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DESCRIPCION
Materiales de carbono poroso
Materiales de carbono poroso y articulos de fumar y filiros de humo que incorporan dichos materiales
Esta invencion se refiere a materiales de carbono poroso.

Es bien conocido incorporar materiales de carbono poroso en articulos de fumar y filtros de humo para reducir el
nivel de ciertos materiales perjudiciales en el humo. Los materiales de carbono poroso se pueden producir de
muchas maneras diferentes. Las propiedades fisicas de los materiales de carbono poroso, incluidas la forma y
tamano de las particulas, la distribucion del tamafio de las particulas en una muestra, el indice de atricién de las
particulas, el tamafo de los poros, la distribucion del tamario de los poros y la superficie especifica, varian mucho de
acuerdo con la manera en la que se han producido. Estas variaciones afectaran mucho al comportamiento o
conveniencia del material como adsorbente en diferentes ambientes.

En general, cuanto mayor sea la superficie especifica de un material poroso, mas eficaz sera en adsorcion. La
superficie especifica de los materiales porosos se estima midiendo la variacion del volumen de nitrégeno adsorbido
por el material con presion parcial de nitrdgeno a una temperatura constante. El analisis de los resultados por
modelos matematicos creados por Brunauer, Emmett y Teller origina un valor conocido como superficie especifica
BET.

Los materiales de carbono se pueden tratar para incrementar su superficie especifica por un proceso conocido como
activacion. La activacion se puede realizar, por ejemplo, calentando carbono que ha sido tratado con acido fosférico
o con cloruro de cinc o calentando el carbono con vapor de agua o con diéxido de carbono. La activacion por diéxido
de carbono a veces va seguida de una etapa adicional de modificacion en aire, que implica calentar el carbono en
aire. El proceso de activacion elimina material de la superficie interior de las particulas de carbono, lo cual origina
una pérdida de peso, siendo la pérdida de peso proporcional al periodo de tratamiento.

La distribucion del tamarfio de los poros en un material de carbono poroso afecta también a sus caracteristicas de
adsorcion. En la memoria de la presente invencion, de acuerdo con la nomenclatura usada por los expertos en la
técnica, los poros de un material adsorbente se denominan “microporos” si el diametro de los poros es menor que 2
nm (<2x10° m) y “mesoporos” si el diametro de los poros esta en el intervalo de 2-50 nm. Los poros se denominan
“macroporos” si el diametro de los poros es mayor que 50 nm. Usualmente los poros que tienen diametros mayores
que 500 nm no contribuyen significativamente a la capacidad de adsorcion de los materiales porosos. Por lo tanto,
con fines practicos, los poros que tienen diametros en el intervalo de 50 a 500 nm, mas tipicamente de 50 a 300 nm
o de 50 a 200 nm, se pueden clasificar como macroporos.

Los volumenes relativos de microporos, mesoporos y macroporos en un material poroso pueden ser estimados
usando técnicas bien conocidas de adsorcion de nitrdgeno y porosimetria de mercurio. La porosimetria de mercurio
se puede usar para estimar el volumen de macro- y mesoporos y la adsorciéon de nitrégeno se puede usar para
estimar los volumenes de micro- y mesoporos usando el modelo matematico denominado BJH. Sin embargo, como
las bases tedricas para las estimaciones son diferentes, los valores obtenidos por los dos métodos no se pueden
comparar directamente entre si.

Se puede producir carbono poroso a partir de diferentes materiales. Por ejemplo, se obtiene carbén vegetal de coco
por carbonizacion de cascara de coco, se obtiene negro de horno por pirélisis o combustiéon de residuos del petrédleo
y se produce negro térmico a partir de gas natural. Las memorias de las patentes de Estados Unidos numeros
3.909.449 y 4.045.360 y de la patente britanica nimero 1.383.085 describen procesos para producir esferas de
carbén activado a partir de alquitran.

También se pueden obtener materiales de carbono poroso carbonizando resinas organicas. Por ejemplo, la
publicacion de la patente internacional WO 02/12380 describe un proceso para producir carbono poroso
carbonizando una resina organica que se ha producido condensando un componente nucledéfilo, como resina de
novolaca, con un agente reticulante electréfilo, como hexametilentetramina, en presencia de un formador de poros,
como etilenglicol.

La publicacion de la patente internacional WO 01/119904 describe un proceso para producir carbono poroso
monolitico carbonizando una resina organica producida por polimerizacion de un sistema como
resorcinol/formaldehido, divinilbenceno/estireno o cloruro de vinilideno/divinilbenceno en presencia de un
tensioactivo.

También se pueden producir materiales de carbono poroso por aglomeracion de particulas finas de carbono con
aglutinantes. Por ejemplo, la memoria de la patente de Estados Unidos numero 3.510.071 describe un proceso para
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producir particulas esféricas de carbono mezclando un agregado cristalino de celulosa y carbono activo con agua en
un molino, transformado la mezcla en esferas y secando. Después, las particulas de carbono se pueden activar y
usar en filtros de cigarrillos.

La memoria de la patente de Estados Unidos 4.029.600 describe un proceso para producir material de carbono en
particulas mezclando esferas de negro de carbono con una resina como aglutinante, carbonizando y pulverizando
después la mezcla.

La memoria de la patente britanica GB-2.395.650 compara el efecto de una serie de materiales de carbono que
tienen diversos voliumenes de microporos y mesoporos sobre el aroma del humo de tabaco que contiene
aromatizantes, como mentol. Esta patente especifica que materiales de carbono con un volumen de microporos no
mayor que 0,3 cm /g y un volumen de mesoporos de por lo menos 0,25 cm /g adsorben menos mentol que
materiales con distribuciones diferentes del tamafio de los poros y, por lo tanto, se considera que son mas
adecuados para usarlos en filtros de cigarrillos aromatizados.

La publicacién de la patente internacional nimero WO 03/059096A1 describe cigarrillos que comprenden un cilindro
de tabaco y un filiro que tiene una cavidad rellena de carbono en perlas de forma esférica con diametros de 0,2 a 0,7
mm, superficies especificas en el intervalo de 1.000-1.600 m /g y una distribucion del tamafio de los poros en el
intervalo de microporos y mesoporos pequefios.

La memoria de la patente de Estados Unidos 6.814.786 describe un filtro que comprende por lo menos dos
segmentos de carbono activado como adsorbente.

De acuerdo con esta invencién, se ha identificado una clase de materiales de carbono que son particularmente
eficaces en reducir uno o mas componentes perjudiciales del humo del tabaco.

Los materiales de la presente invencién se caracterizan por una combinacién de propiedades fisicas.

De acuerdo con un aspecto de la presente invencion, se proporciona un material de carbono poroso como el definido
en la reivindicacion 1.

Los materlales de carbono poroso de la invencion tienen preferiblemente una densidad aparente menor que 0,5
g/cm Valores superiores tlplcos del intervalo de densidades de los materiales de carbono de la presente invencién
son 0,45, 0,40y 0,35 g/cm Preferlblemente la densidad aparente de los materiales de carbono de la invencion esta
en el intervalo de 0,5a 0,2 g/cm

Los materiales de carbono de la invencién se caracterizan por su estructura de poros.

De acuerdo con este aspecto de la i |nvenC|0n se proporciona un material de carbono poroso que tiene una superficie
especifica BET de por lo menos 800 m /g, una estructura de poros que incluye mesoporos y microporos y un
volumen de poros (medido por adsorcidén de nitrégeno) de por lo menos 0,9 cm’/g, de los que 15 a 65% son
Mesoporos.

Los materiales de carbono poroso preferidos de la invencion también se pueden caracterizar por una estructura de
poros en la que el volumen de los poros (medido por adsorcién de nitrégeno) es por lo menos 1,0 cm3/g pero en la
que menos del 20% del volumen combinado de poros son poros de 2-10 nm. Usualmente menos del 15% y
frecuentemente menos del 10% del volumen combinado de poros son poros de 2-10 nm.

La densidad y la estructura de los poros del material de carbono poroso estan intimamente relacionadas. En general,
se ha encontrado que, en muestras de materiales de carbono de la invencion, cuanto mayor sea el volumen
combinado de micro-, meso- y macroporos, menor sera la densidad porque los poros incrementan el volumen de
una masa dada de material sin incrementar su peso. Ademas, como disminuye la densidad, se incrementa la
proporcidon de macro- y mesoporos a microporos. Es decir, en general, cuanto menor sea la densidad del material de
carbono de la invencion, mayor sera la proporcion del volumen de mesoporos y macroporos comparado con el
volumen de microporos. Sin embargo, la relaciéon entre densidad y volumen de los poros, determinado por adsorcion
de nitrégeno, no es precisa. Por lo tanto, materiales de carbono de la invenciéon que tienen la estructura de poros
definida en cualquiera de los dos parrafos precedentes pueden tener densidades mayores que 0,5 g/cm®, por
ejemplo, densidades de hasta 0,52, 0,55, 0,60 6 0,65 g/cm

La falta de una relacion completa entre densidad y estructura de micro- y mesoporos surge porque la técnica de
adsorcion de nitrogeno usada para estimar la distribucion del tamafio de los poros no es capaz de detectar tamarios
de poros mayores que aproximadamente 50 nm. Por lo tanto, el volumen total de poros de un material, estimado por
técnicas de adsorcion de nitrégeno, corresponde a los volimenes combinados de microporos y mesoporos. El
volumen de los macroporos de un material no lo revela esta técnica. Asi, cuando los materiales de carbono de la
invencion tienen una densidad baja y una proporcion relativamente baja de mesoporos, detectada por adsorcion de
nitrégeno, la baja densidad es atribuible a un volumen relativamente alto de poros en el intervalo inmediatamente
préximo al intervalo de mesoporos, esto es, en el intervalo de 50 a 500 nm. Cuando los volimenes de poros en el
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intervalo de los macroporos pueden ser estimados por porosimetria de mercurio, los resultados obtenidos usando
esta técnica no concuerdan con los obtenidos usando adsorcion de nitrégeno. Por lo tanto, es dificil estimar con
precision el volumen de poros en todo el intervalo de tamarios de 2-500 nm.

La superficie especifica BET de Ios materiales de carbono poroso de la |nvenC|on es por lo menos 800 m2/g,
preferiblemente por lo menos 900 m /g y deseablemente por lo menos 1.000 m /g Valores tipicos de la superficie
especmca BET de materiales de carbono de la invencion son aproximadamente 1.000, 1.100, 1.150, 1.200, 1.250 y
1. 300 m /g Los mas preferidos son materlales de carbono poroso con superficies especificas BET de hasta 1.250
m?g, por ejemplo, de 1.000-1.250 m?/g.

Los materiales de carbono poroso de la |nvenC|on tienen preferiblemente un volumen de poros (estimado por
adsorcion de nitrogeno) de por lo menos 0,95 cm /g y deseablemente de por lo menos 1 cm /g Materiales de
carbono con volimenes de poros de por lo menos 1,1 cm /g son particularmente utiles como adsorbentes del humo
del tabaco Valores tipicos del volumen de poros de los materiales de carbono de la i |nvenC|on son 1,15,1,2, 1,25y
1,3 cm*/g. Usualmente, el volumen combinado de poros estara en el intervalo de 1,1 a 2,0 cm®g. Los materlales de
carbono de acuerdo con Ia invencion con volumenes de poros significativamente mayores que 2,1 cm /g por
ejemplo, de 2,2 6 2,3 cm /g, son de densidad baja y, por lo tanto, menos faciles de manipular en equipo de
produccion de cigarrillos. Por esta razén, dichos materiales de carbono son menos favorables para usarlos en
cigarrillos o filtros de humo.

En los materiales de carbono preferidos de la presente invencion, por lo menos el 30% pero deseablemente no mas
del 65% del volumen de los poros (estimado por adsorcion de nitrdgeno) son mesoporos. Valores minimos tipicos
del volumen de mesoporos como porcentaje de los volimenes combinados de microporos y mesoporos de los
materiales de carbono de la invencion son 35, 40 6 45%. Valores maximos tipicos de dichos volimenes son 65, 60 y
55%. Preferiblemente el volumen de mesoporos de los materiales de carbono de la invencion esta en el intervalo de
35-55% del volumen combinado de mesoporos y microporos.

Los materiales de carbono poroso de la invenciéon se pueden obtener de cualquier origen. Sin embargo, los
materiales de carbono poroso de la invencion que se forman a partir de resinas organicas carbonizadas son
preferidos a materiales de carbono poroso obtenidos de otros origenes, por ejemplo, carbdn vegetal de coco.
Ejemplos de resinas adecuadas incluyen resinas aromaticas sustituidas por hidroxilo, como las derivadas de fenol,
bisfenol A, aminofenoles o resorcinol, y resinas no fendlicas, como las derivadas de estireno y vinilpirrolidona o de
estireno o divinilbenceno. Las preferidas son resinas aromaticas sustituidas por hidroxilo, especialmente las
derivadas de fenoles.

Los materiales de carbono preferidos de la invencién se obtienen condensando un componente nucledfilo con un
agente reticulante electréfilo en presencia de un formador de poros, como se describe en la publicacion de la patente
internacional WO-A-02/12380.

Un proceso para producir un material de carbono poroso comprende las etapas de condensar un componente
nucledfilo con un agente reticulante electroéfilo en presencia de un formador de poros, carbonizar la resina y activar el
material de carbono resultante.

La reaccién para formar la resina se puede realizar en presencia de un catalizador. También se puede usar un
disolvente, pero preferiblemente el formador de poros actia como disolvente. EI componente nucledfilo puede ser,
por ejemplo, una resina fendlica, como una resina de novolaca, u otra resina basada en copolimeros de compuestos
fendlicos como m-aminofenol, difenoles como resorcinol, hidroquinona, o aminas como anilina, melamina o urea con
aldehidos como formaldehido, furfural o aldehido salicilico. El agente reticulante puede ser, por ejemplo,
formaldehido, furfural o hexametilentetramina. El formador de poros puede ser, por ejemplo, un diol, un éter de diol,
un éster ciclico, una amina lineal o ciclica sustituida o un aminoalcohol. En la publicacién de la patente internacional
numero WO 02/12380A2 se describen detalles de materiales adecuados. Las resinas preferidas para usarlas en la
producciéon de los materiales de carbono poroso de la invencidon son resinas de novolaca reticuladas con
hexametilentetramina en presencia de etilenglicol.

El formador de poros se usa preferiblemente en cantidades suficientes para disolver los componentes del sistema de
resina. La relacion ponderal de formador de poros a componentes del sistema de resina es preferiblemente por lo
menos 1:1. El agente reticulante se usa normalmente en una cantidad de 5 a 40 partes en peso por 100 partes en
peso de los componentes nucledfilos, tipicamente de 10 a 30 (por ejemplo, 10, 15 6 20) partes en peso de agente
reticulante por 100 partes en peso de componentes nucledfilos.

Las resinas preferidas tienen un peso molecular medio ponderal (Mw), antes de la reticulacion, en el intervalo de 300
a 3.000. Cuando se usan resinas de novolaca, las resinas con valores del Mw en el extremo inferior de este intervalo
son liquidos viscosos y en el extremo superior del intervalo son sélidos con puntos de fusién en la regiéon de 100°C.
Las resinas de novolaca con un Mw menor que 2.000 y preferiblemente menor que 1.500 forman resinas que, tras la
carbonizacién, tienden a producir carbonos con una distribucién deseada del tamafio de los poros usando
cantidades menores de formador de poros.
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Como se describe en la publicacién de la patente internacional nimero WO 02/12380A2, las condiciones de la
reaccién para producir la resina se pueden controlar para que el material resultante esté en forma de perlas con el
intervalo deseado del tamafo de las particulas. Las perlas se pueden formar vertiendo una soluciéon de un
prepolimero del componente electréfilo, el agente reticulante nucledfilo y el formador de poros en una suspension
liquida caliente en la que sea inmiscible la mezcla, como aceite mineral, agitando la mezcla para formar una
suspension de globulos de la resina y dejando que la resina solidifique en perlas. El tamafio medio de particulas de
las perlas dependera del proceso de agitacion y su intensidad, temperatura y viscosidad del medio de suspension,
temperatura y viscosidad de la solucion del prepolimero y relacion ponderal de la solucion del prepolimero y el
medio de suspension. Las condiciones exactas para conseguir el tamafio de particulas deseado se pueden
establecer facilmente por experimentacion rutinaria. A continuacion las perlas se separan del medio de suspension,
se lavan a fondo o se secan al vacio y finalmente se calientan para producir la carbonizacion.

La distribucion del tamafio de los poros del material de carbono activado esta afectada por una serie de factores,
incluidas la naturaleza del componente electrofilo y de los agentes reticulantes usados, presencia de un catalizador,
presencia de un disolvente y velocidad de reaccion. Temperaturas mas altas y la presencia de un catalizador tienden
a favorecer porosidades mas altas en el material de carbono. La transferencia de calor en el sistema de reaccién
influye también en la porosidad. Cambios subitos o rapidos de la temperatura tienden a reducir la formacién de
microporos y a favorecer la formacién de mesoporos. La separacion del material de carbono del formador de poros a
temperaturas bajas antes de la carbonizacion, por ejemplo, por lavado o secado al vacio, afecta también a la
distribucién de tamaros de los poros. Los materiales de carbono que se han tratado para separar el formador de
poros antes de la carbonizacién tienen volimenes mayores de mesoporos que materiales similares en los que el
formador de poros se separa durante la carbonizacion.

La carbonizacion de la resina se realiza preferiblemente calentandola en una atmésfera inerte a una temperatura de
600-850°C o mayor. El material de carbono resultante se puede activar después, por ejemplo, por tratamiento en aire
a 400-450°C o mas, en vapor de agua a 750°C o mas o en diéxido de carbono a 800°C o mas.

Se ha encontrado que una clase particular de materiales de carbono poroso es particularmente eficaz en la
adsorcion de cianuro de hidrégeno (HCN) de la fase de vapor del humo del tabaco. Estos materiales se forman
carbonizando una resina organica que contiene nitrégeno, por ejemplo, una resina organica formada condensando
un componente nucledfilo con un agente reticulante que contenga nitrégeno, como hexametilentetramina o
melamina, o producida a partir de precursores nucledfilos, como aminofenoles.

Sin desear estar limitado por teoria alguna, se considera que cuando se carboniza una resina organica que contiene
nitrégeno, el material de carbono poroso resultante contendra nitrégeno residual o sitios de nitrégeno con los que se
cree interacciona HCN de modo particularmente intenso.

El material de carbono poroso puede ser una estructura monolitica, destinada a ser usada en un filtro para un
articulo de fumar. Por ejemplo, el material se puede conformar en un elemento de filtro cilindrico con un paso axial
que permite el flujo global de humo a través de aquél cuando el humo contacta con el material de carbono. Sin
embargo, preferiblemente el material de carbono poroso esta en forma de particulas.

Cuando un material de carbono poroso en particulas se incorpora en articulos de fumar, como cigarrillos o filtros de
humo, la cantidad de material para cada cigarrillo o filtro debe ser medida y aportada con alta precision. La forma 'y
tamafio de las particulas y la distribucion del tamafio de las particulas afectan al flujo y manipulacion del material.
Asi, el carbon vegetal de coco tiene una distribucion ancha del tamario de las particulas y un indice alto de atricion y,
por lo tanto, tiende a producir polvo, que puede interferir con el funcionamiento de maquinaria de alta velocidad.
También, como las particulas de carbon vegetal de coco son de forma irregular, tienen caracteristicas relativamente
malas de fluidez, lo cual crea dificultades en la medicién del aporte de material en el cigarrillo o filtro.

En una realizacién de la invencion, el material de carbono poroso esta en forma de microperlas, esto es, particulas
generalmente esféricas de 50-1.000 ym de tamafo. Las caracteristicas de fluidez de las microperlas son
particularmente favorables en facilitar la manipulacién en la fabricacion de articulos de fumar y filtros de humo para
estos.

Los filtros de humo comprenden tipicamente un cilindro corto de un material absorbente, como acetato de celulosa.
Un método de incorporar en el filtro el material de carbono poroso en particulas es formar una estopa del material
absorbente, pasar la estopa en continuo a través de una primera instalacion en la que la estopa se impregna con un
plastificante como triacetina y a través de una segunda instalacién en la que las particulas del material de carbono
poroso se alimentan desde una tolva sobre la estopa y después se transforman en un elemento de filtro. Siempre
que el flujo del material de carbono desde la tolva sobre la estopa y la velocidad de movimiento de la estopa sean
uniformes, la carga de la estopa con material de carbono sera también uniforme. Sin embargo, algunos materiales
de carbono, en particular carbén vegetal de coco, tienen malas caracteristicas de fluidez. Las particulas tienden a
aglomerarse entre si debido a su forma irregular y no uniforme. En consecuencia, la carga de material sobre la
estopa del filtro es dificil de controlar. Usando los materiales de carbono poroso en particulas en forma de
microperlas, se reduce mucho el riesgo de apelmazamiento y de carga no uniforme de la estopa.
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Otra ventaja de usar material de carbono poroso en particulas formado a partir de resinas organicas en articulos de
fumar o filtros de humo se deriva del hecho de que dichos materiales tienen indices relativamente bajos de atricion
comparados con carbon natural. Cuanto mayor sea el indice de atricion de un material en particulas, mas polvo
generara durante su manipulacion. El polvo interfiere en procesos de fabricacion, especialmente en procesos de alta
velocidad usados para fabricar cigarrillos o filtros de cigarrillos. En la produccion de materiales de carbono poroso a
partir de resinas organicas carbonizadas, las condiciones de la reaccién para la produccion de la resina se pueden
controlar para que las particulas resultantes de carbono tengan un indice de atricién reducido comparado, por
ejemplo, con carbon vegetal de coco.

Otra propiedad fisica de materiales de carbono poroso que afecta a su conveniencia para ser usados en articulos de
fumar o filtros de humo es el tamafio de sus particulas y, mas particularmente, la distribucion del tamafio de sus
particulas. Los materiales de carbono poroso en particulas de la invencién tienen un tamafio medio de particulas en
el intervalo de 50-1.000 6 60-700 um, deseablemente de 100-700 um. Para la filtracion del humo del tabaco,
materiales de carbono poroso con menor tamafio medio de particulas, por ejemplo, de 150-250 pym, se comportan
usualmente mejor que materiales con mayor tamafio medio de particulas, por ejemplo, de 250-500 ym, que a su vez
se comportan mejor que materiales con un tamafio medio de particulas en el intervalo de 500-1.000 pm.

Toda muestra de un material en particulas tendra una distribucion estadistica de tamafios de particulas alrededor de
un valor medio. La relacion del percentil 90° (D90) al percentil 10° (D10) da una media (D90/D10) de la amplitud de
la distribucion del tamafio de particulas en la muestra. En el caso de carbon vegetal de coco, el tamafio medio de
particulas estara tipicamente en el intervalo de 100-1.000 uym, con una relacién D90/D10 de 20 o mas, siendo una
proporcion significativa de las particulas de tamafio menor que 20 um. Esta distribucién relativamente ancha del
tamafio de particulas puede originar una distribucién no uniforme del carbén vegetal en el filtro y un riesgo alto de
contaminacion por polvo durante la fabricacion.

En la produccion de materiales de carbono poroso a partir de resinas organicas carbonizadas, se pueden controlar
las condiciones de la reaccion que produce la resina para que el material resultante tenga una distribucion mas
estrecha del tamafio de particulas comparado, por ejemplo, con carbdén vegetal de coco. Los materiales de carbono
de la invencién tienen preferiblemente una distribucion D90/D10 del tamafio de particulas que es por lo menos 10,
deseablemente por lo menos 5 y lo mas ventajosamente aproximadamente 2.

Los materiales sustancialmente exentos de polvo crean menos problemas de manipulaciéon y contaminacion en la
fabricacion de articulos de fumar y filtros de humo. Por lo tanto, preferiblemente el material de carbono poroso de la
invencion esta sustancialmente exento de particulas menores que 10 um. Deseablemente también esta
sustancialmente exento de particulas menores que 20 uym y lo mas ventajosamente esta exento de particulas
menores que 30 pm.

Los articulos de fumar pueden tener cualquier forma. Por ejemplo, el articulo de fumar puede ser uno en el que el
tabaco produce humo quemando el material de fumar e inhalando los productos de la combustién, como, por
ejemplo, en un cigarrillo o cigarro. Alternativamente, el articulo de fumar puede ser uno en el que el material de
fumar se calienta a una temperatura a la que se produce su descomposicidon en productos de pirdlisis sin
combustién. Dichos articulos son bien conocidos e incorporan medios eléctricos u otros elementos de calentamiento,
como un elemento de carbén vegetal.

En particular, el articulo de fumar puede comprender un cilindro de material de fumar, opcionalmente con una
envoltura, con o sin filtro. La envoltura puede ser de papel, hoja de tabaco o tabaco reconstituido. Alternativamente,
cuando, por ejemplo, se pretende que el articulo de fumar produzca emisiones bajas de corriente secundaria de
humo o niveles bajos de productos de pirdlisis en la corriente principal de humo, la envoltura puede estar compuesta
de un material inorganico no combustible, como un material ceramico. La carga puede ser de cualquier material
adecuado, por ejemplo, acetato de celulosa fibroso, polipropileno, polietileno o papel.

El material de fumar es preferiblemente tabaco pero puede ser un material de fumar que no sea tabaco. Ejemplos de
materiales de fumar que no son tabaco son material vegetal curado y secado, incluidos materiales de frutos y un
material de fumar sintético, como el producido a partir de alginatos y una sustancia generadora de aerosol, como
etilenglicol. EI material de fumar puede comprender una mezcla de tabaco y materiales que no sean tabaco. Cuando
el material de fumar comprende tabaco, éste puede ser de cualquier tipo adecuado o una mezcla de estos, incluidos
hoja o tallo curado al aire, curado al fuego, curado al humo o curado al sol, y puede haber sido procesado usando
cualquier proceso apropiado. El material de fumar también puede incluir aditivos convencionales, como mejoradores,
colorantes, humectantes (como glicerol y propilenglicol) y saboreantes (como azucar, regaliz y cacao).

El material de carbono poroso puede estar incorporado en el material de fumar.

Preferiblemente, el articulo de fumar comprende un filtro, y el material de carbono poroso esta incorporado en el
filtro.
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Un filtro de humo para un articulo de fumar comprende un material de carbono poroso de la invencion. El filtro de
humo puede estar en forma de soporte de un articulo de fumar, como un cigarrillo o soporte de cigarro, o se puede
producir como punta del filtro para su incorporacién en un articulo de fumar.

El filtro de humo puede ser de cualquier construccion convencional. Por ejemplo, puede estar en forma de filtro
“dalmata”, que comprende una seccion de material de filtro fibroso, como un acetato de celulosa, estando el material
de carbono poroso en forma de particulas y distribuido por toda la seccion. Alternativamente, el filtro puede estar en
forma de un filtro del tipo de “cavidad”, que comprende varias secciones, estando el material de carbono poroso
confinado en una de dichas secciones. Por ejemplo, el material de carbono poroso puede estar entre dos secciones
adyacentes de material de filtro fibroso.

El filtro de humo también puede comprender otros materiales adsorbentes, como una resina de intercambio iénico,
una zeolita, silice, alimina o amberlita.

Los articulos de fumar preferidos son cigarrillos, que comprenden un cilindro de tabaco, una envoltura y un filtro,
estando incorporado en el filtro el material de carbono poroso.

Un proceso para tratar productos de descomposicién de un material de fumar comprende poner en contacto los
productos de descomposicidon con un material de carbono poroso de la invencién.

Para que la invencion pueda ser mejor comprendida, a continuacion se describen realizaciones preferidas de
aquélla, sélo a modo de ejemplo, en las que se hara referencia a las siguientes figuras:

La figura 1, que es una grafica.
La figura 2, que es una grafica.

La figura 3, que es una grafica.

La figura 4a, que es una grafica.
La figura 4b, que es una grafica.

La figura 4c, que es una grafica.

La figura 4d, que es una grafica.
La figura 4e, que es una grafica.

La figura 4f, que es una grafica.

La figura 4g, que es una grafica.
La figura 4h, que es una grafica.

La figura 4i, que es una grafica.

La figura 4j, que es una grafica.
La figura 4k, que es una grafica.

La figura 5, que es una grafica.

La figura 6, que es una grafica.
La figura 7, que es una representacion esquematica de un articulo de fumar.

La figura 8, que es una representacion esquematica de un articulo de fumar.
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Con referencia a la figura 1, se prepararon muestras de resinas organicas mezclando 100 partes en peso de las
resinas de novolaca de fenol-formaldehido disponibles comercialmente y especificadas en la tabla 1 con etilenglicol
(formador de poros) en las proporciones indicadas en la tabla 1, a temperatura elevada y agitando para favorecer la
formacion de una solucion transparente, cuya temperatura se estabilizd después a 65-70°C. Se anadid después
hexametilentetramina (“hexamina”) como agente reticulante en las proporciones indicadas en la tabla 1. La mezcla
agitada resultante se calenté después a la temperatura y durante el tiempo especificados.

Los tipos comerciales de resinas de novolaca usada fueron J1058F, disponible de Hexlon Specialty Chemicals Inc.
(antes Borden Chemicals Inc.), con un Mw de aproximadamente 2.400 y que contenia 5% en peso de
hexametilentetramina, TPR210 con un Mw de aproximadamente 1.030 y que contenia acido salicilico para catalizar
la reticulacion y J1089F con un Mw de aproximadamente 1.110.

En cada caso, se vertio la solucion viscosa resultante en forma de corriente, agitando, en 2 a 4 veces su volumen de
un aceite mineral precalentado (115-120°C) que contenia 0,5% en volumen de un aceite secante (conocido
comercialmente como aceite danés) para retrasar la coalescencia. La temperatura de la emulsion resultante cayo
inicialmente a 105-110°C pero al calentar mas se produjo la reticulacion a aproximadamente 115-120°C. Se calento
mas a una velocidad de aproximadamente 0,5°C por minuto para completar la reaccién. Después de enfriar, las
perlas de resina resultantes se filtraron del aceite y se lavaron varias veces con agua caliente para eliminar la mayor
parte del etilenglicol y una pequefia cantidad (menos de 5% del total) de polimero de peso molecular bajo. La resina
esférica porosa resultante, que contenia agua, aceite residual, formador de poros residual y fraccién de peso
molecular bajo, se carboniz6 calentando a 800°C produciéndose material esférico de carbono poroso. Después el
material de carbono se activé con vapor de agua recalentado o con diéxido de carbono para conseguir la pérdida de
peso o “pérdida al fuego” indicada en la tabla 1.

Tabla 1
Ejemplo Etilenglicol Hexamina Novolaca
namero (partes en peso) | (partes en peso) | (100 partes en peso) Condiciones de la activacion
1 200 15 J1058F Vapor de agua a 850°C
2 200 11 J1058F 34% (CO2 +modificacion en aire)
3 200 11 J1058F 34% (CO2)
4 200 11 J1058F 38% (CO2)
5 200 11 J1058F 34% (CO2)
6 300 11 J1058F 33% (CO2)
7 200 15 J11058F 37% (CO2)
8 400 11 J1058F 36% (CO2 + modificacion en aire)
9 400 11 J1058F 36% (CO2)
10 600 11 J1058F 36% (CO2)
11 200 11 J1058F 53% (CO2)
12 400 11 J1058F 37% (CO2)
13 400 11 J1058F 37% (CO2 + modificacion en aire)

Las perlas resultantes tenian duracion alta e indice de atricion muy bajo comparadas con carbono obtenido de
cascara de coco. En particular, cuando se manejan fisicamente, las perlas tenian poco o ningun efecto de ensuciar
las manos cuando se frotaban y cuando se agitaban fisicamente formaban muy poco polvo. Las perlas tenian
también excelentes caracteristicas de fluidez, haciendo la forma esférica de las perlas que el material fluyera
facilmente y que formara montones mas planos, esto es, pilas conicas con un angulo de bajada, o angulo de reposo,
mucho menor que carbono natural.
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Con fines comparativos, se prepararon dos muestras mas de material de carbono (ejemplos comparativos B y C)
mediante una técnica similar a la descrita antes, usando los ingredientes y condiciones de activacion indicadas en la
tabla 2. Con fines comparativos (ejemplo comparativo A) se us6 también una muestra de carbdn vegetal de coco

disponible comercialmente, calidad 208C.

Tabla 2

Condiciones de la
activacion
Ejemplo Formador de poros Agente reticulante Resina
B Etilenglicol Hexamina Novolaca J1058F 36% CO;
(100 partes en peso) | (100 partes en peso) | (100 partes en peso)
Agua 27% CO;
Carbon vegetal activado de coco calidad 208C

Las figuras 1 a 3 muestran la distribucion del tamafio de los poros, determinada por porosimetria de mercurio, de los
materiales de carbono poroso de los ejemplos 3 y 9 y del ejemplo comparativo A (carbon vegetal de coco). En cada
grafica, la ordenada de la izquierda indica el logaritmo (log) de la intrusion diferencial de mercurio en la muestra en
ml/g, la ordenada de la derecha indica, en escala logaritmica, el diametro de los poros en nanémetros (nm) en el
intervalo de 5 nm — 1x10° nm. El pico del lado izquierdo de cada grafica lo causa la intrusién de mercurio en los
espacios vacios entre particulas individuales de la muestra. Los picos hacia el lado derecho de la grafica los causa
la intrusién de mercurio en los micro-, meso- y macroporos.

Las figuras 4a-k muestran la distribucion del tamafio de los poros de las muestras del material, determinada por
adsorcién de nitrogeno. En estos dibujos, se representa graficamente el tamafio medio de los poros en Angstroms
en escala logaritmica en el eje de abscisas frente a un valor indicativo del numero de poros de un tamaiio particular
obtenido por estudios de adsorcion de nitrogeno, que es el diferencial del volumen de poros con respecto al
logaritmo del tamafio de poros (dV/dlogR).

En la tabla 3 se muestran la superficie especifica BET y la porosidad de los materiales de carbono poroso activado
descritos en las tablas 1 y 2, y en la tabla 4 se muestran las propiedades correspondientes de las muestras
comparativas A, B y C. Las superficies especificas BET se calcularon usando el método BET en un intervalo de
presion parcial de nitrogeno (P/P, N2) de 0,07-0,3. Las figuras muestran la adsorcién de nitrégeno como cantidad de
nitrégeno en mililitros adsorbida bajo condiciones ambiente por gramo de muestra de carbono a una presion relativa
de nitrogeno (P/P,) de 0,98, pero normalizada por el peso especifico del nitrégeno liquido a la temperatura
correspondiente.

Tabla 3
Volumen | Volumen Volumen
total de de de
E;j. Tamafo Superf. | Adsorc. Dens. poros mesoporos | microporos | Microporos | Mesoporos
de las especif. apar.
perlas de N2 s | (POrNz) | (por Ng) (por Np) (%) (%)
BET 3 (g/cm”)
(um) . (cm™g) (cm®qg) (cm®qg) (cm®qg) (por N2) (por N2)
(m“/g)
1 250-500 918 1,05 1,26 0,66 0,60 47,62 53,38
2 250-500 1.077 1,04 0,41 1,30 0,58 0,72 55,38 44,62
3 250-500 1.094 1,09 0,41 1,35 0,62 0,73 54,07 45,93
4 250-500 1.155 1,16 0,59 1,41 0,66 0,75 53,19 46,81
5 150-250 1.057 1,14 0,39 1,42 0,68 0,74 52,11 47,89
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Volumen | Volumen Volumen
total de de de
E;j. Tamafo Superf. | Adsorc. Dens. poros mesoporos | microporos | Microporos | Mesoporos
de las especif. apar.
perlas de Nz s | (POrNz) | (por Ng) (por Np) (%) (%)
BET 3 (g/cm”)
(um) ) (cm™g) (cm®qg) (cm®qg) (cm®qg) (por N2) (por N2)
(m“/g)
6 250-500 1.165 1,25 0,27 1,51 0,73 0,78 51,66 48,34
7 250-500 1.057 1,23 0,36 1,51 0,79 0,72 47,68 52,32
8 250-500 1.203 1,27 0,23 1,53 0,72 0,81 52,94 47,06
9 250-500 1.230 1,36 0,23 1,62 0,79 0,83 51,23 48,77
10 250-500 1.139 1,37 0,25 1,62 0,87 0,75 46,30 53,70
11 250-500 1.466 1,48 0,33 1,68 0,84 0,84 50,00 50,00
12 | 500-1.000 1.085 1,44 0,22 1,73 0,96 0,77 44,51 55,49
13 | 500-1.000 1.186 1,60 0,20 1,86 1,08 0,78 41,94 58,06
Tabla 4
Volumen | Volumen Volumen
total de de de
E;j. Tamafo Superf. | Adsorc. Dens. poros mesoporos | microporos | Microporos | Mesoporos
de las especif. apar.
perlas de N2 s | (POrNz) | (por Ng) (por Np) (%) (%)
BET 3 (g/cm”)
(um) ) (cm™g) (cm®qg) (cm®qg) (cm®qg) (por N2) (por N2)
(m“/g)
A 996 0,55 0,5 0,78 0,04 0,74 94,87 5,13
250-500 1.040 0,6 0,61 0,87 0,09 0,78 89,66 10,34
C 250-500 726 0,65 0,59 0,9 0,31 0,59 65,56 34,44

La tabla 5 da mas detalles de la distribucion del tamafio de los poros de los ejemplos 2, 3, 4,7,8,9, 12y 13 y de los

ejemplos comparativos Ay C.

Tabla 5

Distribucion del tamafio de poros (por adsorcion de Na)

Ejemplo (% del volumen total de poros por tamafio de poros)

ndmero >10 nm 5-10 nm 2-5nm <2nm
2 34,62 5,38 7,69 52,31
3 36,30 6,67 6,67 50,37
4 34,04 8,51 7,80 49,65
7 46,00 4,00 5,33 44,67
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Distribucion del tamafio de poros (por adsorcion de Na)

Ejemplo (% del volumen total de poros por tamafio de poros)

ndmero >10 nm 5-10 nm 2-5nm <2nm
8 39,87 3,92 7,84 48,37
9 42,59 3,09 5,56 48,77
12 51,45 2,31 4,05 42,20
13 53,76 2,15 4,84 39,25
A 1,28 1,28 7,69 89,74
C 31,11 1,11 5,56 62,22

Por las tablas anteriores y las figuras 1-4a-k se puede ver que los materiales de carbono de la invencion tienen una
distribucion del tamafio de los poros que se extiende por los intervalos de micro-, meso- y, a veces, macroporos.
Aunque la adsorcion de nitrbgeno no se puede usar para estimar volimenes de macroporos, la presencia de
volumenes significativos de macroporos la indica la pendiente positiva de la curva de distribucién del tamario de los
poros hacia el extremo superior del intervalo de medicion de la adsorcion de nitrégeno, como se ve en los ejemplos
8 (figura 4f), 9 (figura 4g), 10 (figura 4e), 12 (figura 4g) y 13 (figura 4i). La presencia de macroporos puede ser
confirmada por estudios de porosimetria de mercurio, como se muestra en las figuras 2 y 3.

También se puede ver, por las mediciones de adsorcion de nitrdgeno, que hay un minimo claro en la distribucion del
tamafio de los poros de los materiales de carbono de los ejemplos de la invencion, en cada caso en el intervalo de 2-
10 nm. Dentro de este intervalo los mesoporos suponen menos del 20% de los volimenes combinados de meso- y
microporos, usualmente menos del 15% y mas frecuentemente menos del 10% del volumen combinado.

Se ensayo el efecto de los materiales de los ejemplos sobre el humo del tabaco preparando cigarrillos estandar que
comprendian un cilindro de tabaco americano, del tipo de mezcla, envueltos por papel y un filtro de 27 mm de
longitud conectado al cilindro por un papel de unién. Cada filiro estaba compuesto por dos tacos de acetato de
celulosa separados por una cavidad de 3-5 mm que contenia una muestra de 60 mg del material, regulandose la
longitud de la cavidad para acomodar la muestra de forma ajustada. Los cigarrillos se fumaron hasta 3 mm del
extremo del papel de unién en una maquina convencional de fumar cigarrillos de acuerdo con el régimen estandar
de fumar ISO. Los niveles de compuestos de carbonilo volatiles se estimaron atrapando toda la corriente principal de
humo de cada cigarrillo en 2,4-dinitrofenilhidrazina estabilizada con un tampén y analizando los componentes
aldehidicos por cromatografia liquida (HPLC) con un sistema de deteccion ultravioleta. Los niveles de componentes
de la fase de vapor del humo se estimaron pasando la corriente principal de humo a través de un filtro Cambridge de
44 mm para eliminar material en particulas, recogiendo la fase de vapor del humo en una bolsa Tedlar 31 y
analizando el vapor por GCMS. Los niveles de cianuro de hidrogeno (HCN) en el humo se estimaron atrapando toda
la corriente principal de humo en una solucién acuosa de hidroxido sédico y sometiendo la solucion a analisis de
flujo continuo. Se repitié cada ensayo en cuatro muestras y se calculé en cada caso las medias. En cada muestra,
se realizaron ensayos comparativos usando una muestra de control que comprendia un cigarrillo con un filtro
idéntico que tenia una cavidad vacia de 4 mm de longitud y una muestra con una cavidad que contenia 60 mg de
carbon vegetal de coco.

La tabla 6 resume los resultados analiticos para 1,3-butadieno y cianuro de hidrégeno (HCN). Para comparar los
comportamientos con respecto a carbon vegetal de coco, los resultados de cada muestra se normalizaron con
respecto a los resultados del carbon vegetal de coco. Los datos normalizados se representan graficamente en las
figuras 5y 6, que son graficas de dispersion que representan el porcentaje de reduccion de 1,3-butadieno y HCN,
normalizado con respecto al carbon vegetal de coco del ejemplo comparativo A, frente al volumen total combinado
de meso- y microporos, y el % de volumen de microporos respectivamente.
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Tabla 6

Reduccion de
Ejemplo Reduccién de 1,3-butadieno Reduccion de HCN Reduccion de HCN
normalizada al con respecto al normalizada al
numero 1,3-butadieno con ejemplo A control ejemplo A
respecto al control

%) (%) (%) (%)
2 46,09 1,70 54,09 1,05
3 57,34 2,12 58,55 1,14
4 70,68 2,61 60,77 1,18
5 64,25 2,38 78,56 1,53
6 53,74 1,99 85,22 1,66
7 73,94 2,73 79,38 1,54
8 60,03 2,22 78,83 1,53
9 71,48 2,64 84,62 1,65
10 73,94 2,73 79,38 1,54
11 57,50 2,13 73,18 1,42
12 56,58 2,09 75,01 1,46
13 50,72 1,88 64,82 1,26
A 27,05 1,00 51,41 1,00
B 20,33 0,75 36,22 0,70
C 12,88 0,48 22,24 0,43

Como se puede ver por los datos y las figuras 5 y 6, los materiales de carbono de la invencién, con mayores
volumenes totales de poros y mayores proporciones de volimenes de mesoporos que el carbén vegetal de coco , se
comportaron significativamente mejor en cuanto a absorcién de HCN y, especialmente de 1,3-butadieno, del humo
del tabaco.

Los materiales ensayados mostraron caracteristicas de adsorcion similares con respecto a los ejemplos A, By C, de
acreolina, aldehido propidnico, aldehido croténico, metil etil cetona y aldehido butirico.

La tabla 7 resume las propiedades de otras cinco muestras de materias de carbono de acuerdo con la invencién en
forma de microperlas (ejemplos 14-18), junto con dos ejemplos comparativos, también en forma de microperlas con
el mismo intervalo de tamario de particulas (ejemplos D y E). Todas las perlas tenian un tamario de particulas en el
intervalo de 250-500 um.

El material de carbono del ejemplo 14 es similar al del ejemplo comparativo C y se preparé a partir de una resina
(MAP) producida polimerizando m-aminofenol y formaldehido en presencia de agua como formador de poros, pero
las perlas se sometieron a una activaciéon mas intensa en dioxido de carbono para conseguir una superficie
especifica mayor. Como los mesoporos forman una proporcion relativamente baja del volumen combinado de meso-
y microporos de esta muestra, su densidad aparente también es baja, lo cual indica que un volumen significativo de
poros son macroporos pequefios no detectados por adsorcion de nitrégeno.

El material de carbono del ejemplo 15 se preparé carbonizando un polimero disponible comercialmente de estireno y
divinilpirrolidona (SDP) y activando en dioxido de carbono.

12
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El material de carbono del ejemplo 16 se prepard a partir de resina de fenol-formaldehido (PF) obtenida
polimerizando 100 partes en peso de fenol y formaldehido en presencia de 200 partes en peso de etilenglicol como
formador de poros, sin agente reticulante alguno. El polimero resultante se lavo, carbonizé y activé después en
dioxido de carbono para conseguir 40% de pérdida al fuego.

El material de carbono del ejemplo 17 se preparé a partir de resina de fenol-formaldehido (PF) obtenida de una
manera similar a la del ejemplo 16, pero usando 175 partes en peso de etilenglicol, con un lavado adicional y en
dioxido de carbono para conseguir una pérdida al fuego de 36%.

El material de carbono del ejemplo 18 se prepard a partir de una resina de fenol-formaldehido (PF) de una manera
similar a la del ejemplo 17, usando 150 partes en peso de etilenglicol. Igual que el material del ejemplo 14, los
mesoporos forman una proporcion relativamente baja del volumen combinado de meso- y microporos de esta
muestra y también su densidad aparente es baja, lo cual indica que un volumen significativo de poros son
macroporos pequefios no detectados por adsorcion de nitrégeno.

El material de carbono del ejemplo comparativo D se prepard usando un polimero de estireno-vinilpirrolidona similar
al usado en el ejemplo 15. El material resultante tenia un volumen combinado de micro- y mesoporos menor y una
densidad relativamente alta.

El material de carbono del ejemplo comparativo E se prepard usando una resina de fenol-formaldehido obtenida de
manera similar a la del ejemplo 17. El material resultante tenia una proporcién menor de volumen de mesoporos y
una densidad mayor.

Se ensayaron los comportamientos de los materiales de carbono en reducir formaldehido, acetaldehido, 1,3-
butadieno y HCN del humo del tabaco, usando los mismos procedimientos de ensayo antes descritos. Los
resultados se indican también en la tabla 7. Los comportamientos se evaluaron como porcentaje de reduccion de de
los analitos en el humo del tabaco, normalizado con respecto a las reducciones correspondientes medidas usando
carbon de cascara de coco.

Se puede ver que los materiales de carbono de acuerdo con la invencion se comportan mejor con respecto a carbon
de cascara de coco en la separacion de por lo menos tres de los cuatro analitos del humo del tabaco ensayados y
que los ejemplos comparativos se comportaron peor que el carbén de cascara de coco en relaciéon con los cuatro
analitos.

Tabla 7
Sesp Dens. Reducciones normalizadas (%)

Ei. | Resina | BET | " | Vincsoporos | Vinoperos | Veomtin | Vimssopos | Formal | Acetal | 13-

, | @emy) | \ \ , | bta-
(m*/g) (cm”/g) (cm”/g) | (cm®/g) (%) dehido | dehido HCN
14 MAP 1.059 0,35 0,16 0,75 0,91 17,6 1,26 1,09 0,79 1,66
15 SVP 1.638 0,36 0,50 0,91 1,41 35,5 0,54 1,04 2,06 1,01
16 PF 1.055 0,25 0,90 0,57 1,47 61,2 2,00 1,62 2,71 1,54
17 PF 1.119 0,33 0,83 0,77 1,60 51,9 1,09 1,07 1,80 0,96
18 PF 1.075 0,30 0,05 0,97 1,02 4,90 1,42 1,42 2,26 1,08
D SVP 1.048 0,51 0,22 0,64 0,86 25,6 0,52 0,48 0,40 0,69
E PF 1.085 0,60 0,13 0,81 0,94 13,8 0,67 0,67 0,60 0,32

A continuacién se describen realizaciones especificas de articulos de fumar vy filtros de humo, sélo a modo de
ejemplo y con referencia a las figuras 6 y 7, en las que la figura 6 es una vista lateral en alzado, parcialmente en
seccion longitudinal y parcialmente rota de un articulo de fumar y un filiro de humo.

La figura 7 es una vista similar a la figura 6 de un articulo de fumar con un filtro alternativo de humo.

En los dibujos, que no son a escala, caracteristicas similares se dan con numeros de referencia iguales.

13




10

15

20

25

ES 2433 581 T3

Con referencia a los dibujos, las figuras 7 y 8 ilustran articulos de fumar en forma de cigarrillos que tienen un cilindro
1 de tabaco envuelto en una envoltura 2 y unido a un filtro de humo 3 por medio de un papel de unién 4. Por
claridad, el papel de unién 4 se muestra distanciado de la envoltura 2 pero, en realidad, estan en contacto intimo.

En la figura 7, el filiro de humo 3 comprende dos elementos de filtro cilindricos 3a y 3b. El primer elemento de filtro 3
a en el extremo de la boca del filtro es de 15 mm de longitud y esta compuesto de estopa de acetato de celulosa
impregnada con 7% en peso de triacetina (plastificante) que tiene una caida de presion manométrica de 25 mm de
agua por toda su longitud. El segundo elemento de filtro 3b, situado adyacente al cilindro 1 es de 12 mm de longitud
y tiene una caida de presiéon manométrica de 90 mm de agua por toda su longitud y comprende 80 mg de estopa de
acetato de celulosa impregnada con 4% en peso de triacetina y tiene 30 mg de un material de carbono poroso
activado de acuerdo con la invencion distribuido uniformemente por todo su volumen en un estilo “dalmata”.

El cigarrillo mostrado en la figura 8 es similar al de la figura 7 excepto en que el filtro de humo 3 tiene tres elementos
de filtro cilindricos coaxiales 3a, 3b y 3c. El primer elemento de filtro 3a en el extremo de la boca del cigarrillo tiene
10 mm de longitud y estda compuesto de estopa de acetato de celulosa impregnada con 7% en peso de triacetina
(plastificante). El segundo elemento de filtro 3b situado adyacente al primer elemento de filtro 3a es una cavidad de
7 mm de longitud que contiene 100 mg de un material de carbono poroso activado de acuerdo con la invencion. El
tercer elemento de filiro 3c adyacente al segundo elemento de filtro 3b tiene una longitud de 10 mm y comprende
estopa de acetato de celulosa impregnada con 7% en peso de triacetina. Un anillo de orificios de ventilacion 5 esta
formado en el papel de unién 4 en un plano radial A[I[1-A que aporta aire al segundo elemento de filtro 3b
aproximadamente 3 mm corriente debajo de la union con el tercer elemento de filtro 3c cuando se inhala humo a
través del cigarrillo.

En resumen, los ejemplos proporcionan un material de carbono poroso, adecuado para incorporarlo en filtros de
humo de cigarrillos, que tiene una superficie especifica BET de por lo menos 800 m /g y una estructura de poros que
|ncluye mesoporos y microporos. El volumen de los poros (medido por adsorciéon de nitrégeno) es por lo menos 0,9
cm /g y 15 a 65% del volumen de los poros son mesoporos La estructura de los poros del material proporciona una
densidad aparente generalmente menor que 0,5 g/cm El material se puede producir carbonizando y activando
resinas organicas y puede estar en forma de perlas para facilidad de manipulacion. El material puede estar en forma
de particulas con un tamafo medio de las particulas de 50 a 1.000 yum o puede tener una estructura monolitica.
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REIVINDICACIONES

1. Un material de carbono poroso adecuado para usarlo en filtracién de humo, en el que el material tiene una
superficie especifica BET de por lo menos 800 m /g una estructura de poros que |ncluye mesoporos y microporos y
un volumen de poros (medido por adsorcion de nitrégeno) de por lo menos 0,9 cm®/g, de los que 15 a 65% son
mesoporos, caracterizado porque:

(a) el material de carbono poroso esta en forma de particulas que tienen un tamafio medio de 50 a 1.000 pm, o
(b) el material de carbono poroso es una estructura monolitica.

2. Un material de carbono poroso de acuerdo con la reivindicacion 1, que tiene una estructura monolitica y tiene
forma de elemento de filtro cilindrico que tiene un paso axial que es capaz de permitir el flujo global de humo a
través de aquél cuando el humo contacta con el material.

3. Un material de carbono poroso de acuerdo con la reivindicacion 1 6 2, en el que el volumen de los poros del
material (medido por adsorcién de nitrégeno) es por lo menos 1,0 cm /g y 30 a 65% del volumen de los poros son
Mesoporos.

4. Un material de carbono poroso de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 3, en el que menos del 20% del volumen
de los poros del material son poros que tienen diametros en el intervalo de 2-10 nm.

5. Un material de carbono poroso de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que el material
tiene una densidad no mayor que 0,5 g/cm

6. Un material de carbono poroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que el material tiene
una superficie especmca BET de 900 a 1.300 m /g y opcionalmente el material tiene una superficie especifica BET
de 1.000 a 1.250 m%g.

7. Un material de carbono poroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en el que el volumen de
los poros del material en microporos y mesoporos es1,1 a2 cm /g

8. Un material de carbono poroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en el que 35 a 55% del
volumen de los poros son mesoporos.

9. Un material de carbono poroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 6 3 a 8, en el que el material
esta en forma de particulas y opcionalmente en forma de microperlas.

10. Un material de carbono poroso de acuerdo con la reivindicacion 9, en el que el material tiene un tamafio medio
de particulas de 50 a 700 pym y opcionalmente el material tiene un tamafio medio de particulas de:

(a) de 150 a 250 ym o
(b) de 250 a 500 pym.

11. Un material de carbono poroso de acuerdo con la reivindicaciéon 10, en el que el material tiene una distribucion
D90/D10 del tamafio de particulas de por lo menos 10.

12. Un material de carbono poroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 10 u 11, en el que el material
esta sustancialmente exento de particulas menores que 10 um.

13. Un material de carbono poroso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, en el que el material
esta compuesto de una resina organica carbonizada, que contiene opcionalmente nitrégeno.

14. Un material de carbono poroso de acuerdo con la reivindicacién 13, en el que la resina se produce condensando
un componente nucledfilo con un agente reticulante electréfilo en presencia de un formador de poros, opcionalmente
en el que:

(a) el componente nucledfilo o el agente reticulante son un compuesto organico de nitrégeno,
(b) el componente nucledfilo comprende una resina de novolaca,
(c) el agente reticulante comprende hexametilentetramina, y/o

(d) el formador de poros comprende etilenglicol.
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FIG. 4a
Distribucion del tamafio de los poros de los ejemplos 1 y 7
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Distribucién del tamafio de los poros del ejemplo 2
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FIG. 4c

 Distribucién del tamafio de los poros del ejemplo 3
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FIG. 4d

Distribucion del tamafio de los poros de los ejemplos 4, 5y 11
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FIG. 4e

Distribucién del tamafio de los poros de los ejemplos 8,10y B
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FIG. 4f

Distribucion del tamafio de los poros del ejemplo 8
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FIG. 49

Distribucién del tamafio de los poros del ejemplo 9
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Distribucién del tamaiio de los poros del ejemplo 12
4 i s
3.5 I‘F
’\
3
2.5
v
=3
2‘ 2
&)
1.5
1
0.5 BC}:/
0 00
1 10 100 10

' Tamafio medio de los poros (A)

26



ES 2433 581 T3

FIG. 4i
Distribucion del tamafio de los poros del ejemplo 13
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FIG. 4

Distribucién del tamafio de los poros del ejemplo comparativo A
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FIG. 4k

Distribucién del tamatio de los poros del ejemplo comparativ
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