene ni-

cotina, se pone en oontacto a presidén con la hoja, por ejempld

haoiendo pasar la hoja a través del pasaje formado por un ro-
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en contacto con la superficie de un rodillo de transferencis,

dillo en contaoto con la superfioie de rodillo receptiva a unﬁ
posicién apropiada. -
En una segunda realizaoidn una superficie receptiva,

luego de aplicaoidn de liquido que contiéne nicoting se pone

por ejémplo de gomabﬁ otro material apfopiado, la hoja luego

se pone en ocontaoto oon la superficie de rodillo de transferen

cla por'ejemplo, por conducoidn & travésvdel pasaje formado

por un rodillo en contacto con el rodillo de transferencis a
posioion apropiada. |

En los dibujos adjuntos: L

Ia figure (i) es una representscién gréfics de un apa-
reto apropiado para llevar a cabo la primera_53311Zacién,de 14
presente invenoidn. 7 | “ o | |

La figura (ii) similarmente es_uﬁa répraéentacién gré-
fica de un aparato apropiado para llevar é cabo la segunds
reslizacién de la presente invencidn.

Haclendo referencis shora a la figura (i) el nimero 1
indica una cubeta que mantiene el liquido que contiene nico-
tine. 2 ea unrrodillo impulsado que tiene una superficie ex-
terior receptiva sumergida en el liqqido en 1, ¥y 3 es una pa~
leta dootor en cbntécfo con la superficie rdpidamente después
que deja el 1fquido, 4 es un cerretel pars material de hoja 5,
¥y 6 es un carretel recolector para material luego de la incor
poracién de nicotina. 7 es un rodillo .de agarre en ¢ontacto
con el rodillo 2 para poner ei material en hoja del carretel
4 difeotamente en oontacto 6on larsuperficie que mantiens 1la
nicotina de 2. 8 es un rodillo tensor.

En la figura (i1) los nimeros 1 a 6 y 8 tienen los mig
mos significados que en la figura (i). 9 es un rodillo de
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(41), oon un rodillo de grasbado 2 que tiene una profundidsd

transferencia en contacto con la superficle que mantiene la
cotina de 2 y lleva la nicotina a través de ls superficie del
meteriel en hoja 5 & medida que pmsa & través del pasaje entr
g y el rodillo ds agerre impulsado 10C.

El método de la presente invencidn es ventejoso con re-
lacién a métodos anteriores ya conocidos, pues reduce gl min;
mo los problemes ds volatillded y estabilidad durente la apli
cacidn de nicoéina, permite utilizarriechadas de sal de nico-
tina y permite aplioar nicotina junto con ofros ingredientes,
¥y generalmente produce recubrimientqs més unifdrmgs que los
obtenibles por rociado. | _

Ia presente invencidn se iluafra mediante los sigulen—
tes ejemplos en,dondé las partes son en peso:

EJEMPLO 1

Materisl en hojes preparado como se describe en el ejem
ple 12 de la patente briténica N2 1.113.979 se impregndé con
nicotine utilizando el aparato ilustredo en la figura,(ii).
Ia oubets contenia 1000 partes de una solucidn de nicotins
acuosa que comprendfa 600 partes de nicotina y 400 partes de

agua destilada. El sistema luego se 6per6 s 4,3 metros por

minuto. Mediante este medio se incorporsron 6 partes de nico
tina con cada 94 partes de materisl en hoja.

Ia cantidad de nicotina que puede incorporerse en el
material en hoja puede variar utilizendo (a) diferentes con-
‘centraciones de soluciones de nicotina ) (b) diferentes tama-
fios de malla de los rodillos de grabado.

A cads uno indice los porcentajes en peso de nicotina
incorporada en el material en hoja de diferentes concentracilo

nes de nicotina, utilizando el sparato ilustredo en la figura
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de indentacidén de mella de 0,099 mm. ¥y gue funciona e una veld

oidad de 4,3 metros por minuto.

TABLA 1

Concentrecidén de solucidn , Porcéntaje de. nicotine in-
de nicotina % . corporada

90 | o 8,2

70 » : 5,7

60 : 5,1

50 3,8

' - EJEMPLO 2

Material en hoja preperado como sérdsacribe en el ejem
plo 12 de le petente hritdnica N® 1.113.979 se impregnd con
nicotina utilizendo el apérato 11ﬁatrg60;eh la figura (1). Ia
cubets oonténia 1000 partes de una solubién'de nicotina aouo~
sa que contenia 900 parfes de nicoting y 100 partes de agus
destilada. El sistems luego se operd & 4,3 metros por minuto.
Se incorporaron 2,6 partes de nicotina por cads 97,4 partes
de material en hoja. |

La cantided de nicotina que puede incorporarse en el
materisl en hoja pueds variar utilizando (a) diferentes con-
centraciones de soluciones de nicotine y (b) diferentes tema-
fios de mella de rodillos de grabado. '

EJEMPIO 3 (comparativo)

1.160 partes de un méter;al preparado tratandb por ca-
lor d-celulosa en presencie de sulfemeto de emonio se mezcld
con 16.160 partes de agua y se molié_gn un desintegrador. Se
agregeron a la mezcla agitada 388 bartes de glicerén seguido
por 227 partes de nicotina y 2000 partes de agus. Luego se

agregd una mezcla seoa que consistia en 708 partes de carbong

to de calclo, 216 partes de bentonita y 21 partes de sulfato
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corporada en el material en hoja utilizando diferentes tamge

de amonio, seguido por 517'paftes de carboximetilcelulosa de
godio y 1.230 partes de magnesita y la lechada resultante se
eglté durante por lo menos uns hora. La lechads luego se fun
a1 en una cinta de acero inoxidable sin fin con uns tempera~
turs dé gobrecinta de 110°C ¥y unsg velocided de la cinta de
2,74'metros por minuto. El materisl en hoja producido por ess
te método tenfa un peso en base seca de 48-52 s/haﬁ
La hoja contenfa 181,6 partes de nicotina, por lo tan
to se perdieron 45,4 partes de nicotins durante las etapas
de fundicién y secado. Utilizando una. temperatura de recubri
miento con rodillo, como ae‘dstalla en los ejemplos 1 y 2, no
tuvo luger ningung pérdida mensursble de nicotina. ’ |
| BJEMPLO S
. Material en hoja preparsdo de acuerdo al'ejemplo 12 de

lg patente bfiténica K2 1.113.979 se 1mpregn6_con nigotine

utilizendo el aparato ilustredo en la figura (1i). ILa cubeta|

contenf{a 1000 partes de una solucidén de nicotina aouosa gque
comprendfa 900 partes de nicotina y 100 partes de sgua desti-
lgda. El sistema luego se operd a 4,3 metros por minuto.
| La cantidad de nicoting que puede incorporarse en 1la
hoja puede variarse utilizando diferentes temefios de malla de
rodilloe de grabado.

Lg tabla 2 indica el pércentajé en peso de nicotine in

fos de malla de rodillos de grabedo y diferentes concentracig

nes de nicotinsa.
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TABLA P

Concentracidn de Profundidad de In-. Porcentaje de nmicg
;z;g?ion de nioco dentacigg)de malla , tina incorporada
90 : 0,099 8,2
90 0,041 . - 2,6
70 0,009 5,7
70 o 0,047 | 1,9
50 0,009 . | 3,8
50 ' 0,047 . 1,3
30 : 0,099 - 2,4
30 _ 0,047 0,1

EJENPLO 5

Meterial. en hoja como se describe en el ejemplo 12 de
la patente briténica N® 1.113.979 se 1m§regn6 con nicotina |
utilizando el aparato descrito en la figure (4i). ILa ocubeta
contenfa 1000 partes de uns solugiéﬁ de nicotina scuose con
carboximetlilecelulosa de sodlo como aéente gspesante compren-
diendo 286 partes de nicotina, 57 partes de carboximetilcelu-
losa de sodio y 657 partes de egua destilada. El sistema lue
g0 se operd a 17,3 metros por minuto;.;Se incorporaron 4,2
pertes de nicotina con cade 95,8 pertes de meterial en hoja.

Une prueba comparativa en donde la solucidn de nicoti-
ne no ocontenis ningin sgente eapesanté,reéult6 en la adicidn
de 2,1 partes de nicotina por'cada'97,9 partes de material en
hoja. ‘__-

Lg cantidgd de material que puédé incorporarse en el
materisl en hoja puede'asi variar aumentando la viacosldagd de
la solucidén de nicotina, como asi'también‘variando la concen-

tracién de nicbtina y utilizando difersntes tamafios de malla
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de rodillos de grabado. ,
. EJEMPLO 6
“Material en hoja como se describe en el ejemplo'12'de
la patente britdnica N? 1.113.979 se impregné con nicotina
wtilizando el aparato ilustrado en la figura (ii). . Ia cubeta

conten{s 1000 partes de unas solucidn de nicotins acuosa combi
neda como la sal de dcido ldctico. Is solucidn comprendis 409
partes de nicotine, 265 partes de deido léctioo.y 256 pertes
de sgua destiladas. E1 sistems se operd a 18,3 metros por mi=
nuto. Se incorporaron 3,2 partes de nicotina por cada 96,8 -
partes de material en hoja. ._
EJENPIO T 7
. Material en hoja preparado como se describe en pi ejem
plo 12 de la patente briténicaVN?'1.113¢979 ée iﬁpregné.con unb
extracto de tabaco rico en nicotina utiiiZando el aparato ilus
tredo en la figurs (1i). la cubeta céntpnia 1000 partes de
una solucidén acuosa de un extracto de tabaco que comprendia
500 partes ae extracto de tabaco y 500 partes de agus destila-—
da. El sistema luego se operd a 4,3 metros por minuto. Me=-
diante este medio se incorporsron 4 partes de extracto con ca-
aa 96 partes de material en hoja, segin se mide por el conteni
do de ﬁiootina de extracto y hoja. | ' 7
Los ejemplos precedentes ilusfran todos le presepte in-
vencidn utilizaendo maeterial en hoja que cbntiene carbohidrato
ﬁddifieado hecho por el procedimiento de la patente briténica
Ne 1.113.979, es decir, sometiendo carbohidrato a un procedi-
miento de degradacidn catalitica a 100-250°C hasta que el peso
del carbohidrato degradado es menor que 90 % del peso del car-

bohidrato original. ILa presente invgncién, gin embergo, no es

t4d limitada al uso de este tipo de material en hoja y serd evi
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dente que pueden utilizarse de méneré'idéntica ofros substitu~-
tos del.tabaco en forma de hoja,lsi bien'néfﬁralmenfe la can-
tidad de nicotina incorporads dependers de las ceracter{sticas
fisicas de la Hoja,'en particular su absorbencia.

Substitutos del tabaco qnfparticular que pueden utili-
zerse en lugar del carbohidrato modifiéado en los ejemplos
precedentes son O{-celulosa, éteres-de celulosa, por ejémplo
metilcelulosa, hidroxietilcelulosa, carboximetilcelulosa, ce=
lulose oxideda © dn azdcar, almidén; alginato, pectinato o go
ma natural, ' |

~NOT A~

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ como la manera'de realizarlo_eh.la_préética, debe hacerse
constar que las disposicipnes anteribfﬂente indicadas, son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuapto,no alte~
ren su principio fundamental. También se hace constar que el
invento oofresponde e una Solicitu& de Patente, presentadas en
Inglatarfa, con féoha‘19 de octubiérde 1971, bajo el nvmero
48571/71, acogiéndose por lo tanfo a los beneficios que con-
ceden los Con&enios Internacionales en vigor, siendo lo que
conatituye la esencia del referido invento y por lo que se sg
licits Patente de Invencidén por 20 afios eanspaﬁa, sobre: PRO
CEDIMIENTO PARA INCORPORAR NICOTINA CON UN SUSTITUTO DEL TABA
CO EN FORMA DE HOJAS; caraCterizéndosé por lo siguienteé

18.~ Procedimiento para ihcorpérar nicotina con'un sug
tifuto del tabaco en forma de hojas, oaracterizado'porque com
prende aplicar un liquido que contiene nicotina a una super-
ficie receptiva ¥y luego transférir-diého liquido deade ia mis

ma a la hoja.

L

28 .- Procedimiento segin la reivindiocacidn 1%, caracte-
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rizado porque la superficierpeoéptiva es el total o parte de
la superficie exterior de un rodillo.
38,.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 12 6 29,

caracterizado porgue el l{quido que contisne nicotina se es—

'pesa mediante la inclusidén de un ligente.

4% .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 38, caracte
riéado porque el ligante es una sustancia que no tiene un
efecto sustanoislmente adverso sobre las propledades de fumar
del sustituto del tabaco. |

58,- Procedimiento segin la reivindicacidn 3%, caracts
rizado porque el ligante es carboximetilcelulosas o una sal de
la misma. -

68.~ Procedimiento segin cuslquiera de 1las reivindica-
clones anteriores, caracterizado porqué el sustiﬁﬁto del tabg
co eatd basado on, o derivado de, ce¥uiosa. '

' '75.- Procédimiento segin cuaiqgiera de lés reivindica;
clones gpfer;ores, céraoterizado porque el materigl de fumar
cbmprende un oarbohidratb nodificado como el gque pueds produ-
cirse sémetiando carbohidrato a un procedimiento de degrada-

cién catalizada a una temperatura de 100 a 250°C hasta que el

' peso del carbohidrato degradado es menor que 90 % del peso

del carbohidrato original.

89.- Procedimiento segin la reivindicacidén 78, caracte

rizado porque el materisl de fumar es un cerbohidrato modifi-

ocado como el que puede producirse de dicha manera a partir de
celulosa.

98,~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-
clones 1% a 6%, caracterizado porque el material de fumar com
prende un condensado s8élido producido por condensaciéﬁ catall

zada por base o doido de un compuesto de la férmula
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R1000H20HQCOR2 (1) (o un precursor del mismo) en donde R! Y
R2 que pueden ser igualeé o diferentes, representan cada uno
un dtomo de hidrdgenc o un grupo alquilo, hidroxialquilo o
formilo. ' '

108 ,~ Procedimiento segin chalquieré de las reivindioca-
ciones anteriores, caracterizado porque la hoja taﬁbién con-
tiene wn ligante. ’

118, Procedimiento segin cuslquiera de las reivindica+
clones anteriores, caracterizado pdfque una superficie de ro-
dillo receptiva, después de la aplicacidén del 1liquido que con
tiene nicotina, se pone en contacto a presién con la hoja.

_ 128,~ Procedimiento segén cuglquiéra de las reivindica
ciones 1% a 102, caracterizado po#querla superficis recepti~
va, despuds de la aplicacidn ﬁel liiuido que'eontiene nicoti-
ngs, se pone en contacto con le superficie de un rodillo de
transferencia y la hoja se pone luegb en céntaoto con la su-
perficie del rodillo de transferencila.

132,~ Procedimiento para incorporar nicotina con un
sustituto del tabaco en forma de hojas, tal y como gqueda sus-
tancialmente descrito en la presente Mémoria’e'ilustrado en
los adjuntos dibudos. 7

Esta Memoria consta de 13 héjas, escritas a miquina
por una sola cara.

Madrid
- 19 0CT, 1972
IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED
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