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La presentc invencidn se refiere a un método par%
nanufacturar acetato de celulosa espunoso y al producto
asi obtenido. lide especificemente el invento se dirige a
un procedimiento de extrusidn de una mase fundida para pro
ducir acetato de celulosa espumoso, con una estructura de
células gbiertas, que puede utilizarse particularmente comd
elemento filtrador para un gerosol, como, por ejemplo, el
humo del tabaco. |

Ya se conocen los filtros para cigarrillos de
acetato de celuloss espumoso, déndose a conocer estos fil-
tros en la Patente norteamericana No. 3.5%4.803. Las esou~
mas de acetato de celulosa, segin esta patente, se preparaT
disolviendo un gas inerte, bajo presidn, en un prepsrado o
fdope" madurado de acetato de celulosa en su punto ée pre~
cipitacidén incipiente, para luego precipitar el ecetato de
celulosa, en tanto que se reduce la presidn sobre el "doge!
a fin de producir una espuma s6lida y en seguida lavar ls
espuma pars purgar la espuma de dcido acético residual y
las sales. & fin de obtener un producto asceptable, es esen
cigl gque se'laven las sgles hidrosolubles y el &cido ecéti-
co de la espuma sblida y, por lo tanto, deben tener todas
las dreas de la estructurs espumosa ung exposicidn méxima
a la operacidén de lavado. Este procedimiento da origen a
un producto que tiene un area permesble al agua sobre la
periferis de la varilla espumosa y tembién resulta en un
producto con una estructura celular desprovista de elemen~
tos de tipo fibra, con una densidsd promedio de gproximeda-
nente 0,13 gramos por centimetro cibico.

Se conocen ya las- estructuras de poliolefines coi

células sbiertas y que cuentan con una piel periférica. Es-
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~tas estructuras se han revelado en las patentes nortesmeri-
canas Nos. 3.939.849 y 4.054.550. La estructura poliolefi-
nice de células abiertas se caracteriza asimismo como una
estructura reticular en que las células individuales son
cubiertes, en formas de puente, por elementos de tipo fibra
Las espumias de poliolefina, cuando se utilizen en gplice~
clones para filtros de cigarrillos, funcionan a través de
su filtracidn fisica exclusivemente. Fn otras palsbras,
ellas atrapan 1§ nateria arrastrada por el humo por ia via
mecénica. Una razdén principal de la aceptacién universal
de £iltros paras cigarrillos hechos de acetato de celuloca
redica en la aceptabilidad por parte de los consumidores
del sabor o gusto impartido a la corriente del humo dzl tg
baco y tembién en la cepacldad de secuestrar quimicamente
los constituyentes del vapor de humo y & la vez atraper
mecénicemente lg materia arrastrads por el humo, por ejem-
plo las substanciaes de aglquitrén. Més especificemente, se
sefiala que los filtros de acetato de celulosa exhiben ung
selectivided mucho mgyor pare separer el fenol y otros
compuestos fendlicos simples del humo del cigarrillo que
los filtros que se hacen de poliolefinas. Ademds, se aumen-
ta la cepacidad de los filtros de acetato de celulosa para
la separacidén de fenol mediente la presencia de éster de

éter o simples plestificantes de tipo éster. Por otra parte

lulosa, de tipo comercial, constituyen filtros de alta den-
sided (de 0,14 a 0,15 gramos por centimetro cibico), prepa-
rados de estopa de acetato de celulosa. La fabricacidn de

verillas de filtros a partir de estopa es un procedimiento

costogo que implica la febricacién de la estopa, la apertu-

los filtros para cigerrillos que se hacen de acetato de ce-
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—-ra del haz de la estopa, una eplicacidén tépica, bajo gran

-precisién, del plaestificante, convertir el haz de estopa

tar la varilla en tramos adecuados. Ademds de la compleji-
dad obvia de la estopa para t0do el proceso menufzcturero
de la varilla filtradora para cigarrillos, cuando envejece

esta varilla, la aplicacidén t6pica del plestificante puede

clones subsiguientes en ls capacidad del plastificente pars
separer el fenol del humo de tabsaco.

Por consiguiente, es un objeto de la presente in-

moso, de tipo plastificado, en una estructura de célulsas
abieftas y de baje densidzd, en las cuales se cubran cazndo
menos slgunzss de las células individuales, a modo de puen—
te, por los elementos de tipo fibra.

Bs ain otro objeto de la presente invencién sumi
nistrar un procedimiento pars preparar una varilla de mate-
rial espuma & base de acetato de celulosa plastificado, de
estructura celular abierta y baja densidad, eh la cuel las_
célules individuales queden cubiertas, a modo de puentes,
por elementos de tipo fibra.

Estos y otros objetos de la presente invencidn se
harén mds aparentes en el transcurso del siguiente texto
descripfivo. A

En conformidad con la presente invencion, se ha
descubierto shora que es posible obtener un filitro mejorado
pera cigaerrillos de acetato de celulosa espumoso, con célu-
les gbiertes y de densided baja, mediante un procedimiento

que consiste en extruir una masa fundida a través de un ex-

ablerto en una varilla, envolver y encolar la verilla y co;;

provocar una migracidn interna del plastificante, con varig

vencidn proporcionar verillas de acetato de celulosa espu- |
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-trusor equipado con un troquel eliptico o circular, hasta
dentro de una gtmbésfers de temperatura scondicionzda, cons-
tando esta mesa fundids de una mezcle compuesta por acetatd
de celulosa, plastificante, egente de soplado y agente nu-
cleante. Se hs encontrado gque le presencia de un plastifi-~
cente disminuye la temperaturas de transicién a vidrio del
aceteto de celulosa y hace posible la extrusién en masa
fundida de un acetato de celulosa espumogo sin sufrir une
degradacidn térmica inconveniente del polimero. De prafe-
rencia, el extrusor es un extrusor de tornillo.

EL procedimiento debe llevarse a cabo en forua
tal que el gas del agente de soplado no pueda escapar. es
decir gue no pueda slejarse en una direccidén de desalcia-
mienio de la direccidn extrusors. Si se permite que el =mgen
te de soplado escape de esta manera, el procedimiento se
torna diffcil de controlar y as{ se producen densidades li-
neales y a granel no uniformes, dentro del producto final.
El escape del agente de soplado se impide mediente un gra-
diente de presidén en que la presidén corriente arriba de la
compuerta para la inyeccidén del agente de soplado es mayor
que la presidn corriente abajo de esta compuerte pera in~-
yectar el sgente de soplado. Preferiblemente el gradiente
de presidn se logrs mediaznte una cortins que es generada
por llenar el cilindro del extrusor con acetato de celulo-
sa derretido o bien a través de un dispositivo mecdnico de
cortina que forme una porcidén de un extrusor de tornillo.
Por consiguiente, el procedimiento requiere que se aggregue
sgente soplador corriente abajo de esta cortina. Por lo
tanto, puede dividirse el procedimienxo de extrusién en

sels gonas, menteniéndose cada zong dentro de un margen
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L.preciso de temperaturas. Hay que tener presente que les gzo-
nas indicadas como las zonas dos, tres y cuatro se encuen~
tran dentro del extrusor de tornillo.

Lo primers zona puede clasificarse como una gzons
alimentadora de polimero, en la cual el copo de acetato de
' celulosa se mantiene a una temperatura de —-20 hasta 1002G,
pare impedir la sglomeracidén durente la carga del copo en
un extrusor.

La segunda zona, que se encuentra dentro del ex-
trusor, es ung zona de masa fundida polimérice a base ds
acetato de celulosa, gue se mantiene g una temperatura Se
entrada no menor de 1009C y a una temperatura de sélida no
mzyor de 2409C.

Lg tercera zona, que se encuentras dentro del ex-~
trusor, es una zona de slto grado de cizallemiento y vre-
sién elevada, la cual se mentiene g temperaturas por ercimg
de la temperaturas de transicién g vidrio-hule del acetato
de celulosa. La tercera zons estd provista con un disposi-
tivo de restriceidn o sea con una cortina pare impedir que
el gas vaya desalojandose desde lg direccidn extrusora. La
tercera zona es igualmente la regidén en que se agrega el
agente soplador, corriente abajo del, dispositivo de corting

La cuarta zona, que se encuentra dentro del ex-
trusor, es una zona mezcladorz que se mantiene a una tempe-|
reture menor que la zona tres.

Le quinta zona es la zona del troquel de extru—
sién, que se mantiene a temperaturss en el margeﬁ de 180 &

2702C,

La sexta zona es una zona gcondicionadora que se

mentiene a una temperatura desde 459C hasta dentro de 52C
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-de la temperatura de transicién a vidrio-hule del extruda~
t0 mediesnte la cual se conirola el escape del agente sople-
dor y se logra una formacidn adecuada de la piel sobre la
varillas y se reduce a lg vez el gplastamiento de la estrucH
ture de la espuma.

/ Ia varilla, después de pasar a través de un gebid
nete acorndicionador, se deja pasar a través de un disposi-
tivo configurador de varilla, menteniéndose la verilla bhajd
suficiente tensién para inhibir el combeo o hundimierio de
la varilla, en ‘tanto que la varillas es halada a través del
dispositivo configurador de varilla. Se logra el tensaio
mediente un elemento de traccidn de la varilla. Dispositi-
vos pare halar la varilla y que son Utiles para utilizzrse
en combinacidn con el presente invento, se han revelsdo en
la patente nortesmericena No. 3.813.200. La varilla Luego
se corta segin el tramo deseado de la varille del. filtre,
se corten despuds las varilles segin el largo deseado de
le punta y se unen a los cigarrillos pegando con cols papsl
pars embocadurs slrededor de la punta y galrededor de la co-
lumng de tabaco del cigarrillo. Las puntas estan constitui-
das por cilindros rigidos, plastificados virtualmente de
modo uniforme y dimensionslmente estables, con ung piel
virtuaelmente impermeable al agua y una densidad substanciel
mente uniforme en seccidn transversal. Ia varilla para el
filtro de acetato de celulosa espumoso, de tipo plastifica-
do y de células abiertas, puede estar caracterizeda por es-
tar fundamentalmente plastificeda, de modo homogéneo, con
una densidad menor 0,12 gremos por centimetro cibico, una
baja de presidn de 20 a 200.mm de agua y una durezs, entes

y después de fumar, cuando menos del 20 por clento para uneg
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~varilla que tiene wn largo de 20 mm y wna circunferencia
de 24,8 mm, con ung estructura celular reticulada, en la
cual cuando menos algunas de las célules individuales con-
tienen miembros de tipo filementoso y de puenteo, y prefe-~
riblemente con una estructura de la plel de la varilla que
es substencialmente impermeable al agua. Le distribucidn
virtualmente homogénea del plastificente inhibe la migre-
cién del plastificante, la cual, segin se sabe, da origen
a una variscién en la eficiencia para seperar el fenol. El
filtro de la presente invencidn, que cuenta con un plasti-
ficante distribuido homogéneamente, es, por lo tanto, vir-
tualmente constante en cusnto & la separecidén de fenol.

El término de "acetato de celulosa’, segln ge uti
liza en el presente texto, tiene por objeto definir un
éster preparado de pulpa de meders de grado de acetilzcidn
con mas de 90 por ciento en peso de alfacelulosa, en donds
el grado de esterificacidn, segin se expresa por el valor
de acetilo, es de un 55,0 por ciento, como gcido acético
combinzgdo. El acetato de celulosa totalmente acetilado con-
tiene un 44,8 por ciento de acetilo combinsdo o 62,5 por
ciento como gcido mcético combinedo. Luego se hidroliza el
triacetato de celulosa para dar origén a un acetato de ce-
lulosa que contiene alrededor de 39,42 por ciento de aceti-
lo combinado o 55,0 por ciento + & - 0,35 por ciento como
dcido ecético combinado.

Preferiblemente, el copo de acetato de celulosa,
de acuerdo con la presente invencidn, tiene una desviacidn
esténdar en la viscosidad, en soluciones al 6 por ciento,
de menos de 8 centipoises, aproximademente. La viscosidad

de una solucién gl 6 por ciento del copo de acetato de ce-
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—lulosa se mide cronometrando el flujo a través de un visco
simetro calibrado de una soluecidn que contiene alrededor
de 6 por clento en peso de acetato de celulosa en un sol-
vente, que conste preferiblemente de 95/5 por ciento en pe
so de acetona/sgua. De preferencia también el copo tiene
une desviacidén esténdar en el grado de esterificacidn, ex-
presada como &cido graso ipferior combinado, menor de 0,20
por ciento, preferiblemente menor de 0,15 por ciento apro-~
ximadamente.

1l contenido de sulfato fijedo del acetato ds ce-
lulosa debe controlarse en un valor minimo por el efecthc
de estos sulfstos sovre la estabilidad térmica y les viscoT
sidaedes a temperature eleveda. La determinacidén del sulfa-
t0 se efectla a partir de una muestra tratada con 4cido
clorhidrico caliente, al 0,0% por ciento en peso, en w»
autoclave de vapor, g fin de separar los grupos de sulfato
unldos. Estos, conjuntamente con les seles solubles de sul
fato, se séparan por lixiviacidén y se determina gravimétri
cemente, después de precipitar con el cloruro de bario.

Los resultados se reportan como un porcentaje de sulfato,
SO4, en peso. Preferiblemente el contenido de sulfato fija-
do del copo de acetato de celulosa aqul empleado debe ser
menor de 0,003 por ciento en peso.

Se puede obtener una comprensidén mayor del inven-
to tomando nota del siguiente texto y estudiando los dibu-
Jos, en los cusles:

la Figura 1 es un diegrama de flujo del procedi-
niento pars produclr el elemento de filtro de la presente
invencidn;

la Figura 2 es una vista esquemdtica de un tipo
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. de extrusor de tornillo, Util para emplearse en la presen

te invencidn; _

la Figura 3 es una vista esquemitica de otro
tipo de extrusor de tornillo, Util para emplearse en la
presente invencidn;

la Figura 4 es una grafica donde se ha proyec-
tado la presién contra el largo de tornillo de un extrusoq
de doble tornillo, eficaz para emplearse en la presente
invencidn;

la Figura 5 es una vista proyectada del elemen
to de filtro preparado seglin el Ejemplo 1 de la presente
invencidn;

la Figura 6 es una vista proyectada de un ele-
mento de filtro de acetato de celulosa correspondiente a
la técnica anterior;

la Figura 7 es una vista en corte transversal
de una varilla de filtro de acetato de celulosa segin. 1la
técnica anterior;

la Figura 8 es una vista en corte transversal
de la varilla de filtro de acetato de celulosa, preparada‘
en conformidad con el Ejemplo 1 de la presente inven-
cidn; '

la Figura 9 es una vista de la piel de una
varilla de filtro de acetato de celulosa de la técnica
anterior;

la Figura 10 es una vista de la piel de una
varilla de. filtro de acetato de celulosa, de acuerdo con
la técnica anterior;

la Figura 11 es una vista de la piel de la va

rilla de filtro de acetato de celulosa, preparada de
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| acuerdo con el Ejemplo 1l de la presente invencién;

la Figura 12 es una vista de la piel de la
varilla de filtro de acetato de celulosa, preparada se-

gin el Ejemplo 1 de la presente invencidn.

En la Figura 1
= Copo de éster de celulosa.

= Agente nucleante.

®

.Plastificante,

= Mezclador de volteo "V Shell"
Tamiz.

= Extrusor.

= Agente de soplado.

= Boquilla del extrusor.

W 00 3 00w F oW N
4

= Cabina de acondicionamiento.

)
(o}
L}

Tubo de encolado.

[
=~
L}

Extractor.

12 = Cortador de varilla.
En la Figura 2

13 = Inyeccibn de agente de soplado.
14 = Volatiles.
15 = Tolva de alimentacién.

16 = Material extruido.
En la Figura 3

17 y 18 = Inyeccibén de agente de soplado.
19 = Dispositivo de cortina.

20 = Volétiles.

!
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- 21

-puede secar el copo de acetato de celulosa antes de mezclat,

[

Tolva de alimentacidn.

22

Materigl extruido.

En le Figura 4

23 = Presién manométrica.
24 = Longitud del extrusor.
! 25 = Extrusién.
26 = Inyeccidn del egente de soplado.
27 = Ventilacidn de volédtiles.
28 = Alimentacidn,

Hecilendo ghors referencis s la Figura 1 de log
dibujos, un copo de acetato de celulosa, con 10 g 26 por
ciento en peso de un plastificente basado en el peSO ds
le composicidn total y desde 0,5 a 15 por ciento en gpeso
de un agente nucleente, basado en el peso de la composicidy
total, ze cargan en un mezclador de volteo, se mezclu 2l
material y 1ueg6 se seca hasta lograr un confenido hﬁmedo

menor de 0,5 por clento de Hy0. Por otre parte, tembién se

¥y el secado, en cuglquier caso, puede llevarse a cabo a

fin de impedir que la humedad cause una aglomeracidén. El
plastificante es de tipo no téxico, de sabor compatidble y
térmicamente estable, con wn punto de ebullicidén no menor
de 1802C, que se selecciona del grupo compuesto por éstered
de fcidos dibésicos saturados, ésteres de alcoholes poli-
hidricos saturados, ésteres de Acidos grasos y resinas de
sulfonamida y més especificamente un plastificante selec-
cionado del grupo compuesto por el dietil-adipato, dicapril
-gdipato, dimetoxietil-adipato, dietoxietilo dimetoxietoxid

-adipato, trietil-citrato, tris-n-butil-citrato, acetil-tri
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~etil-citrato, glicerol-monoacetato, glicerol-ilacetato, gli
cerol-triacetato, (etoxicarbonil)-metil-metil-ftalato,
bis(2-metoxietil )-ftalato, dietilen-glicol-diacetato,
trletilen~-glicol-diacetato, glicerol-triisopropionato,
etilen-glicol-dipropionato, dietilen-glicol-dipropionsto,
dimetil~sebacato, dietil-succinato, dibutil-tartrato, poli+
éster de glicol de propilen-isoftélico asi como los zlico-
les de poliglquileno. E1l plastificante preferido es un
plastificante seleccionado del grupo compuesto por el gli-
cerol—triacetaéo, el trietilen-glicol-diacetato y sus mez-
¢las. El glicerol-triacetato y el trietilen-glicol-diacectar
to también pueden utilizarse como plastificgntes en cembi-
naciﬁn con varias cantidades de glicol de polietilenu.

Adecuedos ggentes nucleantes son preferiblensrte
meterisles inorgdnicos con una eleveda zona superficial.
preferitlemente de 0,28 metros cuadrados por gramo O mas y
que producen mis células en la espuma de lo que se produ-
cirian en su ausencia.

El agente nucleante es preferiblemente un sgente
nucleante selecclionado del grupo compuesto por materiales

de tamices molecularés, diéxido de titanio, perlita, tierrg

| de infusorios, piedra caliza y talco. Sin embargo, debe
entenderse que también es posible utilizar otros agentes
nucleantes inorgdnicos, de tamafio de particulas uniforne,
no téxicos y térmicamente estables, siempre y cuando estos
agentes nucleantes no impartan un color inconveniente al
extrudato. Después de mezclar y secar, se separa la meszcla
de este aparato volcador y se tamiza preferiblemente para
eliminar las particulas de tamafio excesivo y obtener un

polvo de moldeo satisfactorio.
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— A continuacidn se carga el polvo de moldeo, con
una tasa constante, a wn extrusor que tiene preferiblemen~
te las siguientes caracteristicas: un buen transporte con
una distribucidn estrecha de tiempo de residencia, es de-
cir un retromezclado minimo; un control de temperatura en
zonas miltiples con un buen control de temperatura de trang
ferencis térmica para el calentamiento y el enfrismiento y
una buena mezcla de los componentes, especialmente Qel ugen
te de soplado, con una formacidn minima de calor; un tiempﬁ

de residencia, después del tormillo, minimo, asi como wn

| flujo laminer minimo, después del tornillo, a fin de iugpe~

dir le degradacidn de las capas de pared. Preferiblemente
las revoluciones por minuto del tornillo se controlen para
proporcionar un tiempo de residencia minimo, con mna degzra-
dacidén ninima de cizallamiento. Preferiblemente también es-
- t4 dividido el extrusor en una pluralidad de zonas de coa-
trol de temperatura, y la primera zona es la tolva donde
las temperaturas se controlan en el margen de 20 g 100 gra-
dos centigrados, para impedir lz aglomeracidén del copo de
acetato de celulosa. La segunda zona de control de la tempsg
raturs es la zona de fusién donde se mentienen las tempera-
turas dentro del margen de 100 g 2402C, y preferiblemente
de 150 a 2008C. En esta segunda zona, se debe utilizar una
compuerta de ventilacidn pare permitir que el agua y el
aire arrastrado'esoapen a la atmdsfera. En la tercera zona,
se mantiene la temperatura del material presente en el ex—
-frusor por encima de la temperaturs de transicidén g vidrio-
~hule. El1 agente de soplado, en cantidedes de 2 a % por
ciento en peso, basado en el peso de la composiceidn total,

se inyecta en la tercera gona, en tanto que se controlan
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-las temperaturas dentro del margen de 200 a 7002C, y prefe
riblemente entre 240 y 2502C. El acetato de celulosa fundi
do, que contiene al agente de soplado, luego se pasa g tra-
vés de uns cuarta zona que es una gonag mezcladora que se
mantiene a una temperatura menor que la zona 32, El ggente
soplador, que se inyecta en la tercera zona, es cuando me-
nos un solvente parcigl pars el acetato de celulosa y se
selecclons del grupo compuesto por cetonas, ésteres y olcot
les monohidricos gue cuentan con puntos de ebullicidn xo
superiores a 15690. De preferencis se selecciona el agunte
goplador del grupo que consta de acetona, acetato de meti-
lo, acetato de etilo, metanol, etanol, propanol y aguz.

Se puede obtener una comprensidén mejor de la fun
cién'del extrusor de tornillo, considerando las Figuras 2,
3y 4 de los dibujos.

Lg Figura 2 es una ilustracidén esquemdtica de un

se en combinacidén con la presente invencidén. En cualquier
operacidén de extrusibén con tornillo, se convierite en mate-
rial moldesble un sélido, tomando como base la energia
friccional y la energia térmice externa. Se transporta el
material a través del aparato y se somete a cizallamiento,
mgnteniéndose la temperatura correcta de carga. En el pro-
cedimiento de la presente invencidén igualmente es necesaric
retirar vo;éxilés, egregar un agente soplador y generar su
ficiente presidén para forzar la masa fﬁndida g través de un
troquel eliptico o circular.

Tal y como se puede apreciar en le Figura 2 de
los dibujos, el extrusor de un solo tornillo, ilustrado

esquematicamente, el cual no estd dibujado a escala, tiene

arreglo extrusor de un solo tornillo, adecuado para empleax

o
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-diferentes profundidades de tornillo, las profundidades de
tornillo incrementadas, que son sparentes ean la regidn de
la tolva de alimentacidn, la compuerta ventiladora de volds
tiles y la compuerta de inyeccién del asgente soplador para
reducir el volumen total del tornillo en estos pumtos en

particular y aliviar correspondientemente la presidn en tat
les lugares. Hay que apreciar que también puede lograrse

una baja en el volumen y una reduccldn correspondienie en
le presidn, varisndo mds bien el paso del tornillo y nc

tento su profundidad. Igualmente, hay que notar en la Tiguq

ra 2 de los dibujos que cualquier centidad de humedad exrra

In.

trads o materizl vol&til presente en la mezcla alimenbada -
de la tulva de alimentacidén hasta dentro del extrusor de

tornillo, se reduce virtualmente en la compuerta ventilado-

Es esencial en el extrusor de un solo tornillo,
utilizado en la presente invencidn, que el perfil de la
presidn por la extensién longitudinagl del tornillo dnico
sea tal que se impida que cualquier agente soplador vaya
ascendiendo y saliendo a través de la compueria ventiladors
para volétiles. Para los fines de la presente invencidn,
es preferido que se utilice un extrusor de doble tornillo
para lograr uns mejor transferencia térmica, una mejor mez-
cla de cizallamiento y tembién un mejor control de perfil
de presidén a la vez que un control mejoredo de la distribud
cidén en tiempos de residencia.

Ung ilustracidn esquematica de un arreglo de ex-
trusor de doble fornillo, adecusdo para emplearse en combi
nacién con el presente invento, se aprecia en la Figura 3

de los dibujos. En tanto que para mayor facilidad ilustra-
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—tive se ha mostrado en la Figura 3 de los dibujos un éolo
tornillo, hay que apreciar que pare las finalidades de es~
ta invencidén debe preferirse un extrusor de doble tornillo,
que giran en el mismo gentido y que quedan engransdos el
uno dentro del otro.

Se ha encontrado que los dispositivos extrusores
de doble tormillo son preferibles a los dispositivos de ex-
trusidén de un solo tornillo, ya que los dispositivos de Jdo-
ble tornillo reducen g un minimo cualquier tendencie que
tenge la mesa fﬁndida a elevarse o pulsarse a través del
extrusor a raoiz de una mejor estabilizacidn del perfil Qe
presidén por la extensidén longitudinal de los extrusorec de
doble tornillo. Asimismo, puede establecerse que la cons-
truccién de doble tornillo, engranado el uno dentro del
otro, cuents con una aceidén de autobarrido, que impide que
cualquier porcidén de la carga polimérica experimente vn
tiempo de residencia indebidamente largo dentro del extru-
sor, y tal tiempo de residencia prolongado resultaria, des-
de luego, en una degradacién del polimero. Segin se puede
ver en lg Figure 3 de los dibujos, cada miembro de tornillg
idéntico del dispositivo de doble tornillo contiene seccio-
nes de diferente paso de tornillo, y se hace méximo el pasg
del tornillo en la regidn de la compuerta ventiladora de
voldtiles y de la compuerta inyectora de agente soplador,
por 1lo cual se fedueen las presiones en estas zonas. Los
miembros de tornillo idénticos del extrusor de doble torni-
llo, segin la Figure 3, cuentan igualmente con un disposi-
tivo de cortina entre la compuerta para la salida de volati
les y la compuerta para la inyecciéﬁ del egente sopledor.

El dispositivo de cortina estd compuesto por una seccidn de|




1 rtornillo de lado opuesto. El dispositivo de cortina, forma-
do cembiando el lado del paso del tornillo, impide que el
agente soplador inyectado en ;a compuerta inyectora de agen
te soplador vaya pasando hacia arriba y se escape & través:
5 de la compuerta ventiladora de volétiles.

Como hemos notado anjeriormente, se puede dividir
el aparato de la presente invencidn en seis diferentes'zoj
nas de temperatura, de las cuales la priméfa es ung nors d%
control de temperatura en la tolva de alimentacion y le
10 sexta zong es. ung zona pare el control de temperaturs para

el gabinete acondicionador de varillz. El cilindro del cg-
trusor estd dividido en las zonas de control de temperaiu-
ra 2, 3y 4, en fento que el troquel de extrusidén coanstiru-
ye la quinta zona controladora de temperatura. Ademis; pue-
15 de dividirse el c¢ilindro del extrusor en ung pluralidad ce
zonas de control de presidn, tal y como puede verse en lu
Figu:a 4 de los dibujos, que constituye una proyeccidn ideg-
lizada de presién contra la longitud del cilindro. Se expe-
rimentan las mayores presiones enire la compuerta ventila~
20 dora de volétiles y el miembro de cortina, y las presiones
relativamente menores estdn presentes entre la compuerta
.| inyectora de agente soplador y el orificio de extrusién.
En tento que el disgrama espeéifico de la Figurs 4 se ha
proyectado para el gparato extrusor de lg Figura 3, hay qﬁe
25 apreciar que también se'logra . perfil de presidn similar
en un extrusor de un solo tormillo, tal y como se ilustra
en la Figura 2 de los dibujos, pero, Segin hemos menciong-
do anteriormente, es mucho mas dificil de controlar el per-
- £i1 de presiones de un extrusor de uwn solo tornillo y, por
30 lo tanto, para losg fines de la presente invencidn, se da 1z

17039
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—preferencia al extrusor de doble tormillo.

El materiel del extrusor se deja pasar a un tro-
quel de extrusién. La temperaﬁura del troquel, que consti-
tuye una quinta zona controledora de temperatura, es sume-
nmente critica y se debe controlar en tolerancia de mas o
de menos 12C de uns temperatura preseleccionada entre 180
y 270eC, para lograr el didmetro de la varilla contempledo
asl como las propledades deseadas en el filtro. La etapa d%
extrusidén de lg masa fundida es seguide por transferencis
del materiel a ;na sexte zone controladors de tempereiure,

gque constituye un gabinete acondiciciuador que cuenta con

pase a través de las mismes y ademas tiene elementos vere,
controlar la temperatura dentro del gebinete. Este geline-
te controle le temperatura de la piel y la porosidad psra
permitir el escape del agente soplador. Se mantienen tenpe-
raturas desde unos 45 hastq dentro de 52C de la temperatu-
ra de transicidn g vidrio-hule del extrudsto.

Cugndo la varilla se extruye hasta dentro de une
atmésfere fresca, se enfriarsd demasiedo répido y se aplas-
taréd. Una vez evaporado el agente goplador, la varilla en-
friade hebréd perdido su elasticidad. Se necesita un tiempo
ninimo de residencia, de aproiimadamente un segundo, en el
gebinete acondicionador para impedir clerta pérdida en el
diémetro de la varilla.

Después de emerger de la etapa acondicionadora,

to, de tipo calentado, para el erreglo o corte final del
diémetro de la varilla y pera suavizar la piel de la veri-

lla. Un elemento de traceidn para la varilla mantiene una

gberturas de entrada y selida para permitir que le veaiilla

le varilla pess & través de un dispositive de dimensionamien
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L tensidén suficiente sobre esta dltima a fin de impedir el
hundimiento de la varilla cuando pesa & través del tubo di |
mensionador. Un elemento de corte, gue se encuentra en el
lado de descarga del disposi%ivo de traccidén de la verilla,
corta la varilla segun un tramo conveniente para su manejo.
Los siguientes ejemplos especificos se proporcio-
nan pare fines ilustretivos y no deben considerarse como

|
limitendo el espiritu o alcence de lea presente invenciédn.

Bjemplo I

Copo de acetzto de celulosa se fritura en un mo-
'1ino hesta un temafio de particules menor de 3 mm. |
A continuscidn se prepara una composicidén de pol-
vo de moldeo, mezclando intimemente 68,9 por ciento en peso
de copos de acetato de celulosa sin secer (5% de HQO),
16,9 por ciento en peso de plastificante de triacetato de
glicerol asi camo.4,2 por ciento en peso de agente nuclean-
te de'perlita.'Luego se seca este compuesto por 14 hores a
65¢C para bajar el nivel de humedad a menos de 0,5 por cien
to en peso. Se deja enfrier el compuesto seco a la tempera-

tura ambiente y se alimentz, con precisidn, a un extrusor

frieda (zona 1). Se funde el material (zona 2) y se ventilg
pera separar el gire arrastrado y cualquier vapor de agua
remenente. A continuacidn se calientae la masa fundida en
forms edicionsgl y se afiaden 3,%5 por ciento en peso de agen
te soplador de acetona, basado en el peso de la‘COmposiciéﬁ-
total (zona 3). Despuds se enfria la mezcla a 229°C (zone 4
antes de la salida del tornillo y de entrar en el blogue de

extrusién, desde donde se extruye & una temperatura del tro




10

15

20

25

30
17039

Hoja nam. 20

-quel de 240¢C (zona 5), pasando por un orificio circular de

g0 de un metro, que se mantiene a unae temperatura de 732C
(zona 6). Luego se hala la verille solidificada a través

de un dispositivo configurador y dimensionador, para asegu-
rar el cardcter redondo y el temefio proplo, mediante rodi-
llos recubliertos con materiel espume, & una velocidad de
17,7 metros/minuto, y se corte la varillas en secciones con
un largo de 120 mm.

El préducto obtenido, segin se encuentra, ec una
varille redonda con un didmetro de 7,73 mm. Tanto le pisl
de la verills como el aspecto final, segin se nota, tiere
un colox blanco uniforme, con una estructura de células ne-
queﬁés y eblertes en sistemg uniforme, La densidad eg de
0,109 gm/ce. Luego se cortan las varillas en emboceduras
con un largo de 20 mm, que se prueban por los métodos bien
conocidos entre los expertos en la préactlca de filtrascidn
de cigarrillos. Se mide la baja de presidn encapsulsdes a
58 mm de HéO con ung eficiencis separadors de humo de 33,4
por ciento de la materia particulada total. El peso de la
embocadura es de 0,102 gm/20 mm de embocadura, con una fir-
meza, antes y después de fumar, de 96 por ciento, segin se
mide con el probvador de firmeza "FILTRONA".

Ejemplo II

Se repite el procedimiento del Ejemplo I, salvo

que se ha variado el nivel del plastificante asi como las

1
tet

3 mm sl interior de una cémaras de aire caliente, con un ler-

condiciones de temperaturs del extrusor, de la forma siguiep



Rt

10

15

20

25

30
17039

Hojw nam. 21

-Condiciones del extrusor de tornillo Tor- Triacetina en

Zonz 2 Zona 3 Zona 4 Zona de troguel SION  ogpas  vardlls
- % peso _final

180eC  313eC 2902C 2929( 1104+% 0% 0%
1520C 2712C 2379C 2462C  80-90% 14,7% 10%
152eC  2602¢ 2308C 2352C 74%  18%  15%
1280C¢ 2152C 1942C 210eC 80%  23%  21,5%

]

!
de triacetins, segin se ha encontrado, son satisfactcrios
en todos los aspectos. El extrudato de varills obtenida con
0% de triace*ina, segin se ha notado, se encuentra aJtaﬁeg
te degradado, sin ningin control, en cusnto al tamafio o a
la estructura celular razonsble y, por lo tento, es comer-
ciglmente inaceptable. Se ha encontredo que el extrudatv de
varilla obtenido con 23% de triscetina estd sobreplastifi-

cado, es decir, la estructura celulsr es grande y sbierta

¥y comerciglmente ingceptable.

Bjesmnlo III

ELl aparato de volteo con casco en V se carga con
69,84 por ciento en peso de aceteto de celulosa y 3,23 por
ciento en peso de ggente nucleante de piedra caligs, y se
mezele por 10 minutos, después de 1o cual se afiade 6,?9 POY]
ciento en peso de alcohol metilico, con una velocided de 8
mililitros por minuto, seguido por la adicidn de 3,23 por
- clento en peso de acetonz y 15,73 por ciento en peso de
triacetina, Se continva la mezcla por otros 30 minutos y se
filtra a través de wn tamiz del 3-1/2 para eliminar los
aglomerados. Después se carga le mezcla en un extrusor lode

lo 250 CS Brsbender, que tiene un tornillo de-19 mm y una

Los extrudatos de verilla obtenidos con 14,7 y 18%
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~proporcidén de 25 a 1 de largo a didmetro. Se funde le mezcl

ficio que tiene un didmetro de 4,57 mm. Despuds de extruir,
se acondlciona la varillas en un gabinete de calentemiento,
se dimensiona con un troquel y luego se corta. Les condicig
nes de operecidn del equipo son como sigue:

Temperaturas de zonas de Tor— Diém. Presién Perfil

extrusién (2C) nillo orifi de cilin, del gabi-
rpm  cio dro kg/cm® nets ca-
2 3 4  Troquel lentado
v (zona 5) : ¢Q
130 139 215 220 130 4,57mm 14 105.110
120.100

Se encuentra que el producto termingl de la vsri-
lla es una estructura de célula sbierte, pero el tamafio ie
poros no es tan uniforme y, por lo tanto, no es tan conve-
niente el producto en comparacidén con aquél obterido por
el extrusor de tormillo ventilado del Ejemplo 1.

La baja de presidén, segin se informs en los
ejemplos anteriores, se mide por el siguiente método: se
succione eire a través de un tramo de 20 milimetros del
filtro totalmente encapsulado, con una tase constante de
1050 centimetros ciibicos por minuto y se mide la diferencig
en lg presidén resultante por el filtro con un manémetro de
agua. El resultado se expresa en milimetros del mandmetro
de agua.

La durezs de lg varilla del filtro de cigsrrillo,
segun se informa en los ejemplos anteriores, se mide con
el Probador "FILTRONA" (fabricado por la casa Cigarette
Components Limited), en una prueba en lg cual una verille

(por ejemplo un tremo de 120 milimetros de la resina espu-

en el extrusor sin ventiler y se extruye a través de un ori

a
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-mosa) y que tlene un didmetro medio (D), por ejemplo, de
7,8 milimetros, se comprime entre dos places provistas en
el instrumento. Se somete la varilla a compresidn por 15 se
gundos, con une carga de<300 gramos, que se eplica & lados
opuestos de la cara cilindrica de la varilla y se mide la
depresidén promedio (4), es decir la baja en el diémetro de
la varilla. La dureza es el dismetro de la muestra que se
mide con una carge de 300 gramos y que se expresa cOmc U2
porcentaje del diametro original, es decir, se proporciona

por le siguiente férmula:
% de dureza = /(D-A)7 / D x 100,

La eficiencia de separacién del humo, segun se¢ in
forme en los ejemplos anteriores, se determind del siguiend
te modo:

Veinte embocaduras pesadas se unen a columnss de
tabaco esténdar y se efectiiz la fumade en una maguina fume=
dora Keith-Newsome, segin se indica en Tobacco Science
1:51=54 (1957). Se utilizan trampas para recoger el mate-
rial en forma de particulas que pesa a través del filtro
del cigarrillo. Se calcula la eficiencla separadora de hu-
mo dividiendo el sumento en peso -de las embocéduras entre
la suma de los aumentos en peso de las embocaduras y de las|
trampas Cambridge.

El producto de la presente invencién se ilustra
de la mejor manera en la vista proyectada de la Figura 5 de
' los dibujos y en seccidn transversal por le Figura 8 de los

dibujos. El producto, segin.se puede ver, es cilindrico, co

=1

une piel blen formeda que, segin se ha enconirado, es vir-
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tualmente impermesble el agua. Dentro de la piel se encuen-
tre una espume celuler expandlda, de interconexidn, y cuan-
4o menos algunas de las células estén caracterizades adi-
clonalmente por la presencis de fibrilos, que cubren lgs
paredes de las células como puentes, y toda la estructura
tiene una alta proporcién de paredes celulares membrencsas
a fibrilos. Aunque los gases presentes en el humo del cigad
rrillo se mueven a través de la espuma con cierta facilided
se gtrapa una centidad notsble de materisl particulado y
vapor condensaﬁie dentro de la espuma por incidencia ; ab-
sorcién, El filtro proporclona una superficle grande dispo-
nible para la ceptura de las particulas del humo debidn gl
temefic reducido de las células y por la presencia de los
fibrilos, cugndo menos presentes en slgunas de las célules.
Por lo tanto, se distribuye el humo con uniformidad ra2lati-
va en tode la seccidn transversal del. filtro.

Le Figura 6 de los dibujos es representativa de
une vista proyectada de la embocadursg del filtro de acetatc
de celulose precipitedo, segin la patente nortesmericena
No. 3.574.803., En vez de ser ung espuma expandida, se carag
terize este filtro tal y como se ha ilustrado en secclén
transversal por la Figura 7 de los dibujos, como estructu-
ra sinterizada que contiene huecos. No hay evidencie de
membranas o microfibrilos asociados normalmente con estruc-
turas espumosas extruidas en mase fundida caliente.

Lgs diferenclas entre la estructura de plel de la
varilla de filtro de acetato de celulosg precipitado, se=-
gin la patente norteamericana No. 3.574.803, tal y como se
ha representedo por las Figuras 9 y 10 de los dibujos, res-
pecto a la estructura de piel de la varilla de filtro de
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—acetato de celulosa, de acuerdo con le presensie invencidn
¥ segun se ha ilustrado en las Figurass 11 y 12 de los dibu
Jos, salten a la vista. Las Figuras 9 y 10, que se han

emplificado 100 y 1000 veces, respectivemente, revelan hue-
cos de superficie grandes que hacen permezble al agua la
varilla. Las Figuras 11 y 12, que también se han amplifica-
do 100 y 1000 veces, respectivamente, se encuentran libres

de huecos de superficie y estas estructuras son, por 1l

tanto, impermeables al agua.
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Los puntos de invencion propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son log que se
recogen en las reivindicaciones siguientes:

12,~ Un procedimiento pars la preparascidén de maa
varilla de filtro de acetato de celulosa espumoso, cor oé-
lulas abiertvas y de tipo plastificado, dicho procedimiento
comprende extruir la masa fundida g través de un orifiecio
eliptico o circuler, una mezcla de acetato de celulose,
plasfificante, un ggente de soplado, que es por 10 menos
un solvente parcisl para el acetato de celulosa, y un agen
te nucleante; estando egta masa fundidas virtualmente libre
de alre arrastredo. '

28,- El procedimiento segin la reivindicacién 18,
en el cual se deja pasar el extrudato a través de un dls-
positivo dimensionador.

38,- El procedimiento segun la reivindicacidén 18,
en el cual el sgente soplador es cuando menos un solvente
parcial para el acetato de celulosa y se selecciona del
grupo compuesto por cetonas, ésteres y alcoholes monohidri-
¢cog, con puntos/de ebullicidn no superiores a 120¢C.

48, El procedimiento segin la reivindicacidén 18,
en el cual el plastificante se selecciona del grupo compues
to por ésteres de &cidos dibédsicos saturados, ésteres de
elcoholes polihidricos saturados, ésteres de 4cidos grasos

y resinas de sulfonamida.
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en el cual el plastificante se selscciona del grupo compueg
to por triacetato de glicerol, diacetato de trietilen-gli-
col y sus mezclas. '

6¢.~ El procedimiento segin la reivindicacién 12
en el cual el sgente nucleante es un material inorganico
que tiene un érea superficial cuendo menos de 0,28 metros
cuadrados por gramo. i

T%.- El procedimiento segin la reivindicaciérn 1e,
en el cual el plastificante esté presente en centidades de
10 a 26 por ciento en peso, basado en el peso del acetzto

de celulosa, ¥y el agente nuclesnte esta presente en canki-

dades de 0,5 g 15 por ciento en peso, basado en el peso 3del

8&.- EL procedimiento segin la reivindicacidn 12,
en el cual el plastificante es el triacetato de glicerol.

9¢,- El procedimiento segin la reivindicacidn 18,
que sé conduce en seis zonas de control secuenciales, estan
do formadas estas zonas por: (a) una primera zona clasifi-
cada como zona alimentadora de polimero, en la cual se man-
tienen los copos de szcetato de celulosza a una temperatura
comprendida entrs -20 y ,(1002C, para dmpedir la eglomeracidy
de los copos de acetato de celulosa; (b) una segunda zona,
que es una zonha pars la masa fundida del polimero de aceta-
to de celulosa, que se mantiene a una temperatura de entra-
da cuando menos de 1008C y a una temperatura de salida no
superior a 2409C; (c¢) una tercera zona, gque es una zong de
presidn elevada y alto grado de cizallamiento, que se man-
tiene g temperabturas por encime del punto de fusidn del ace

tato de celulose y a cuyo contenido se agrega el agente so-
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&
_plador; (d) una cuarta zons, qQue es uns zona mezcladore,
que se mantiene a una temperatura menor que aquélla de la
zona tres; (¢) una quinta zona; que es una zona de troguel
de extrusibn, que se manticne a temperaturas en cl margen
de 180 a 270°C; y (f) una sexta zona, qué @8 una zona acon
dicioﬁadora, que se mantienc a una temperatura desde 45 hed
dentro dé.590 de la temwperatura de transicidn e vidrio-
~hule del extrudato.

10%,~ 51 procedimiento segfin la reivindicacidn
9a, en el cual la segunda, tercera y cuarta zonas se cn-
cuentran contenidas dentro de un extrusor de tornillo.

118« i1 procedimiento sepglhn la reivindicacibn
10%, en el cual el extrusor de tornillo es un extrusor de
tornille ventilado. ‘ -

12%.~ L1 procedimiento segin la reivindicacidn
1oa, en el cual el extrusor de tornillo es un extrusor de
doble tornillo ventilado'y los tornillos son co-rotatorios
¥ engranan el uno dentro del otro.

13®.~ Un procedimiento para la preparacién de
una varilla de filtro de acetato de celulosa espunmoco de
células abiertas y de tipo plastificado.

Tal y como se¢ ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian ¥

con los fines.que se han especificado.
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ssta Memoria consta de veintinueve hojas escril

tas a mdguina por una sola cara.

Madrid,10J§L1979
; P.A.
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