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Procedimiento de obtencidén de materiales pars fumar.

IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entldad britd-
nicsa, residente en-Imperial Chemical House, Millbank,
London, S.W.1l.,

g e v et e et e v s

Ia presente invencidn se relaciona con la pro-
duceién de wn meterial para fumar, para cigarrillos,
cigarros, pipas y similares.

Se sabe que los carbohidratos pierden peso por

calentamiento, con la formacidén de anhidromzicares
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nds simples y/o la descomposicidn campleta a pequeﬁasrmolécg
las orgdnicas tales camo acetaldehido, formaldehido, deido
férmico, metano, 6xidos de carbono, agua ¥ otros. En parti-
cular, la celulosa desprende unidades anhidro glucosa, particu
larmente levoglucosano.

La patente briténica N® 1.113.979 de la misma solici-
tante describe y reivindica un procedimiento pars la prepara-—
cidén de un carbohidrato modificado que s gproplado para mez-
clas para fumar, que comprende sameter carbohidrato a un pro-
cedimiento de degemeracidén catalizado a una temperatura de
100 g 25000, hasta que el peso del carbohidrato degensrado
es menor del 90 % ddlpeso del carbohidrato original.

La degeneracidén que se produce en un procedimiento de
esta clase es enteramente diferente del que se produce por
calentemiento de un carbohidrato en ausencia de un cataliza-
dor, y los productos de ambos procedimientos son bastante ai
ferentes.

Se hab{a considerado hasta ahora que si se calentaba
un carbohidrato por encima de 250°C, adn en presencia de wun
catalizador, la degeneracidn conducir{a por lo menos en parte
a la produccidn de molécules mds pequefias como las que se ob-
tienen en ausencia de cualquier catalizador. Sin embargo no
es asf{. Se ha comprobado que la degeneracién a anhidroazdcar
¥y unidades mds pequeﬁas, no se produce en sbsoluto en ninguna
medida significativa cuando se calienta un carbohidrato en -
presencia de un catalizador, atn a una temperatura superior a
250°¢.

En el dibujo que se acompafia, la Curva A muestra la

pérdida de peso que se puede lograr al calentar c{-celulosa

a temperaturas crecientes, y la Curva B muestra la pérdida de
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peso que se puede lograr calentando -celulosa a las mismas

temperaturas en presencia de un catalizador (sulfemato de emo-
nio, 5 % en peso). '

De gcuerdo con la presente invencién, se provee un pro
cedimiento para le produccidén de un meterial pere fumar, que
comprende sameter material de carbohidrato a una degeneracién
$érmice catalizeds a una temperaturas superior a 250°C, de pre
ferencia 250 a 300°C, hasta que el peso del residuo gélido es
50 a 90 %, y de preferencia 65 a 90 %, del peso del material
de carbohidrato original, opcionalmente blanguear el residuo,
combinarlo con un aglomerante y someterlo a manufactura de mo
do de producir un material que simula tabaco.

Cuando se opera a las temperaturas relativemente sle-
vadas que se utilizan en el presente procedimiento, resulta
cads vez més importante limitar la duracidn del calentemien~
t0 de manera que el peso del residuo no disminuya por debajo
del 50 %, y de preferencia 65 %, del peso del material de car
bohidrato original. Ia duracién del calentamiento dependers
considerablemente de la eficacia del catalizador de degenera-
cidn que se utiliza. En general, gerd necesario emplear pe-
r{odos de celentamiento solamente breves, que varfan desde
unos pocos minutos (por ejemplo aproximadsmente 5 min.,) a
250°C, hasta solamente unos pocos segundos a 300°C, TLos tiem-
pos més breves de calentamiento constituyen una ventaja técni-
ca con respecto al procedimiento de la patente britanica N
1.113.979 de la misma solicitante, puesto que permite mante-
ner mayores regimenes de produccidén de un material igualmente
satisfactorio en une operacién continua. A las temperaturas

m4s elevadas, por ejemplo por encima de 270°C, puede resultar

deseable operar en ausencia de ox{geno.
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El material de carbohidrato utilizado en el presente
procedimiento es de preferencia celuloss. Ademds de la celu-
losa misma, otros ejemplos de materisl de carbohidrato que se
puede utilizar son derivados de la celulose tales como metil
celulosa. Otros ejemplos de material de carbohidrato que se
pueden utilizar son el almidén, por ejemplo almidén de arroz,
patata ¥y maiz, alginatos, pectina, gomas naturales tales como
goma tragacento, goma ardbiga y goma de semillas de algarro-
bo y carbohidratos mds simples que incluyen monosscéridos y
disacdridos, pbr ejemplo glucosa y sacarosa.

Los catalizadores utilizados en la etape de degenera—
cidén térmica pueden ser de natursleza dcidas o bdsica, aunque
de preferencia ls primera. Catalizadores preferidos son éci_
dos fuertes, y sales de dcidos fuertes con bases débiles. Es~
tos catalizadores incluyen dcido sulfémico, dcido fosférico,
gcido sulfdrico, dcido clorhfdrico, deido percldrico, dcido
tricloracético, fosfato diaménico, fosfato monosménico, sul-
fato de amonio, cloruro férrico, cloruro de cine, cloruro es-
tédnnico, cloruro de aluminio y especislmente sulfsmato de amo
nio.

Los catalizadores bdsicos incluyen hidrdxidos slcali-
nos, por ejemplo hidrdxido de sodio y de potasio, y sales al
calinas de decidos débiles, por ejemplo, carbonatos, acetatos
¥ lactetos de sodio y potasio.

Para asegurar que no hay ung magnitud sustancial de
degeneracidn del tipo representado por la Curve A en el dibu-
jo que se acompafia, deberd convenientemente estar preéente
por lo menos 1 % en peso de catalizador, siendo la cantidad
preferida de 2,5 a 20 % en peso del meterisl de carbohidrato.

Se puede someter el material de carbohidrato al pro-
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cedimiento de ka presente invencién en cualquier forma conve
niente, por ejemplo en forma de polvo o en forma de hoja. En
lo que se refiere al procedimiento de la patente britdnica N2
1.113.979, se puede primeremente impregnar el material de car
bohidrato, en forme de hoja, con una gsolucién del catalizador
aplicada por irmersién o pulverizacién, y luego secarlo; o se
pusde mezclar material de carbohidrato en polvo con una solu-
cibén del catalizador y luego secarlo.

Al someterlo al procedimiento de la presente invencidn
el material de carbohidrato degenera hasta un material negro.
En el caso que se considerara indeseable ol color negro en
materisles para fumer, se podrd sin embargo aclarar el color
haste caestafio, asemejdndose al del tasbaco de cogarrillos, por
tratemiento con deido nitrico, amoniaco o perdxido de hidré-
geno, de preoferencia a temperatura elevada.

Se manufactura entonces el material de carbohidrato
térmicemente degenerado, opcionalmente después de aclarar su
color, de modo de darle una forma gque simula tabaco, con ayu-
da de un aglomerante. Se puede llevar a cabo esta etapa del
procedimiento mediante las tdéonicas descritas en la patente
britdnica N¢ 1.113.979. Por ejemplo, se puede desmenuzar el
materisl hasta la forma de un polvo, mezclarlo con una solu~-
cién de un sglomerante, por ejemplo un derivado de celulosa
goluble en agua, tal como metil celulosa o etil celulosa,
carboximetil celulosa o0 una sgl de la misma, almidén, algina-
to, pectina, gomas naturales tales como gome guar o goma de
semillas de algarrobo, ddndole entonces la forma de una peli-
cula y secdndolo. Tembién se puede expulsar en forma de fi-
lemento o de cinta una mezcla del material de carbohidrato

térmicamente degenerado y aglomerante., Se puede entonces cor
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tar en hebras la pelfcula, filamento o cinta, de modo de pro
ducir un material que simula tabaco. Se puede acondicionar
ventajosamente este material en una atmdésfera himeda hasta un|
contenido de humedad de 5 a 15 % en peso, de manera de hacer-
lo mds apropiado para el uso en la produceidn de cigarrillos
0 para pipas.

Los materigles pars fumar, manufacturados mediante el
procedimiento de la presente invencidn, as{ oomo los prepara-
dos mediante el procedimiento de la patente britdnica N®
1.113.979, son superiores por la calidad y gusto del humo con
respecto a los correspondientes materiales para fumar produci
dos con carbohidratos no tratados, y proporcionan un humo mds
suave y menos irritante. E1 humo que producen contiene menos
valquitrén® que el humo del tabaco. También se puede variar
mds emplismente la camposicidn de estas mezelas pera fumar,

Y por consigulente las propiedades de su humo, que las mez-
cles que contienen carbohidratos no tratados, y adn que las
mezclas que contienen solamente tebaco, Por ejemplo, median-
te la incorporacidn de aditivos suministredores de gusto y
eromatizante, se puede variar el gusto y aroma del humo de
manera de adeptarlos a una gems més smplia de preferencia del
consunidor. Se puede tembién ajuster amplismente, de acuerdo
con las preferencias, la proporcidn de nicotins que es un
constituyente deseable de las mezclas para fumar.

Se comprenderd que los materiales pars fumar de la
presente invencidn pueden comprender, ademds del oarbohidra-
to modificado, otros materiales que son constituyentes norma-
les de los materisles para fumar como por ejemplo tebaco, car
bohidrato no tratado u otro material orgdénico productor de

humo y, de acuerdo con lo que se desea, cualquier otro agente
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modificador comimmente utilizado en mezclas de esta clase.
Por ejemplo, los materiales para fumar pueden comprender ca-
talizadores sctivantes de ls incendescencla, materiales para
me jorar la coherencia de la ceniza, y colores, nicotina, srg
matizentes o medicementos. Se pueden incluir numerosos mate
riales aromatizaentes benéficos. Estos incluyen extractos
de tebaco, ésteres orgdnicos, aceites esenciales, mentol,
haba tonce o0 vanllina. Humecténtes convenientes son la gli
cerina y los glicoles, como por ejemplo glicol etilénico ¥y
glicol dietilénico, trietilénico y tetrastilénico.

Si es{ fuers conveniente, se puede incorporar tembién
materiales de carga inorgdnicos deseados a los materiales
para fumar de la presente invencidén. Es particulermente con
veniente incorporar 40 a 65 % en peso de material de carga
inorgénico a un material de esta clase, eligiéndose dicho
material de carga de tal menera que se comunica un régimen
de combustidn amceptable s le mezcla, de acuerdo con lo des-—
crito en la patente britdnice N2 1.299.296 de la misma soli-
citente. De esta manera se reduce todavis més la cantidad de
ingredientes perjudiciales del humo que llegen el fumador.
Pora esta finalidad se puede utilizar convenientemente mez-
clas de carbonato de calcio y magnesio.

Se ilustre la presente invencidn, asunque sin limitar-
la, mediante los siguientes ejemplos en los cuales las partes
son en peso.

Ejemplo 1

Se sumerge 1,0 parte de pulpa de o{=celulosa en hoja
en una solucidn acuosa sl 5 ¢ de sulfamato de amonio y se
prensa la pulpe entre rodillos de modo que quede 1 parte de.

la solucién en la pulpa. Se seca la pulpa y se la trata con
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calor durante 100 s a 270°C. Este procedimienté hace negre

a lg pulpa. El peso de materisl degenérado es 75 % del peso
original de K-celulosa y sulfemato de smonio. Con el mate-
rial degenerado se produce entonces ung peliculas y cigerri-
llos, de acuerdo con lo descrito en el ejemplo 12 de la pa-
tente britdnica N2 1.113.979.

Los humos desprendidos y los directamente inhalados,
producidos por estos cigarrilos son més suaves y menos irri-
tantes para los ojos y la gargante que los provenientes de unm
cigarrillo de tabaco comin.

Ejempleo 2

Se impregna 1,0 parte de pulpas de K-celulose con una
solucidn acuosa al 7,0 % de sulfamato de smonio y se la com-
prime de modo que quede 1 parte de la solucidn en la celulo-
sa. Se seca la celulosa a 165°C ¥y se la calients entonces
con aire a 265°C dursnte 2 min. hasta que el peso del magte-
rial es 73 % del peso originsl y el color hays cembiado g ne
gro.

- Se mezcla 26,9 partes del material negro con 6,7 par-
tes de glicerina, 9,6 partes de carboximetil celulosa sddica,
21,3 partes de carbonato de calcio y 35,5 partes de magnesits)
¥ se trate la mezclae de modo de producir una pelicula de
acuerdo-con lo descrito en el ejemplo 6 de la patente brita-
nica N 1,299.296. Se corts la pelfcula en hebres y se pro-
duce con ellas cigerrilos. Tanto el humo desprendido como el
directamente inhalado, es mds suave y menos irritante para
los ojos y la garganta que el de un cigarrilo de tabaco co-
min.

7Al pirolizar el materisl negro proveniente del proce-

so de calentamiento en una maners comin a 600°C ¥y gl barrer
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los productos de pirdlisis a un cromatogrsma de gas, 165
rendimientos de acetaldehido y acroleina, que son dos espe-
cies particularmente irritantes, son sustancialmente menores
que los rendimientos de la celulosa original. Ios rendimien—
tos comparativos, en unidades arbitrarias (alturas de las
crestas en los trazos del registrador), de acetaldehido y

acroleina, son: 7
Acebaldehido Acroleins

Celulosa nds de 250 148
Producto del Ejemplo 2 80 45

Se obtiene un material negro similar al repetir el
ejemplo 2 a 300°C durante 1 1/2 min en vez de 165°C durante
2 min.

Ejemplo 3

Se repite el procedimiento descrito en el ejemplo 2,
con la excepcién de que la solucidén acuosa contiene gcido
sulfirico. Ia temperatura del aire es 28000, el tiempo de
calentemiento es 1 1/2 min y el peso del materisl es 75 %.

Tembién en este caso, los cigerrillos resultan menos
irritantes para los ojos y la gargénta.

Rendimientos comparaetivos de acetaldehido y acroleina

son:

Acetaldshido Acroleins
Celulosa mas de 250 148
Producto del ejemplo 3 . 95 40

Ejemplo 4
Se repite el procedimiento descrito en el ejemplo 2,

con la excepcidn de que la solucidn acuosa contiene hidréxido
de sodio. Ia temperatura del aire es 275°C, el tiempo de ca-
lentamiento es 3 min y el peso del material es 80 % del peso
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original.

También en este caso los cigerrillos son menos irri-
tantes para los ojos y la garganta. 7

Los rendimientos compargtivos de acetaldehido y acro-
leina, después de pirdlisis a 60000, son:

Acetaldehido Acroleina

Celulosa nds de 250 148
Producto del ejemplo 4 ' 130 41
Ejemplo 5

Se repite el procedimiento descrito en el ejemplo 2,
con la excepcidn de que la solucién acuosa contiene 10 % de
carbonato de sodio. La temperatura del aire es 27000, el
tiempo de calentamiento es 4 min y el peso del material resi-
dual es 70 % del peso original de la celulosa.

También en este caso los cigerrillos resultan menos
irritantes pare los ojos y la garganta.

Los rendimientos comparativos de mcetsldehido y acro-

leina, después de pirdlisis a 600°C, son:

7 Acetaldehido Acroleins
Celulosg 250 148
Producto del ejemplo 5 125 40

Ejemplo 6

Se mezcla 20 partes de sacarosa con 20 pertes de solu
cién acuosa al 10 % de sulfemato de amonio. Se seca a 60°C
la pasta himeda resultante ¥ se la calients entonces con gire
a 280°C durante 5 minutos, después de lo cusl el peso del mg-
terial es 71 % del peso originagl de la sacerosa.

Se prepara cigarrilos en la maners descritas en el ejem
plo 2, que tembién en este caso resultan menos irritantes pa-

ra los ¢jos ¥y la garganta.
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tes acetaldehido y mcroleina, después de pirdlisis a 600°¢,

aons

Acetaldehido Acroleinn
Sacarosa ' mas de 250 160
Producto del ejemplo 6 110 47

Ejemplo 7
Se repite el procedimiento descrito en el ejemplo 6,

con la excepcidn de que el cerbohidrato es glucosa, ILa tem-
peratura del aire calentado es 280°C, el tiempo de calenta-
niento es 5 minutos y el peso es 73 % del peso original de
glucosa.

Los cigerrillos son menos irritantes para la nariz y

la garganta.
Los rendimientos comparatives de acetaldehido y acro-

leina, después de pirdlisis a 600°C, son:

Acetaldehido Acroleing
Glucosa mas de 250 150
Producto del ejemplo 7 100 45

Ejemplo 8
Se repite el procedimiento del ejemplo 6, con la ex—

cepcidén de que el cerbohidrato es almidén, ILa temperatura
del aire calentado es 27500, el tiempo de calentamiento es
5 minutos y el peso es 75 % del peso originsl del almidén.
Los cigarrilos resultan menos irrltantes para la na-
riz y la gargenta.
Tos rendimientos comparativos de acetaldehido y acro-

leins, después de pirdélisis a 600°C, son:
Acetaldehido Acroleina

Almidén mas de 250 155
Producto del ejemplo 8 95 40
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_ ~-NOTA-

Descrita suficientemente la naturaleze del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacer-
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuénto no alte-
ren su principio fundamental. También se hace constaer que el
invento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada en
Inglaterra, con fecha 31 de agosto de 1972, bajo el nimero
40324/72, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que cone=
ceden los Convenlos Internscionsles en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que se
solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafin, sobre:
PROCEDIMIENTO IE OBTENCION DE MATERTAIES PARA FMAR; caracte-
rizéndose por lo siguiente:

18,- Procedimiento de obtencidn de materiales para fu-
mer, caracterizado porque comprende someter materiasl de car-
bohidrato a una degeneracién térmmica catalizada a una tempe-
ratura superior a 250°C hasta que el peso del residuo sdlido
es 50 g 90 ¢ del peso del material de carbohidrato original,
aclarar opcionalmente el color del residuo, cambinarlo con
un gglomerante y manufgeturarlo de modo de producir un mate-
rial que simula tabaco.

28,- Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
ceracterizado porque se lleva a cabo la degeneracidn térmica
catalizada a una temperatura de 250 a 300°C.

38,~ Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones
1 é 2, capacterizado porque el peso del residuo sélido es 65
a 90 % del peso del carbohidrato original.

48,« Procedimiento de acuerdo con cualquiers de las

reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el mate-~
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rial de carbohidrato es celulosa.

58,~ Procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el material de

carbohidrato es almiddn.

6&,~ Procedimiento de ascuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, ceracterizado porque el catali
zador utilizado en la degeneracidn térmica es un deido fuer-
te o una sal de un dcido fuerte con una base débil.

78,- Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 6,
caracterizado porque el catalizador utilizedo es sulfamato
de emonio.

88,~ Procedimiento de acuerdo con cualguiera de las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el catall
zador estd presente en la etapa de degeneracidén térmica en
uns, cantidad comprendida entre 1 y 20 % en peso del material
de carbohidrato.

98,~ Procedimisento de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, caracterizado porque se impreg-
na p}imeramente el material de carbohidrato, en forma de ho-
ja o de polvo, con una solucidn del catalizador y se le seca.

108.~ Procedimiento de obtencidén de materiales para
fumar, tal y como queda sustancialmente descrito en la pre-
sente Memoria e ilustrado en los adjuntos dibujos.

Esta Memoria consta de 13 hojas, escritas a mdquina

por una sola cara.

Madrid 50 AgG. 1973
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED

1. GOMEZ ACEBD Y MUDEY
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