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@ Verfahren zum Impragnieren von Fasern eines Tabakrauchfilters mit Polycarbonsduren bzw. sauren
Salzen derselben.

@ Ein Verfahren zum Imprégnieren von Fasern eines Tabakrauchfilters mit physiologisch und sensorisch
unbedenklichen Polycarbonsiuren bzw. sauren Salze derselben, bei dem man die bei Umgebungs- und
Verarbeitungstemperaturen kristallinen Polycarbonsduren bzw. die sauren Salze derselben in Form von feinen
Teilchen mit einem Zahlenmittel der Teilchengréfen von weniger als 50 um in einem organischen, flissigen
Medium suspendiert und die erhaltene Suspension auf die Fasern aufbringt, fihrt zu einem Filtermaterial, das
sine wirksame Erhdhung der Nikotinretention ohne Beeintrdchtigung der Kondensatausbeute und des Zugwider-
stands gestattet. ’
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Verfahren zum Imprignieren von Fasern eines Tabakrauchfilters mit Polycarbonsauren bzw. sauren
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Salzen derselben.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Imprégnieren von Fasern eines Tabakrauchfilters mit physiolo-
gisch und sensorisch unbedenklichen Polycarbonsduren bzw. sauren Salzen derselben.

Die Einstellung des Nicotin/Kondensatverhéltnisses sowie die Einhaltung der Qualitdtsvorgaben in
Bezug auf Nicotin- bzw. Kondensatwerte besitzen in der Cigaretienindustrie eine sehr grofie Bedeutung. Es
sind eine Reihe von Magnahmen bekannt, die mehr oder weniger die Nicotinabrauchwerte beeinflussen
kénnen. Hierzu gehtren DesignmaBnahmen zur Beeinflussung der Ventilation, z.B. durch geeignete
Auswah! von Papier- und Filtermaterialien, weiterhin Blendmagnahmen, mit denen die Tabakmischungen
modifiziert werden, sowie VerarbeitungsmaBnahmen, z.B. durch geeignete Einstellung der Verfahrenspara-
meter bei der Tabakverarbeitung.

Die vorgenannten MaBnahmen sind im allgemeinen mit einem hohen Aufwand verbunden und bleiben
nicht ohne Einfluf auf den Rauchgeschmack.

Zur Erhdhung der Retention von Nicotin im Filter sind in der Vergangenheit vielfach Versuche
unternommen worden, um die Oberfliche des Filtermaterials .mit sauren Komponenten auszustatten. So
beschreibt die DE-C 1 300 854 flir diesen Zweck die Ausrlistung des Filtermaterials mit Estern organischer
Polycarbonsiuren, z.B. mit Citronens8ureestern. Diese Sdureester sind in den in der Cigarettenindustrie
tiblichen Filterhdrtern, insbesondere Triacetin, I8slich und kdnnen demzufolge ohne groBen technischen
Aufwand dem Hérter zugesetzt werden. Weiterhin ist aus der US-C 3 026 626 der Einsatz von Partialestern
von h&heren Fettsduren mit Polyolen zur Erh8hung der Nicotin- und Kondensatretention im Filtermaterial
bekannt. Diese Partialester sind bei Umgebungstemperatur in den eingesetzten Hirtern, wie Triacetin, in
denen sie verteilt werden soll, bei Umgebungstemperatur unidslich, iassen sich jedoch bei hheren
Temperaturen im geschmolzenen Zustand in dem Harter homogen 18sen und fallen nach dem Bespriihen
des Filtermaterials in feinverieilter Form aus. Die so erhaltenen Filtermaterialien zeigen eine erhdhte
Nicotin/Kondensatretention, ohne daf dabei eine Selektivitdt zu erkennen ist. Ob diese erhShte Retention
durch den vergrdBerten Zugwiderstand oder durch chemische Wechselwirkung erzeugt wird, 8Bt sich nicht
beurteilen.

Das Verfahren der Erfindung ist auf die Ausrlistung von Fasern eines Tabakrauchfilters mit physiolo-
gisch und sensorisch unbedenklichen Polycarbonsduren bzw. sauren Salzen derselben gerichtet, die eine
erhdhte Nicotinretention bei gleichbleibendem Zugwiderstand und gleichbleibender Kondensatretention
gestattet. Bisher ist kein Verfahren bekannt geworden, bei dem in einem Standardverfahren zur Filterherstel-
lung feste organische S#uren in das Filtermaterial eingebracht werden k&nnen, da diese in den iblicherwei-
se in der Cigarettenindustrie eingesetzten Hartermaterialien véllig unldslich sind.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemdB durch ein Verfahren der eingangs genannten Art gelSst, bei dem
man die bei Umgebungs- und Verarbeitungstemperaturen kristallinen Polycarbons3uren bzw. sauren Salze
derselben in Form von feinen Teilchen mit einem Zahlenmittel der TeilchengrdBen von weniger als 50 um
in einem organischen, fllissigen Medium suspendiert und die erhaltene Suspension auf die Fasern aufbringt.

Unter Verarbeitungstemperaturen sind hier diejenigen Temperaturen zu verstehen, bei denen Ublicher-
weise in der Cigarettenindustrie die Harter auf das Fasermaterial aufgebracht werden, msbesondere im
Temperaturbereich von etwa 20 bis 60° C. Hohere Verarbeitungstemperaturen bis etwa 100° C kénnen die
Stabilitat der Suspension gegen Entmischungen verbessern. Wie die Polycarbonsduren bzw. sauren Salze
derselben auf die angegebene TeilchengrdBe gebracht werden, ist nicht kritisch; die einfachste MaBnahme
zum Erhalt der Teilchengréfe besteht in einem Mahlprozes, gefolgt von einem SiebprozeB.

GemiB einer vorteilhaften Ausfihrungsform der Erfindung verwendet man Polycarbonséuren bzw. saure
Salze derselben mit pKs-Werten im Bereich von 1 bis 5, wobei man bevorzugt Polycarbonsduren bzw.
saure Salze derselben mit-2 bis 8 Kohlenstoffatomen und (zusitzlich) 2 bis 3 Carboxylgruppen einsetzt.

Falls die Polycarbonsduren in Form ihrer sauren Salze eingesetzt werden sollen, verwendet man
bevorzugt saure Alkali-, insbesondere saure Kalium- sowie Ammoniumsalze; es ist jedoch auch mdglich,
Natrium-, Rubidium- und Casiumsalze einzusetzen.

Besonders vortsilhafte Polycarbonsiuren bzw. saure Salze derselben sind aus einer Gruppe ausge-
wihlt, die von Maleinsiure, Bernsteinsiure, Glutarsdure, Weinséure, Apfelsiure, Citronensdure und Acetyi-
citronensiure gebildet ist; besonders bevorzugt sind Polycarbonséuren, die natirliche Tabakinhaltsstoffe
sind, einschliefllich saure Salze derselben. Als besonders vorteilhaft haben sich Polycarbonsduren der
vorgenannten Spezifikation erwiesen, die zus#tzlich einen OH-Substituenten, der nicht zu einer Carboxyl-
gruppe gehdrt, oder mehrere aufweisen, insbesondere Citronen-, Wein- und Apfelsiure.

Fur die Verarbeitung der Suspensionen von Polycarbonsiuren bzw. sauren Salzen derselben in
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flissigen, organischen Medien ist es vorteilhaft, wenn diese Suspensionen eine mdglichst grofe Stabilitét
gegentiber Entmischungen aufweisen. Dabei hat es sich als besonders vorteilhaft erwiesen, wenn die
Zahlenmittel der TeilchengréBen dieser Komponenten weniger als 20 um betragen.

GemiB einer weiteren vorteilnaften Ausfiinrungsform der Erfindung setzt man die Polycarbons&duren
bzw. die sauren Salze derselben in einer Menge von 0,1 bis 10, insbesondere von 0,5 bis 5 Gew.-%,
bezogen auf das Filterfasergewicht, in dem Medium suspendiert ein.

Gema4B einer weiteren vorteilnaften Ausfiinrungsform der Erfindung verwendet man als organisches,
flissiges Medium Carbonsdureester aus der von Polyethylenglykolacetat, Polyethylenglykolpropionat, ins-
besondere  Triethylenglykoldiacetat, ~ Glycerindiacetat, Glycerintriacetat, ~ Glycerintripropionat,  Di-
{methoxyethyl)-phthalat, Ethylphthaloyl-methyiglykolat und Triethylcitrat gebildeten Gruppe; Glycerintriacetat
(Triacetin) ist dabei besonders bevorzugt.

Gem&B einer weiteren vorteilnaften Ausfiihrungsform der Erfindung setzt man den Polycarbonsiuren
bzw. saure Salze derselben enthaltenden Suspensionen Dispergierhilfsmittel hinzu. Typische Beispiele fur
derartige Dispergierhilfsmittel sind pyrogenes Siliciumdioxid, chemisch modifizierte Cellulose, z.B. Methyl-
cellulose, Carboxymethylicellulose, Hydroxyethylcellulose, Methylhydroxyethyiceilulose und dergleichen,
weiterhin chemisch analog modifizierte Stdrke wie Stérkeester und/oder Ether sowie pflanzliche Gummen
sinschlieBlich chemisch analog modifizierter Derivate derselben. Die vorgenannten Dispergierhilfsmittel sind
als solche im Handel erhiltlich. Besonders bevorzugt im Rahmen der Erfindung ist die Verwendung von
pyrogenem Siliciumdioxid.

Die Dispergierhilfsmittel werden bevorzugt in einer Menge von 0,1 bis 5, insbesondere von 0,5 bis 2
Gew.-%, bezogen auf eingesetzte Polycarbonsduren bzw. saure Salze derselben, verwendet.

Das Verfahren der Erfindung eignet sich insbesondere zur Imprégnierung von Filtermaterial auf Basis
von Celluloseacetat.

Die Erfindung wird im folgenden anhand von bevorzugten AusfUhrungsbeispielen ndher erldutert. 7

Zur Durchfiihrung der Ausfiihrungsbeispiele wurde zunéchst Citronensiure, Maleinsiure, Apfelsdure
und Weinsdure vermahlen. Von Citronenséure, Maleinsdure und Weins8ure wurde eine Siebfraktion mit
einer mittleren TeilchengréBe von weniger als 10 um gesammelt; die mittlere Teilchengr6B8e der vermahle-
nen Apfelsiure betrug weniger als 5 wm. Einem Teil der Proben wurde vor der Vermahlung ca. 1 Gew.-%
pyrogenes Silciumdioxid mit einer durchschnittlichen Teilchengrdfe von 7 um zugesetzt.

Die vorstehend genannten Siebfraktionen wurden unter heftigem Rihren in Glycerintriacetat(Triacetin)
suspendiert; die erhaltene Suspension wurde auf ein ausgebreitetes Filtermaterial zur Herstellung eines
endlosen Filterstranges gespriht.

Die unter Zusatz von pyrogenem Siliciumdioxid erhaltenen Dispersionen zeigten keine Sedimentations-
neigung und waren wochenlag stabil. Die Dispersionen ohne Siliciumdioxidzusatz muBten zur Vermeidung
von Konzentrationsgradienten stindlich durch Riihren homogenisiert werden.

Beispiel 1.

Ein ausgebreitetes Fasermaterial (Tow) flir einen endlosen Filterstrang aus Celluloseacetat wurde mit
verschiedenen, in der vorstehend beschriebenen Weise erhaltenen Dispersionen gem3f Tabelle 1 bis
Raumtemperatur impragniert.

Tabelle 1
Dispersion in Triacetin
Filterstab Zusammensetzung'! Auftragsmenge?
1 9,1 Gew.-% Citronens&ure 11 Gew.-%
2 9,1 Gew.-% Maleinsdure 11 Gew.-%
3 9,1 Gew.-% Citronensdure + SiO2 11 Gew.-%
4 100% Triacetin (Vergleich) 10 Gew.-%

1) Dispergiertes Material, bezogen auf Gesamtgewicht der Dispersion
2) Dispersion, bezogen auf Gewicht des Fasermaterials
Filtermaterial: 3,0Y/35.000; Zugwiderstand 390 mm Wasserséule;
Format 126 x 7,84 mm.
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Das oben angegebene Filtermaterial wurde zu einem endlosen Filterstrang geformt; aus den erhaltenen
Filterstdben wurden filterventilierte Gigaretten gefertigt und in einer Rauchmaschine nach DIN-Norm
abgeraucht. Es wurden die in Tabelle 2 zusammengsefafiten Ergebnisse erhalten.
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Tabelle 2
Cigarette mit Filter| Nicotin (mg) im
gemif Tab. 1 Hauptrauch
1 0,77
2 0,76
3 0,76
4 0,85 (Vergleich)

Die Abrauchergebnisse zeigen, daf die erfindungsgemafB ausgerlsteten Filtermaterialien sine um 0,1

Beispiel 2.

mg erhdhte Nicotinretention aufweisen. Die selektive Filtrationswirkung wurde durch das gegebenenfalis
zugesetzte pyrogene Siliciumdioxid nicht besinfluBt.

Um den Einflug verschiedener Cigaretten mit unterschiedlichen Nicotin- und Kondensatgehalten zu

testen, wurden die gleichen Filterstdbe wie im Beispiel 1, jedoch unventiliert, mit anderen CigarettenkGrpern
gefahren. Es wurden die in Tabelle 3 zusammengefaften Ergebnisse erhalten.

Tabelle 3
Cigarette mit Filterj Nicotin (mg) im
gemapB Tab. 1 Hauptrauch
1 1,14
2 1,12
3 1,14
4 1,23 (Vergleich)

Auch bei diesen Versuchen war eine um 0,1 mg erhhte Nicotinabreicherung festzustellen. Ein EinfluB

des Dispergierungsmittels auf die Retention war nicht festzustelien.

Beispiel 3.

Auf ein Filtermaterial mit den in Tabelle 1 angegebenen Spezifikationen wurden Dispersicnen der
Zusammensetzung gemiB Tabelle 4 aufgespriht.
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Tabelle 4
Dispersion in Triacetin
Filterstab Zusammensetzung" Auftragsmenge?
5 9,1 Gew.-% Apfelsdure + SiO2 11 Gew.-%
6 9,1 Gew.-% Weinsdure + SiO2 11 Gew.-%
7 100% Triacetin (Vergleich) 10 Gew.-%

1) Dispergiertes Material, bezogen auf Gesamtgewicht der Dispersion
2) Dispersion, bezogen auf Gewicht des Fasermaterials

Beim Abrauchen nach DIN-Norm der mit den vorgenannten Filterstdben ausgerUsteten, ventilierten und
unventilierten Cigaretten wurden die in Tabelle 5 zusammengefaBten Ergebnisse erhalten.
Auch hier ergab sich eine deutliche Zunahme der Nicotinretention im Hauptrauch.

Tabelle 5
Cigarette mit Filter Cigarettentyp" | Nicotin (mg) im
gemaps Tab. 1 Hauptrauch
5 \ 0.87
6 \ 0,83
7 Vergleich 0,96
5 U 1,08
6 U 1,11
7 Vergleich 1,20

1) V = ventiliert; U = unventiliert

Fur alle der hier erdrterten Versuche gilt, da8 die Kondensatausbeute und der Zugwiderstand gleich
war, d.h. durch die Ausrlistung von Filtermaterialien gem&B dem Verfahren der Erfindung nicht beeinfiuBt
wurden.

Anspriiche

1. Verfahren zum Imprégnieren von Fasern eines Tabakrauchfilters mit physiologisch und sensorisch
unbedenklichen Polycarbonssuren bzw. sauren Salzen derselben, dadurch gekennzeichnet, daf man die bei
Umgebungs- und Verarbeitungstemperaturen kristallinen Polycarbonsiuren bzw. die sauren Salze derselben
in Form von feinen Teilchen mit einem Zahlenmittel der TeilchengrdBe von weniger als 50 um in einem
organischen, fliissigen Medium suspendiert und die erhaltene Suspension auf die Fasern aufbringt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man Polycarbonsduren bzw. saure Salze
derselben mit pK<-Werten von 1 bis 5 verwendet.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB man Polycarbonsiuren bzw. saure
Salze derselben verwendet, die 2 bis 6 Kohlenstoffatome und 2 bis 3 Carboxylgruppen aufweisen.

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da man
Polycarbons3uren bzw. saure Salze derselben aus der von Maleinsdure, Bernsteinsiure, Giutarsdure,
Weinsdure, Apfelsdure, Citronensiure und Acstylcitronens3ure gebildeten Gruppe verwendet.

5. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da man saure
Alkali-, insbesondere Kaliumsalze oder Ammoniumsalze, der Polycarbonsduren verwendet.

6. Verfahren nach mindestens einem der Ansprlche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man
Polycarbonsduren bzw. saure Salze derselben verwendet, die einen OH-Substituenten, der nicht zu einer
Carboxylgruppe gehort, oder mehrere aufweisen.

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, da man
Polycarbonsduren bzw. saure Salze derselben mit einem Zahlenmittel der Teilchengréfen von weniger als
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20 wm verwendet.

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, da8 man die
Polycarbonsguren bzw. die sauren Salze derselben in einer Menge von 0,1 bis 10, insbesondere von 0,5 bis
5 Gew.-%, bezogen auf das Filterfasergewicht, auftragt.

9. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man als
organisches, flissiges Medium Carbonsdureester aus der von Polyethylenglykolacetat, Polyethylenglykol-
propionat, insbesondere Triethylenglykoldiacetat, Glycerindiacetat, Glycerintriacetat, Glycerintripropionat, Di-
(methoxyethyl)-phthalat, Ethylphthaloyl-methyliglykolat und Triethylcitrat gebildeten Gruppe verwendet.

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, da8 man den
Polycarbonssuren bzw. saure Salze derselben enthaltenden Suspensionen Dispergierhilismittel zusetzt.

11. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, da8 man
Dispergierhilfsmittel aus der von pyrogenem Siliciumdioxid und chemisch modifizierter Stérke und Cellulose
gebildeten Gruppe zusetzt.

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, da8 man die
Dispergierhifsmitte! in einer Menge von 0,1 bis 5, insbesondere von 0.5 bis 2 Gew.-%, bezogen auf
eingesetzte Polycarbonsduren bzw. saure Salze derselben, verwendet.

13. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daf man
Celluloseacetatfasern imprégniert. )

14. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB man die
Polycarbonsduren bzw. saure Salze derselben in Triacetin suspendiert.
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