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Beschreibung

[0001] Tabakartikel, wie beispielsweise Zigaretten, mit einem Filterelement, welches eine brechbare Kapsel enthalt,
sind im Stand der Technik bekannt. So werden beispielsweise in WO 2002/000044, WO 2003/009711, WO 2007/010407,
US 2004/0261807 und WO 2006/0136197 exemplarische Ausfiihrungsformen solcher Tabakartikel und Filterelemente
beschrieben. Dabei werden die Inhaltsstoffe der Kapseln bevorzugt erst kurz vor dem Gebrauch des Tabakartikels durch
Zerbrechen der Kapsel im Filterelement freigesetzt.

[0002] In der Regel dienen die in den Kapseln enthaltenen Stoffe der Aromatisierung bzw. der Beeinflussung des
Inhalats bevor der Konsument dieses aufnimmt oder der Beeinflussung des Rauchwiderstands ("resistance to draw"
oder RTD). Neben dem Anreichern des zu inhalierenden Gasstroms mit Aroma- oder Geschmacksstoffen kann dabei
beispielsweise auch das Binden oder Entfernen von Bei- oder Schadstoffen aus dem zu inhalierenden Gasstrom beab-
sichtigt sein. Es hat sich gezeigt, dass die Filterwirkung gesteigert werden kann, wenn die Menge an Wasser im Filter-
element erhéht wird. Da das Volumen der Kapseln aber begrenzt ist, besteht ein Bedarf an Filterelementen enthaltend
brechbare Kapseln, die verbesserte Filtereigenschaften aufweisen.

[0003] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Filterelement fir die Verwendung in einem Tabakartikel gemafR einem
der Patentanspriiche, sowie einen Tabakartikel enthaltend ein solches Filterelement.

[0004] Erfindungsgemal wird ein Filterelement bereit gestellt fir die Verwendung in einem Tabakartikel, wobei das
Filterelement mindestens einen Filterkdrper und mindestens eine Kapsel (3) mit einem fliissigen Medium als Kernmaterial
aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass das flissige Medium des Kernmaterials mindestens ein Tensid enthalt
[0005] Es konnte gezeigt werden, dass das Vorhandensein mindestens eines Tensids im fliissigen Medium des Kern-
materials der Kapsel die Filterwirkung des Filterelements nach dem Brechen der Kapsel signifikant erhdht.

[0006] Im Sinne der vorliegenden Erfindung umfasst der Begriff Filterelement eine Anordnung, die geeignet ist, einem
Aerosol oder zu inhalierendem Gasstrom einen oder mehrere Inhaltsstoffe zu entziehen oder dessen Konzentration zu
beeinflussen, insbesondere dessen Konzentration im zu inhalierenden Gasstrom zu senken, oder einen Zugwiderstand
beim Inhalieren des Aerosols ("resistance to draw" oder RTD) zu beeinflussen. Dazu weist ein Filterelement mindestens
einen Filterkérper auf, der derart angeordnet ist, dass der mindestens eine Filterkdrper eine Filterwirkung entfalten kann.
In der Regel ist der Filterkdrper derart im Filterelement angeordnet, dass der Filterkdrper eine Filterwirkung fiir den zu
inhalierenden Gasstrom entfaltet, wobei der zu inhalierende Gasstrom in der Regel von einem tabakhaltigen Element
durch das Filterelement zum Verbraucher hin erfolgt.

[0007] Das erfindungsgemale Filterelement umfasst mindestens einen Filterkdrper sowie mindestens eine Kapsel
mit einem fliissigen Medium als Kernmaterial. Bevorzugt sind der mindestens eine Filterkérper und die mindestens eine
Kapsel von einem Hillmaterial umgeben. Die Umhillung dient in der Regel dazu, die einzelnen Bestandteile in der
gewinschten Anordnung zueinander zu halten und eine spatere Verbindung mit weiteren Komponenten eines Tabak-
artikels zu gewahrleisten. Als Hillmaterial wird bevorzugt Papier oder Papier-haltiges Material verwendet oder Pappe
bzw. Pappe-haltiges Material. Das Hiillmaterial kann ganz oder Teilweise beschichtet oder ganz oder teilweise mit einer
oder mehreren Substanzen oder Wirkstoffen beschichtet eingesetzt werden. In dem Hullmaterial kénnen eine oder
mehrere Offnungen vorgesehen sein (sog. "ventilation holes"), die eine Beeinflussung des zu inhalierenden Gasstroms
durch das Filterelement erlauben.

[0008] Dieim erfindungsgemafien Filterelement eingesetzten Filterkdrper sind nicht auf bestimmte Typen beschrankt
und es kénnen alle Filterkdrper zum Einsatz gelangen, die Gblicherweise im Bereich von Tabakartikeln eingesetzt und
verwendet werden. Geeignete Filterkérper sind dem Fachmann bekannt. Ublicherweise werden Filterkdrper aus faser-
férmigem Material hergestellt, beispielsweise aus Acetat-basierten Materialien wie Celluloseacetaten, z. B. Cellulose-
mono-acetat. Das faserférmige Material des Filterkdrpers kann teilweise oder ganz unbeschichtet oder mit einer oder
mehreren Substanzen und/oder Wirkstoffen beschichtet oder modifiziert sein.

[0009] Das erfindungsgemalie Filterelement kann zwei oder mehrere Filterkdrper aufweisen, wobei die mindestens
eine Kapsel in einem der Filterkérper eingebettet vorliegen kann oder in axialer Stromungsrichtung durch das Filterele-
ment neben (also vor oder hinter) dem mindestens einen Filterkérper oder zwischen zwei benachbarten Filterkdrpern
angeordnet sein.

[0010] Ein oder mehrere Filterkdrper des erfindungsgemafen Filterelements kdnnen einen oder mehrere hohle Aus-
sparungen (sog. "hollow bores") aufweisen. Bevorzugt sind diese hohlen Aussparungen in axialer Strémungsrichtung
des zu inhalierenden Gasstroms durch das Filterelement ausgerichtet, so dass der Zugwiderstand im Mittel Gber den
gesamten Querschnitt des Filterkdrpers vermindert wird.

[0011] Das erfindungsgemale Filterelement kann beispielsweise an dem Ende, welches spater das Mundende des
Filters eines Tabakartikels bilden soll, eine Aussparung aufweisen (als sog. "recess filter" ausgebildet sein). Diese
terminale Aussparung kann in einem endsténdigen Filterkdrper vorgesehen sein oder in einem anderen endstandigen
Bestandteil des erfindungsgemafien Filterelements.

[0012] Neben Filterkérpern und Kapseln kann das erfindungsgemafe Filterelement noch weitere Elemente oder Be-
standteile aufweisen, wie z. B. Hohlrdume die beispielsweise durch Réhren (z. B. aus Pappe 0.a.) gebildet und stabilisiert
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werden, oder weitere mechanische Beliftungs- oder Filterelemente sowie weitere Kavitdten oder Inhaltsstoffe.

[0013] Das erfindungsgemale Filterelement kann auch zwei oder mehrere Kapseln umfassen, wobei jede Kapsel fur
sich bevorzugt entweder in einem Filterkdrper eingebettet vorliegt oder vor, hinter oder zwischen den Filterkérpern des
Filterelements, wobei auch mehrere Kapseln in einem oder mehreren Filterkérpern eingebettet vorliegen kénnen oder
vor, hinter oder zwischen den Filterkérpern des Filterelements angeordnet sein kdnnen.

[0014] Das erfindungsgemalie Filterelementist geeignetum in einem Tabakartikel verwendet zu werden. Unter einem
Tabakartikel wird erfindungsgemaf eine Anordnung verstanden, die einen Tabak-haltigen Bereich aufweist, wobei der
Konsument in der Regel ein Aerosol aus dem Tabak-haltigen Bereich inhaliert. Bevorzugt weist der erfindungsgemafiie
Tabakartikel neben einem erfindungsgemafien Filterelement ein Tabak-haltiges, stabférmiges Element auf, welches
derart mit dem Filterelement verbunden vorliegt, dass ein Aerosol oder ein zu inhalierender Gasstrom von dem Tabak-
haltigen, stabférmigen Element durch das erfindungsgemafe Filterelement an den Konsumenten lbergeleitet werden
kann. Dem Fachmann sind geeignete Tabakartikel bekannt, wie beispielsweise Zigaretten oder Tabak-haltige Artikel
fur den Gebrauch in einer sog. "heat-not-burn"-Vorrichtung (HnB-Vorrichtung), bei der das Tabak-haltige Material nicht
verbrannt wird sondern durch Erhitzen auf eine Temperatur, die 350°C nicht Uberschreitet, ein Aerosol gebildet wird,
welches der Konsument dann inhalieren kann. Geeignete Tabakartikel und HnB-Vorrichtungen sind dem Fachmann
bekannt.

[0015] Im erfindungsgem&Ren Filterelement kann die mindestens eine Kapsel in dem mindestens einen Filterelement
eingebettet vorliegen. Die Kapsel kann aber auch neben dem mindestens einen Filterkdrper angeordnet sein, beispiels-
weise in axialer Richtung des Filterelements vor oder hinter dem mindestens einen Filterkorper.

[0016] Das erfindungsgemale Filterelement kann mehr als einen Filterkorper aufweisen. Ist dies der Fall, so kann
die mindestens eine Kapsel bevorzugt zwischen zwei benachbarten Filterkdrpern angeordnet sein.

[0017] In einer bevorzugten Ausflihrungsform weist das erfindungsgemafe Filterelement mindestens einen Filterkor-
per auf, der in Langsrichtung eine oder mehrere hohle Aussparungen aufweist.

[0018] Im erfindungsgem&Ren Filterelement kdnnen der mindestens eine Filterkdrper und die mindestens eine Kapsel
in jeder denkbaren Ausrichtung zueinander angeordnet sein, die zweckmaRig ist fiir die Verwendung des Filterelements
in einem Tabakartikel. Bevorzugt sind der mindestens eine Filterkérper und die mindestens eine Kapsel von einem
Hullmaterial umgeben sind, bevorzugt ist das Hullmaterial Papier oder Pappe.

[0019] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auch auf einen Tabakartikel enthaltend ein tabakhaltiges, stabférmiges
Element und ein erfindungsgemaRes Filterelement, welches in axialer Richtung zu dem tabakhaltigen, stabférmigen
Element angeordnet ist.

Geeignetes fllissiges Medium als Kernmaterial einer Kapsel fiir die Verwendung in einem erfindungsgeméfBen Filtere-
lement:

[0020] Das Kernmaterial der mindestens einen Kapsel des erfindungsgemafien Filterelements umfasst oder besteht
aus einem flissigen Medium, welches mindestens ein Tensid enthalt.

[0021] Fir die Zwecke der vorliegenden Erfindung werden unter dem Begriff "Tensid" Substanzen verstanden, die
geeignet sind die Oberflachenspannung von Wasser herabzusetzen. Dabei zeichnen sich Tenside durch ihren amphip-
hilen Aufbau aus, wobei Tenside einen hydrophoben, unpolaren und einen hydrophilen, polaren Molekiilteil aufweisen.
Als hydrophober, unpolarer Teil dienen meist Alkylgruppen oder Alkylbenzolgruppen. Der hydrophile, polare Teil kann
variieren, wobei der Fachmann zwischen folgenden Tensidgruppen unterscheidet: nichtionische Tenside, anionische
Tenside, kationische Tenside und amphotere Tenside.

[0022] Bevorzugt handelt es sich bei dem mindestens einen Tensid um ein nichtionisches Tensid, ein anionisches
Tensid, ein kationisches Tensid, ein amphoteres Tensid oder um eine Mischung von zwei oder mehr Tensiden davon.
Besonders bevorzugt werden nichtionische Tenside verwendet. Insbesondere kann es sich bei dem mindestens einen
Tensid um ein Polysorbat handeln, bevorzugt um Polysorbat 20, Polysorbat 21, Polysorbat 40, Polysorbat 60, Polysorbat
61, Polysorbat 65, Polysorbat 80, Polysorbat 81, Polysorbat 85 oder Polysorbat 120, bzw. um Mischungen enthaltend
eines oder mehrere davon, besonders bevorzugt um Polysorbat 80. Geeignete Poysorbate sind unter dem Handelsna-
men "Tween" erhéltlich, so z. B. Tween 20 (Polysorbat 20) oder Tween 80 (Polysorbat 80).

[0023] Das flissige Medium des Kernmaterials enthalt das mindestens eine Tensid in einer Konzentration von 0,01
bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Kernmaterials. Dadurch ist sichergestellt, dass sich der Effekt auf
die Filterwirkung nach dem Zerbrechen der Kapsel wahrend des Gebrauchs des erfindungsgemafen Filterelements
einstellen kann. Bevorzugt enthélt das fliissige Medium das mindestens eine Tensid in einer Konzentration von 0,1 bis
10 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 2 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt von 0,3 bis 1 Gew.-%. Dabei kann
das mindestens eine Tensid des flissigen Mediums ein Tensid oder eine Mischung von zwei oder mehreren verschie-
denen Tensiden umfassen.

[0024] Beidem als Kernmaterial der mindestens einen Kapsel eingesetzten flissigen Medium kann es sich beispiels-
weise um ein hydrophiles flissiges Medium handeln, bevorzugt um eine wassrige Lésung oder Dispersion, ganz be-
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sonders bevorzugt um Wasser.

[0025] Das flissige Medium des Kernmaterials der mindestens einen Kapsel des erfindungsgeméaRen Filterelements
kann beispielsweise Salze, Salzhydrate, Kohlenhydrate, Proteine, Vitamine, Aminosduren, Nukleinsauren, Lipide, Me-
dikamente, Verdickungsmittel, Emulgatoren, Tenside, Farbstoffe, Zellmaterial, Aromastoffe, Duftstoffe oder andere Wirk-
stoffe enthalten.

Geeignete Kapseln fiir die Verwendung in einem erfindungsgeméf3en Filterelement:

[0026] Die mindestens eine Kapsel des erfindungsgemalen Filterelements weist bevorzugt eine Hille aus einem
polymeren Material auf, welche das flissige Kernmaterial umgibt.

[0027] Die mindestens eine Kapsel des erfindungsgemalen Filterelements zeichnet sich bevorzugt dadurch aus, dass
diese brechbar, also durch den Konsumenten vor dem Gebrauch des erfindungsgemafen Filterelements bzw. Tabak-
artikel durch Zusammendriicken kollabierbar ist. Besonders bevorzugt weist die mindestens eine Kapsel eine Druck-
festigkeit im Bereich von 5 N bis 25 N auf.

[0028] Die mindestens eine Kapsel weist eine Grolke auf, die es erlaubt die Kapsel in dem erfindungsgemafen Fil-
terelement anzuordnen. Bevorzugt weist die mindestens eine Kapsel eine mittlere Teilchengroéfie von 0,1 bis 10 mm
auf, besonders bevorzugt 1 bis 5 mm, und eine mittlere Wanddicke von 10 wm bis 2 mm, besonders bevorzugt 50 pm
bis 200 pm.

[0029] Die mindestens eine Kapsel des erfindungsgemaRen Filterelements kann zusétzlich zu der bevorzugt wasser-
dampfundurchlassigen Hiille auf der AuRRenseite eine oder mehrere weitere Beschichtungen aufweisen, bevorzugt wird
die Beschichtung mittels Vakuumverfahren wie Sputtern, Bedampfen oder Plasmaverfahren, oder mittels chemischer
oder galvanischer Beschichtung aufgebracht, um beschichtete Kapseln zu erhalten.

[0030] Geeignete Kapseln zur Verwendung in einem erfindungsgemafen Filterelement sind dem Fachmann bekannt.
So werden beispielsweise in WO 2002/000044, WO 2003/009711, WO 2007/010407, US 2004/0261807 und WO
2006/0136197 Kapseln offenbart, die geeignet sind fir die Verwendung in einem erfindungsgemafien Filterelement.
[0031] Bevorzugt werden Kapseln verwendet, die sich durch eine hohe Wasserdampfundurchlassigkeit auszeichnen.
[0032] Insbesondere betrifft die Erfindung ein Filterelement fur die Verwendung in einem Tabakartikel, wobei das
Filterelement mindestens einen Filterkdrper und mindestens eine Kapsel mit einem fllissigen Medium enthaltend min-
destens ein Tensid als Kernmaterial aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass die mindestens eine Kapsel eine wasser-
dampfundurchlassige Hiille aus einem polymeren Material aufweist, welches aus einem UV-polymerisierbaren Vorlau-
fermaterial erhalten wurde, wobei das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial mindestens eine Verbindung mit zwei
jeweils endstandigen Diacrylat- und/oder Dimethacrylatgruppen ist, die durch eine starre, unpolare, nicht-vernetzende
Gruppe verbunden sind, wobei die Kapseln eine mittlere TeilchengréfRe von 0,1 bis 10 mm aufweisen, bevorzugt 1 bis
5 mm, und eine mittlere Wanddicke von 10 wm bis 2 mm, bevorzugt 50 wm bis 200 pm.

[0033] Im erfindungsgemaRen Filterelement weist die mindestens eine Kapsel bevorzugt eine WVTR (Wasserdampf-
transmissionsrate; gemessen bei 23°C und einer relativen Luftfeuchtigkeit von 80%) auf von 0,005 bis 50 g/m2d, ins-
besondere 0,1 bis 10 g/m2d.

[0034] Insbesondere kann das erfindungsgemale Filterelement derart ausgestaltet sein, dass das flissige Medium
des Kernmaterials durch mechanische Beanspruchung freisetzbar ist.

[0035] Im erfindungsgem&Ren Filterelement kann die starre Gruppe des UV-polymerisierbare Vorlaufermaterials min-
destens eine Verbindung umfassen oder davon abgeleitet sein, die aus der Gruppe ausgewahlt ist, bestehend aus:

a. aliphatischen bicyclischen oder tricyclischen Ringdiolsystemen, welche durch Alkylgruppen mit 1 bis 3 Kohlen-
stoffatomen substituiert sein konnen,

b. Bisphenol A oder Derivaten davon, bei denen einer oder beide Phenylreste durch Alkylgruppen mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen substituiert sind, und

c. Diurethanen, welche aus einem verzweigten C5 bis C,y-Alkyldiisocyanat oder C; bis C4y-Cycloalkyldiisocyanat
und Monoethylenglycol gebildet sind.

[0036] Besonders bevorzugt ist das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial ausgewahlt aus Bisphenol-A-Diacrylat,
Bisphenol-A-Dimethacrylat, Tricyclodecandimethanoldiacrylat, Tricyclodecandimethanoldimethacrylat und/oder Uret-
handimethacrylat (UDMA) der folgenden Formel, wobei es sich in der Regel um ein Isomerengemisch handelt:
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[0037] Im erfindungsgemaRen Filterelement wird bevorzugt ein UV-polymerisierbares Vorlaufermaterial verwendet,
dessen Viskositat des 0,001 bis 50 Pa-s, besonders bevorzugt 0,1 bis 10 Pa-s, betragt.

[0038] Dasim erfindungsgemafen Filterelement verwendete UV-polymerisierbare Vorldufermaterial kann sich insbe-
sondere dadurch auszeichnen, dass es kein Losungsmittel und keine bei Raumtemperatur und Atmosphéarendruck leicht
flichtigen Substanzen enthalt.

[0039] Insbesondere kann im erfindungsgemafen Filterelement eine Kapsel verwendet werden, die herstellbar ist
durch ein Verfahren mit den Schritten:

- Co-extrudieren des Kernmaterials und einer Zusammensetzung, welche ein UV-polymerisierbares Vorlaufermaterial
der Hiille und einen Radikalstarter enthalt, derart, dass das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial Tropfchen des
Wasser enthaltenden Kernmaterials umgibt, um ein co-extrudiertes Material zu erhalten, und

- anschlieBend Fiihren des co-extrudierten Materials durch eine Hartungszone, bei der es sich um einen mit Lulft,
einem anderen Gas, oder insbesondere Inertgas, gefiillten Bereich handelt, worin eine Polymerisation und Vernet-
zung des Vorldufermaterials der Hulle durch aktinische Strahlung bewirkt wird und die Verweildauer des co-extru-
dierten Materials in dieser Hartungszone 0,02 bis 0,2 Sekunden betragt,

wobei das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial mindestens eine Verbindung mit zwei jeweils endstandigen Diacrylat-
gruppen und/oder Dimethacrylatgruppen ist, die durch eine starre Gruppe verbunden sind, und

wobei das Kernmaterial ein Mittel zur Erzielung einer Grenzflachenkompatibilitdt zwischen dem Kernmaterial und der
Hille enthalt.

[0040] Im Verfahren zur Herstellung der Kapsel des erfindungsgemafien Filterelements betragt die Verweildauer des
co-extrudierten Materials in der Hartungszone bevorzugt 0,05 bis 0,1 Sekunden.

[0041] Im Verfahren zur Herstellung der Kapsel des erfindungsgemaRen Filterelements kann die Intensitat der akti-
nischen Strahlung so gewahlt sein, dass der Restmonomeranteil der eingesetzten Monomere nach der Hartung 15
Gew.-% oder kleiner ist, bevorzugt 2 bis 10 Gew.-%, noch bevorzugter 1 bis 5 Gew.-%.

[0042] Im Verfahren zur Herstellung der Kapsel des erfindungsgemafRien Filterelements kann optional eine durch
aktinische Strahlung induzierte Nachhéartung durchgefiihrt werden.

[0043] In einer bevorzugten Variante des Verfahrens zur Herstellung der Kapsel des erfindungsgemafen Filterele-
ments wird das grenzflachenaktive Mittel aus nichtionischen Tensiden und Polyalkylenoxiden, insbesondere Polyethy-
lenoxiden mit einer Molmasse von 100.000 bis 3.000.000 Dalton, und Kombinationen davon ausgewahlt.

[0044] Die mit der vorliegenden Erfindung vorgestellte Lésung umfasst insbesondere die Verwendung von Kapseln
mit einer wasserdampfundurchlassigen Hille aus einem polymeren Material, das aus einem UV-polymerisierbaren
Vorlaufermaterial erhalten wurde, und einem wassrigen Kernmaterial. Die Kapseln ermdglichen ein leichtes Freisetzen
des wassrigen Kernmaterials durch mechanische Einwirkung/Beanspruchung, beispielsweise durch Druck- und/oder
Scherbelastung.

[0045] Es istdortgelungen, spharische Kapseln gefiillt mit Wasser, wassrigen LOsungen, Suspensionen, Emulsionen
im Millimeter- und Sub-Millimeter-Bereich mit diinnen Acrylat-Schalen herzustellen, die auch bei Lagerung unter Um-
gebungsbedingungen oder sogar den Bedingungen besonders trockener Luft lange Riickhaltedauern (iber Monate und
Jahre) gegeniiber Wasser- und Wasserdampf haben und nicht austrocknen. Die hohe Qualitat der Schalen mit ihren
guten Basis-Barriereeigenschaften ermdéglicht es dartiber hinaus, die Kapseln z. B. durch Vakuum-Verfahren sogar in
den Hochbarriere-Bereich weiter zu veredeln.

[0046] Erreichtwird dies durch einVerfahren zur Herstellung von Kapseln mit einem Wasser enthaltenden Kernmaterial
und einer wasserdampfundurchlassigen polymerisierten Hlle, mit den Schritten:
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- Coextrusion des Kernmaterials und einer Zusammensetzung, welche ein UV-polymerisierbares Vorldufermaterial
der Hille und einen Radikalstarter enthalt, derart, dass das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial Tropfchen des
Wasser enthaltenden Kernmaterials umgibt, um ein co-extrudiertes Material zu erhalten, und

- anschlieBend Fihren des co-extrudierten Materials durch eine Hartungszone, bei der es sich um einen gasgefillten
Bereich, z. B. Luft- oder mit Inertgas gefiillten Bereich handelt, worin eine Polymerisation und Vernetzung des
Vorlaufermaterials der Hulle durch aktinische Strahlung bewirkt wird und die Verweildauer des co-extrudierten
Materials in dieser Hartungszone 0,02 bis 0,2 Sekunden betragt,

wobei das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial mindestens eine Verbindung mit zwei jeweils endstandigen Diacrylat-
gruppen und/oder Dimethacrylatgruppen ist, die durch eine kurze, starre Gruppe verbunden sind, und

wobei das Kernmaterial ein Mittel zur Erzielung einer Grenzflachenkompatibilitdt zwischen dem Kernmaterial und der
Hille enthalt.

[0047] Hergestellt werden die Kapseln demnach mittels eines technologischen Verfahrens, das Mikroextrusion, die
Auswahl bestimmter Vorlaufermaterialien, eine in der Regel schwingungsinduzierte Tropfengenerierung und UV-Hartung
miteinander kombiniert. Uberraschend war insbesondere, dass Kapseln mit besonders guten Barriereeigenschaften
durch bestimmte Diacrylate und Methacrylate erhalten werden und nicht mit héher funktionalen Bausteinen (Tri-/ Tetra-
acrylate oder Oligomere), die prinzipiell eine héhere Vernetzungsdichte ermdglichen und damit eigentlich geeigneter
erscheinen.

[0048] Die Coextrusion erfolgt beispielsweise mittels einer konzentrischen Disenkombination mit einer Kern- und
Ringdise, die ein moglichstparalleles Auslaufen des Hiillenvorlaufermaterials und des Kernmaterials ermdglichen derart,
dass das vernetzbare Vorlaufermaterial als AuRenmantel (z. B. ringférmig) um den Inhaltstoff herum extrudiert wird, das
Kernmaterial von dem Vorlaufermaterial umschlossen wird und vom AuRenmaterial umhiillte Tropfen gebildet werden.
Dies gewahrleistet die saubere Trennung von Kern (Wasser)- und Schale-Materialien bei vernachlassigbarer Kontami-
nation sowie kontrolliert einstellbarer Schalendicke mitengen Toleranzen im Sinne einer maximalen Kapselungseffizienz.
Der Coextrusionsschritt erfolgt bevorzugt in Luft oder allgemein einem Gas, insbesondere einem Inertgas. Unmittelbar
oder kurz nach dem Extrusionsschritt und vorzugsweise in relativ groer raumlicher Nahe zur Extrusionsvorrichtung
werden die Partikel vorzugsweise mit Hilfe der Schwerkraft durch eine Zone geflhrt, in der das Vorlaufermaterial durch
aktinische Strahlung polymerisiert und vernetzt wird. Dabei ist der Abstand zwischen der Extrusionsvorrichtung und der
Strahlungszone bevorzugt so zu wahlen, dass er zur Abschniirung und Abrundung der Tropfen gerade noch ausreicht.
Abhangig von der Disenaustrittsgeschwindigkeit der Materialien, der damit verbundenen optimalen Abschniirfrequenz
und der daraus resultierenden Produktionsgeschwindigkeit betrégt dieser Abstand bevorzugt mindestens 15 cm und
maximal 150 cm, typischerweise ca. 20 bis 50 cm. Mit zunehmendem Abstand zwischen Diisen und Strahler nimmt die
Geschwindigkeit der Kapseln infolge der Erdbeschleunigung zu, so dass die Verweilzeit in der Strahlungszone bei noch
gréRerem Abstand zur Hartung ggf. nicht mehr ausreicht.

[0049] Das dabei entstehende Vernetzungsprodukt umschlief3t als Kapsel den Inhaltsstoff bzw. das Kernmaterial, der
diese Strukturen fiillt. Das Coextrusionsverfahren zur Bildung von Kapseln ist an sich bekannt und beispielsweise be-
schrieben in Chemie Ingenieur Technik 2003, 75, No.11, S. 1741-1745, jedoch ohne die in dieser Erfindung eingesetzte
UV-Hartung zur Kapselung wassriger Inhaltstoffe. Entsprechende Gerate zum Coextrudieren und Bilden von Mikroka-
pseln, die erfindungsgeman geeignet sind, werden bspw. von der Brace GmbH vertrieben.

[0050] Dieim erfindungsgeméafRen Filterelement verwendeten Kapseln zeichnen sich insbesondere dadurch aus, dass
als UV-polymerisierbares Vorldufermaterial fir die Hille mindestens eine Verbindung mit zwei jeweils endstandigen
Diacrylatgruppen und/oder Dimethacrylatgruppen verwendet wird, die durch eine starre Gruppe verbunden (im Folgen-
den auch als "Verbindungsgruppe" bezeichnet) sind. Ein Fachmann wird hierunter Gruppen verstehen, die eine geringe
laterale und rotatorische Beweglichkeit aufgrund sterischer Gegebenheiten und/oder durch stabilisierende Wasserstoff-
briicken aufweist.

[0051] Der Ausdruck "(Meth-)Acrylat", und davon abgeleitete Ausdriicke, wie sie vorliegend gebraucht werden, um-
fassen Methacrylate, Acrylate oder Mischungen von beiden, bzw. sind entsprechend zu verstehen.

[0052] Durch Wahl einer geeigneten Verbindungsgruppe wird die Beweglichkeit einer aus dem Vorldufermaterial
gebildeten Polymerkette eingeschrankt. Die Starrheit oder Kettensteifheit der Verbindungsgruppe ist durch die réumliche
Struktur der Verbindungsgruppe und die chemische Natur der darin vorkommenden Bindungen bestimmt. Da das Hiill-
material als Wasser- bzw. Wasserdampfbarriere dient, ist bevorzugt eine unpolare Verbindungsgruppe zu wahlen. Die
Vernetzung und Polymerisation erfolgtim Wesentlichen lber die endstédndigen (Meth)acrylatgruppen. Die Verbindungs-
gruppe sollte bevorzugt nicht oder nicht wesentlich zur Vernetzung beitragen und enthalt daher bevorzugt keine Dop-
pelbindungen. Uberdies sind Doppelbindungen bei der UV-Hartung spaltbar und sollten daher innerhalb der Verbin-
dungsgruppe erfindungsgeman auch deshalb bevorzugt vermieden werden.

[0053] Beiden Verbindungsgruppen handelt es sich um Gruppen, die von Verbindungen mit endstandigen OH-Grup-
pen (Diole, Bisphenole) stammen oder abgeleitet sind. Mit "stammen von" oder "abgeleitet von" ist gemeint, dass im
Vorlaufermaterial an den endstandigen OH-Gruppen dieser Verbindungen die Wasserstoffatome durch die Acrylat- oder



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 3 430 920 A1

Methacrylatreste ersetzt sind.
[0054] Bevorzugt stammt die starre Gruppe (Verbindungsgruppe) von mindestens einer Verbindung oder ist davon
abgeleitet, die aus der Gruppe ausgewahlt ist, bestehend aus:

a. aliphatischen bicyclischen oder tricyclischen Ringdiolsystemen, welche durch Alkylgruppen mit 1 bis 3 Kohlen-
stoffatomen substituiert sein konnen,

b. Bisphenol A oder Derivaten davon, bei denen einer oder beide Phenylreste durch Alkylgruppen mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen substituiert sind, und

c. Diurethanen, welche aus einem verzweigten C5 bis C4y-Alkyldiisocyanat oder Cy bis C4-Cycloalkyldiisocyanat
und Monoethylenglycol gebildet sind, wobei das Molverhaltnis bevorzugt von etwa 1:1,5 bis etwa 1:3 (Alkyldiisocy-
anat: Ethylenglycol) betragt.

[0055] Die unter a. genannten Verbindungen sind besonders bevorzugt und kénnen aus Diolen von Bicyclen wie
Bicycloheptanen (z. B. Bicyclo[3.2.0]heptan), Bicyclooctaen (z. B. Bicyclo[2.2.2]octan), Bicyclononanen (z. B. Bicyc-
lo[3.3.1]nonan oder Bicyclo[4.3.0]Jnonan), Bicyclodecanen (z. B. Bicyclo[4.4.0]decan), Bicycloundecanen (z. B. Bicyc-
lo[3.3.3]Jundecan), und dergleichen abgeleitet sein oder verbriickten Bicyclen (also Tricyclen), wie z. B. Diolen von
Tricyclodecandimethan.

[0056] Die unter a. genannten Verbindungen kénnen unsubstituiert sein oder mit Alkylgruppen mit jeweils 1 bis 3
Kohlenstoffatomen substituiert sein. Als bevorzugte Substituenten kommen Methylgruppen in Frage. Die Anzahl der
optionalen Alkylsubstituenten betrégt bevorzugt 1 bis 5, weiter bevorzugt 2 bis 4. In weiteren bevorzugten Ausfihrungs-
formen sind keine weiteren Substituenten vorhanden.

[0057] Als konkrete und besonders bevorzugte Beispiele fur Vorlaufermaterialien, die Verbindungen der Kategorie a.
entsprechen, seien Tricyclodecandimethanoldiacrylat (TCDDA, genauer Tricyclo[5.2.1.0]decandimethanoldiacrylat) und
Tricyclodecandimethanoldimethacrylat (TCDMDA, genauer Tricyclo[5.2.1.0]decandimethanoldimethacrylat) genannt,
wobei Tricyclodecandimethanoldiacrylat (TCDDA) ganz besonders bevorzugt ist.

[0058] Die unter b. genannten Verbindungen sind insbesondere von Bisphenol A (2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)-propan)
abgeleitet oder von Derivaten von Bisphenol A, bei denen einer oder beide Phenylreste durch Alkylgruppen mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen substituiert sind. Als bevorzugte Substituenten kommen Methylgruppen in Frage. Die Gesamtzahl
der optionalen Alkylsubstituenten an den Phenylresten betragt bevorzugt 1 bis 4, weiter bevorzugt 2 bis 3.

[0059] Inweiteren bevorzugten Ausfiihrungsformen sind keine Substituenten an den aromatischen Ringen vorhanden,
d.h. es handelt sich um Bisphenol A. Beispiele fir Alkyl-substituierte Derivate sind Bisphenol C (4,4’-(1-Methylethyli-
den)bis[2-methylphenol]) oder Bisphenol G (4,4’-(1-Methylethyliden)bis[2-(1-methylethyl)phenol]).

[0060] Als konkrete und besonders bevorzugte Beispiele fir Vorlaufermaterialien die Verbindungen der Kategorie b.
entsprechen, seien Bisphenol-A-Diacrylat und Bisphenol-A-Dimethacrylat genannt.

[0061] Dieunterc.genanntenVerbindungen sind bevorzugtvon Diurethanen abgeleitet, welche aus einem verzweigten
Cs; bis C4y-Alkyldiisocyanat oder Cg bis C4y-Cycloalkyldiisocyanat und Monoethylenglycol gebildet sind. Dabei betragt
das Molverhaltnis bevorzugtvon etwa 1:1,5 bis etwa 1:3 (Alkyldiisocyanat: Monoethylenglycol), weiter bevorzugt etwa 1:2.
[0062] Beidiesen Verbindungen handelt es sich um Verbindungen mit zwei endstandigen Monoethylenglycolgruppen,
die jeweils Uber eine Urethangruppe mit einer zentralen, verzweigten Alkylengruppe verbunden sind. Die verzweigte
Alkylengruppe weist bevorzugt 5 bis 10 Kohlenstoffatome auf, weiter bevorzugt 6 bis 9 Kohlenstoffatome. Die Hauptkette
der verzweigten Alkylengruppe weist bevorzugt 4 bis 7, weiter bevorzugt 5 oder 6 Kohlenstoffatome auf. Als Verzwei-
gungsgruppe sind insbesondere Methylgruppen bevorzugt. Besonders bevorzugt ist die verzweigte Alkylengruppe eine
2-Methyl-4,4-dimethylhexylengruppe. Auch Cycloalkylgruppen sind erfindungsgemaf geeignet, wobei die Zyklen be-
vorzugt 5 bis 6, insbesondere 6, Ringkohlenstoffe aufweisen und weiterhin durch Alkylgruppen, insbesondere Methyl-
gruppen, substituiert sein kénnen.

[0063] Als konkrete und besonders bevorzugte Beispiele fiir Vorldufermaterialien die Verbindungen der Kategorie c.
entsprechen, seien Urethandimethacrylat (UDMA) der folgenden Formel, wobei es sich in der Regel um ein Isomeren-
gemisch handelt, genannt, oder das entsprechende Urethandiacrylat:
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[0064] Diese ist im Handel unter der Bezeichnung UDMA (HEMATMDI) bspw. von der Firma Evonik erhaltlich und
weist eine Viskositat von 0,33 Pas (60°C) auf (Herstellerangabe).

[0065] Wie bereits erwahnt, erfolgt eine Coextrusion des Kernmaterials und des Vorlaufermaterials der Hille derart,
dass das Vorlaufermaterial das Kernmaterial umgibt. Dies wird mit Hilfe einer Diisenkombination aus einer in der Regel
ringférmigen Dise und einer zentralen, in der Regel konzentrischen Innendiise erreicht. Das so erhaltene coextrudierte
Material wird anschliefend durch aktinische Strahlung verfestigt. Die erreichbaren Formen kénnen ineinander tberge-
hen, d. h. je nach Verfahrensfiihrung lassen sich im Wesentlichen sphérische Kapseln, eher tropfen- oder eiférmige
Kapseln erzeugen. Ein besonderer Vorteil ist aber, dass erfindungsgemaf Kapseln mit hoher Sphérizitat und méglichst
monomodaler GréRenverteilung erreicht werden kénnen. Hinsichtlich einer mdglichst monomodalen GréRenverteilung
sind typischerweise dmax/dmin-Werte von kleiner 1,1, kleiner 1,05 oder auch im Bereich von 1,01 oder kleiner erreichbar,
wobei es sich bei dmax und dmin um die Durchmesser einzelner Partikel aus einem Ensemble von beispielsweise 20
oder 50 Partikeln handelt.

[0066] Die mit dem Verfahren hergestellten Kapseln bzw. die Kapseln der vorliegenden Erfindung sind sogenannte
Mikrokapseln und liegen in einem Bereich einer mittleren TeilchengréRe von bevorzugt 0,1 bis 10 mm, bevorzugt 0,2
bis 8, weiter bevorzugt 0,3 bis 5 mm, ganz besonders bevorzugt im Bereich 1 bis 5 mm. Die daraus resultierende
Portionierung des Kernmaterials ist fir viele Anwendungen vorteilhaft, da groBe Mengen bei gleichzeitig guter Durch-
mischung appliziert werden kénnen. Die mittlere TeilchengréRe kann beispielsweise mittels einer Schieblehre bestimmt
werden, wobei der Durchmesser von 20 oder mehr, z. B. 50 oder 100 Teilchen, bestimmt und dann der Mittelwert gebildet
wird. Bei kleineren Teilchengréen kann die TeilchengréRenbestimmung auch mittels Licht- oder Rasterelektronenmik-
roskop bestimmt werden, ebenfalls durch Mittelung von 20 oder mehr, z. B. 50 oder 100 Teilchen. Bei hoher Sphérizitat
und monomodaler TeilchengréRenverteilung reichen in der Regel 20 Teilchen zur Bestimmung des mittleren Durchmes-
sers aus. In der Regel werden ideal kugelférmige Partikel angestrebt, ovale Formen der Partikel sind aber auch umfasst.
Im Fall ovaler, langlicher Partikelformen kann zunéachst fir jedes Einzelpartikel der Teilchendurchmesser bestimmt
werden, indem der der lange und der kurze Durchmesser gemessen werden und der Mittelwert davon als Teilchen-
durchmesser herangezogen wird. Aus diesen Teilchendurchmessern wird dann wie im Fall runder Partikel der mittlere
Teilchendurchmesser berechnet.

[0067] Esistmitdem vorgestellten Verfahren méglich, Kapseln mitim Vergleich zur KapselgréRe diinnen Wandstarken
herzustellen. Im Allgemeinen weisen die entsprechend hergestellten Kapseln eine mittlere Wanddicke von 10 wm bis
2 mm, bevorzugt 50 um bis 200 wm auf. Eine Wandstarke der Kapseln im Bereich von 50 bis 200 wm bietet einen
optimalen Kompromiss von Kapseleffizienz und Festigkeit, im erweiterten Bereich sind auch Bereich 10 um bis 2 mm
einstellbar.

[0068] Die Einstellung der Wandstarke erfolgt durch die Einstellung des Verhaltnisses der Materialstréme fiir das
Kern- und Schalenmaterial. Hierzu wird zu Beginn einer Produktionsserie ein Materialstromverhaltnis von Kern- zu
Schalenmaterial z. B. von 5:1 Gew./Gew. vorgegeben. Bei einem definiertem AuBendurchmesser der Kapsel z. B. von
4 mm, der durch die Wahl der Diisengeometrie eingestellt wird, ist damit auch unter Beriicksichtigung der Dichte fir
Kern- und Schalenmaterial die Wandstarke definiert. Die Kontrolle der mittleren Wandstéarke einer Kapselcharge erfolgt,
indem ein reprasentatives Ensemble von ca. 20 Kernmaterial-gefillten Kapseln definierter Gré3e zunachst gewogen,
dann zerdriickt, getrocknet und erneut gewogen werden. Uber die Dichte von Kern- und Schalenmaterial bei definiertem
AuRendurchmesser wird die mittlere Wandstarke berechnet. Exemplarisch erfolgt an einzelnen Kapseln der Serie die
Kontrolle der Schalendicke und deren Gleichférmigkeit und Defektfreiheit auch mit Hilfe von licht- und rasterelektronen-
mikroskopischen Aufnahmen der Schalenoberflache und der Bruchkanten.

[0069] Die aus den Abmessungen resultierende Druckfestigkeit (uniaxiale Belastung; Bruchkraft) ist durch die variable
Einstellung des Kapseldurchmessers und der Schalendicke abhéngig vom Verwendungszweck einstellbar im Bereich
von 0,1 N bis 200 N. Dies entspricht den Kategorien Eierschalen-Morphologie bis praktisch (mit der Hand) unzerstérbar.
Fir Kapseln, bei denen der Kapselinhalt durch Zerdriicken der Schalen zwischen den Fingern erfolgt, ist eine Druck-
festigkeit im Bereich von ca. 5 N bis 25 N besonders vorteilhaft. Die Bestimmung der uniaxialen Druckfestigkeit erfolgt
dabei mit Hilfe einer Zwick-Universalprifmaschine anhand von reprasentativen Stichprobenumfangen von 20 Kapseln.
Dabei werden die Kapseln zwischen zwei planaren Priifstempeln aus Edelstahl mit einer Vorlaufgeschwindigkeit von 3
mm/min bis zum totalen Versagen (Bruch) zerdriickt. Die Datenerfassung und Auswertung erfolgt mit einer 100 N-
Messdose und der Software testXpert®.

[0070] Die Kapselwandstarke ist nicht nur fir die Druckfestigkeit, sondern auch fiir die Wasserdampf-Transmissions-
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rate eine mafigebliche GréRe. Eine Reduktion der Wandstéarke reduziert die Druckfestigkeit und damit die zur Freisetzung
erforderliche Kraft, erhéht andererseits jedoch die Wasserdampftransmissionsrate. Abhdngig vom Einsatzbereich kann
hier jeweils ein Kompromiss gefunden werden und ein Abgleich erfolgen.

[0071] Wie bereits erwdhnt, sind die Kapseln in monomodaler, einheitlicher GréRe mit sehr geringem Toleranzbereich
herstellbar. Dies ist vorteilhaft fir die Erzielung einer gleichférmigen Wandstérke und verhindert ein Unterschreiten eines
Mindestwertes als Voraussetzung flr Barriereapplikationen und Weiterprozessierung in Vakuumverfahren.

[0072] Indem genannten Verfahren kann das rheologische Verhalten des Vorldufermaterials so abgestimmt werden,
dass es die Abschniirung und die Ausbildung von méglichst kugelférmigen Kapseln bevorzugt und ein gleichmaRiges
Verlaufen auf dem Kernmaterial beglinstigt. Bevorzugt betragt die Viskositat des UV-polymerisierbaren Vorlaufermate-
rials bei der Prozesstemperatur, also beim Extrudieren, 0,001 bis 50 Pa-s, weiter bevorzugt 0,01 bis 10 Pa-s, noch weiter
bevorzugt 0,1 bis 1 Pa's. Die Viskositatswerte beziehen sich also auf die jeweilige beim Extrudieren verwendete Tem-
peratur des Vorlaufermaterials. Die Viskositdtsmessung erfolgt mit einem Paar-Rheometer MCR 102 nach dem Kegel-
Platte-Prinzip mit Kegelabmessungen 60 mm/4° bei einem Messspalt von 150 um. Zur Abschatzung einer geeigneten
Prozesstemperatur kann standardmafig bei im Drehzahlbereich von 0,1 bis 100 1/s bei 20, 40 und 60°C gemessen
werden. Die jeweils gewlinschten Viskositaten kdnnen tber die Temperatur gesteuert bzw. nachjustiert werden, bei der
die Verkapselung erfolgt.

[0073] Weiterhin kénnen allein nicht-prozessierbare (oder bei einer gegebenen Temperatur nicht-prozessierbare)
héher-viskose Vorldufermaterialien auch durch Abmischen mit niedrigviskosen Komponenten, bspw. den weiter unten
beschriebenen Tri-, Tetra- oder héherfunktionellen Acrylaten, verarbeitet werden.

[0074] Im Hinblick auf die Wasser- oder Wasserdampfundurchlassigkeit der Hiillen der Kapseln ist eine mdglichst
defektfreie Kapselhille anzustreben. Um dies zu erreichen, ist es besonders glinstig, wenn das Vorlaufermaterial keine
organischen Lésungsmittel oder sonstigen fliichtigen Bestandteile enthalt, da diese beim Herstellungsprozess oder der
Lagerung entweichen kénnten und so die Hulle schadigen kénnten. Mischsysteme (technical grade) mit Verunreinigun-
gen und Anteilen niedrigen Dampfdrucks begtinstigen Schalendefekte durch Blasenbildung und sind weniger geeignet.
In bevorzugten Ausfiihrungsformen besteht die Zusammensetzung, welche als Hillmaterial extrudiert wird, bevorzugt
aus dem Vorldufermaterial und dem Radikalstarter, in weiteren bevorzugten Ausfiihrungsformen betragt die Summe
aus Vorlaufermaterial und Radikalstarter mindestens 98 Gew.-%, idealerweise gréRer 99 Gew.-% der Zusammenset-
zung, welche als Hillmaterial extrudiert wird. In weiteren Ausfiihrungsformen der Erfindung besteht die Zusammenset-
zung, welche als Hullmaterial extrudiert wird, aus dem Vorldufermaterial, dem Radikalstarter und aus einem Mittel zur
Verbesserung der Grenzflichenkompatibilitat.

[0075] Das Vorlaufermaterial, das mindestens eine Verbindung mit zwei jeweils endstédndigen Diacrylatgruppen
und/oder Dimethacrylatgruppen ist, die durch eine starre Gruppe verbunden sind, kann teilweise durch Tri-, Tetra- oder
héherfunktionelle Acrylate ersetzt sein, insbesondere um die Viskositat des Vorlaufermaterials einzustellen, wie oben
erwahnt. Die vorliegende Erfindung umfasst somit auch Ausfiihrungsformen, bei denen das Di(meth)acrylat-Vorlaufer-
material zu bis zu 30 Gew.-%, beispielsweise bis zu 25 Gew.-% oder bis zu 20 Gew.-%, durch derartige Tri-, Tetra- oder
héherfunktionelle Acrylate ersetzt ist. Ein Beispiel flr ein solches einsetzbares trifunktionelles Acrylat ist Trimethylolpro-
pantriacrylat (TMPTA).

[0076] Wie oben ausgefiihrt wird eine Extrusion in einer Gasatmosphare, d.h. Luft, Gas, insbesondere Inertgas, durch-
geflihrt, um eine maximale Grenzflachenspannung der Schale gegeniiber dem Aulenmedium zu erzeugen, so dass
eine hinreichend gute, defektfreie und insbesondere sehr glatte Oberflache als Bedingung fir eine "pinhole"-freie Barriere
erhalten wird. Als Gase bzw. Inertgase eignen sich neben Luft z. B. Stickstoff oder Edelgase wie Argon. Durch die
Tropfenformierung in Luft oder Gasatmosphare erhalt man eine bestmdgliche Oberflachenqualitat bei geringer Rauigkeit
vergleichbar mit der der Substrate fiir Barrierefolien, wie durch AFM-Aufnahmen gezeigt wurde. Dies ist besonders
glnstig im Hinblick auf eine optionale Weiterveredelung und Verbesserung der Barriereeigenschaften der Kapseln z.
B. durch nachfolgende Metallisierung oder Metalloxid-Beschichtung.

[0077] Die Tropfenerzeugung erfolgt schwingungsunterstitzt im Frequenzbereich von 20 bis 2000 Hz abhangig von
Kapselgrofie. Fir eine Kapselgréfle von 4 mm Durchmesser wird der Frequenzbereich von 40 bis 200 Hz bevorzugt,
gleichbedeutend mit einer Kapselmenge von 40 bis 200 Kapseln pro Sekunde oder rd. 150 000 bis 720 000 Kapseln
pro Stunde. Dadurch ergibt sich ein hochskalierbarer und kommerzialisierbarer Prozess.

[0078] Kurze Belichtungszeiten sind fiir die Erzeugung von Kapseln mit Barriere-Qualitat erwtinscht. Durch einen
kurzen und hochintensiven Belichtungsimpuls wird die Hartung der Schalen initiiert, die nach der sich anschlieRenden
Dunkelreaktion sehr hohe Konversionsraten der eingesetzten Monomere von bspw. deutlich oberhalb von 90% bewirkt,
so dass die Hartungsreaktion beim Auftreffen der Kapseln im Auffangbehalter oder einer Auffangvorrichtung weitestge-
hend abgeschlossen ist und die Kapseln lber eine klebefreie Oberflache verfiigen. Die Belichtungszeit betragt bevorzugt
etwa 0,02 bis 0,2 Sekunden, besonders bevorzugt etwa 0,05 bis 0,1 Sekunden. Daraus resultiert ein maximaler, bisher
nicht erreichter oder berichteter Vernetzungsgrad. Die Konversionsrate liegt zum Beispiel im Bereich von 93-95% z. B.
fur TCDD(M)A, mindestens jedoch 85%.

[0079] Die Initiierung der Starterreaktion erfolgt in einem UV-Strahlungsfeld, das aus einem Quecksilberspektrum



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 3 430 920 A1

oder metalldotierten (z. B. Fe) Quecksilbersilberstrahler erhalten wird. Als Strahler kénnen konkret beispielsweise ei-
sendotierte Quecksilberdampf-Strahler verwendet werden, die ein Strahlungsspektrum des D-Typs erzeugen. Dieses
ist dadurch charakterisiert, dass es Uber das kurzwellige Hg-Spektrum hinaus auch einen starken Output im langerwel-
ligen UV- Bereich von 350 bis 400 nm aufweist. Ein einsetzbarer Strahler ist 15 cm lang und emittiert pro cm Lange
maximal 200 Watt an Gesamtstrahlungsleistung (IR, Sichtbar, UV). Die Strahlung kann ber einen elliptischen Reflektor
in einer Brennlinie zusammengefiihrt werden, die von den Kapseln durchfallen wird. Als geeignete Strahlungsintensitaten
kénnen zum Beispiel etwa 140 W pro cm Bogenlénge bzw. ca. 50 bis 140 W/cmZ2 an Flachenintensitat insgesamt genannt
werden.

[0080] Die Zusammensetzung, welche ein UV-polymerisierbares Vorlaufermaterial enthalt, enthalt auch einen Radi-
kalstarter. Als Radikalstarter kbnnen handelsiibliche, dem Fachmann bekannte UV-Starter wie beispielsweise Benzo-
phenone, Acylphosphinoxide, a-Hydroxyketone 0.4, insbesondere Lucirin® TPO (BASF) oder Irgacure® 184 (Ciba),
verwendet werden.

[0081] Der Restmonomeranteil der eingesetzten Monomere betragt nach der Hartung bevorzugt 15 Gew.-% oder
kleiner, weiter bevorzugt2 bis 10 Gew.-%, noch bevorzugter 1 bis 5 Gew.-%. Dies entspricht einerhohen Konversionsrate,
d.h. einem hohen Grad an Umsetzung der eingesetzten Monomere und damit einer Minimierung des Restmonomerge-
haltes in der Schale. Zugleich wird auch die Menge des erforderlichen Radikalstarters reduziert. Dadurch kann die
Migration von Restmonomeren und Startermolekiilen in das Kernmaterial auch bei l&ngerer Lagerung in den Bereich
der Nachweisgrenze gedriickt werden. Dadurch werden neue Qualitaten erreicht, die den Einsatz der Materialien auch
im Consumer-Produktbereich erméglichen. Besonders vorteilhaft ist aulerdem, dass durch die hochintensive UV-Be-
strahlung das Kernmaterial in-situ sterilisiert und auf diese Weise entkeimt wird. Die Konversionsrate und entsprechend
auch der Restmonomergehalt der Schalen kann bspw. mit der Methode der Dynamic Scanning Calorimetry (DSC) auf
einfache Weise bestimmt und zur Qualitatssicherung verwendet werden. Hierbei wird eine reprasentative Menge (typi-
scherweise 0,1 g) geharteter Schalenfragmente in einem Tiegel mit einer Rate von 10 K/min kontinuierlich erhitzt,
dadurch die verbliebenen Doppelbindungen zur Reaktion gebracht und durch Auswertung des resultierenden exother-
men Signals die verbliebenen Doppelbindungen quantifiziert.

[0082] Die Konversionsrate kann entsprechend dem geringen Restmonomergehalt deutlich gréer als 85% sein,
typischerweise sogar deutlich gréRer als 90%.

[0083] Zur Erzielung der Grenzflachenkompatibilitdt zwischen dem bevorzugt polaren, wéassrig dominierten Kernma-
terial und deutlich weniger polaren Schalenmaterial ist die Zugabe eines Prozessadditivs zum Kernmaterial vorgesehen.
Als solches Mittel zur Erzielung einer Grenzflachenkompatibilitat sind zum Beispiel neutrale Tenside (z. B. Tween 80)
oder wasserldsliche Polymere wie Polyethylenoxid mit einem Molekulargewicht im Bereich von etwa 1.000 bis
10.000.000, insbesondere 50.000 bis 3.000.000 oder 100.000 bis 2.000.000, geeignet (z. B. PEO mit Molmasse 1 Mio.
oder 2 Mio. Dalton). Das Additiv PEO hat iber die grenzflachenaktive Wirkung hinaus den zusatzlichen Vorteil, dass es
die Viskositat des Kernmaterials erhdht, dadurch das Schwingungsverhalten des Tropfens reduziert und somit die
Kapselformierung im Hinblick auf die Spharizitat begtinstigt. Die Konzentration liegt bevorzugtim Bereich von etwa 0,05
bis 2 Gew.-%, bezogen auf das Kernmaterial. Auch der Zusammensetzung, die das UV-polymerisierbare Vorlduferma-
terial enthalt, kann ein Mittel zur Erzielung einer Grenzflachenkompatibilitdt zugegeben werden, beispielsweise ein
ethoxyliertes Acrylat, bevorzugtist erfindungsgemaf aber, wenn das Mittel zur Erzielung einer Grenzflachenkompatibilitat
nur dem Kernmaterial zugegeben wird.

[0084] Aufgrund des beider Hartung erzielbaren hohen Konversionsgrades ist es in Ausflihrungsformen der Erfindung
nicht erforderlich, eine aktive Nachhartung durchzufiihren, optional kann eine solche Nachhértung, insbesondere UV-
Hartung, aber vorteilhaft sein, um den Restmonomeranteil weiter zu verringern. Werden die erzeugten Kapseln bei-
spielsweise im Auffangbehalter nicht vom Streulicht des Strahlers abgeschirmt, erfolgt eine automatische Nachvernet-
zung, ohne dass weitere MalRnahmen ergriffen werden missen.

[0085] Die Kapselwande der erfindungsgemafRen oder erfindungsgeman hergestellten Kapseln verfligen bereits un-
modifiziert Uber Barriereeigenschaften bis in den mittleren Bereich bei Schalendicken im Bereich von 150 pm. Man
erhalt damit Wasserdampf-Transmissionsraten (Water Vapour Transmission Rate WVTR) im Bereich von 1 bis 10 g/m2d
bei Standard-Messbedingungen (23°C, 80% r.F.-Differenz). Die Wasserdampf-Transmissionsrate kann mit einer vor-
gegebenen Anzahl von Partikeln, typischerweise 20 Partikeln, mit bekannter Wandstéarke (z. B. etwa 150 um einfache
Wandstarke), die sich in einer Umgebung mit einer relativen Luftfeuchtigkeit von 20% befinden, bestimmt werden. Dabei
wird Uber eine vorgegebene Zeitspanne, z. B. 2 Wochen, der Gewichtsverlust gravimetrisch verfolgt. Der hohe Vernet-
zungsgrad ist eine wesentliche Voraussetzung fiir bzw. beguinstigt die Barriere-Eigenschaft der Kapsel.

[0086] Die geringe WVTR der unmodifizierten Kapseln ist eine Voraussetzung fiir eine Weiterveredelung/Verbesse-
rung der Kapseln in den Bereich der Hoch- und Ultrahochbarriere, da sie die Einstellung der fiir die Vakuum-Verfahren
erforderlichen Prozessbedingungen ermdéglicht. Die erfindungsgemafRen bzw. erfindungsgemaf hergestellten Kapseln
sind Vakuum-fest, d.h. mechanisch hinreichend stabil und hinreichend dicht gegenliber Wasserdampf, so dass sie in
Vakuum-Verfahren ohne Beschadigungen der Schale weiter prozessiert und auf diese Weise auch noch weiter veredelt
werden kénnen. Zu diesen Verfahren zdhlen die standardmaRig eingesetzten Verfahren der Barrierefolientechnologie
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wie Vakuum-Beschichtung durch Bedampfen, Sputtern, Plasmaverfahren u.a. Die Kapseln erlauben aufgrund ihrer
Stabilitdt und Undurchlassigkeit auch eine chemische und/oder galvanische Metallisierung.

[0087] Die hinsichtlich des Verfahrens beschriebenen vorteilhaften Ausfiihrungsformen gelten mutatis mutandis aus-
dricklich auch fur die erfindungsgemafen oder erfindungsgeman herstellbaren Kapseln. DemgemaR weisen die Kapseln
beispielsweise bevorzugt eine WVTR (gemessen bei 23°C und einer relativen Luftfeuchtigkeitsdifferenz von 80%) von
0,005 bis 50 g/m2d, insbesondere 0,1 bis 10 g/m2d oder 1 bis 10 g/m2d, auf.

[0088] Die erfindungsgeméafien oder erfindungsgemal hergestellten Kapseln weisen aufgrund der Materialwahl und
auch des hohen Vernetzungsgrads eine sprédbrechende Schale auf, sodass das Wasser enthaltende Kernmaterial
durch mechanische Einwirkung, beispielsweise eine Druckbeanspruchung (bspw. StoRbelastung) und/oder Scherbe-
anspruchung, freisetzbar ist.

[0089] In Fallen, in denen auf Druck eine Freisetzung des Kernmaterials aus der mindestens einen Kapsel des erfin-
dungsgemalien Filterelements erfolgen soll, kann die Wandstarke der Kapsel beispielsweise in einem Verhaltnis von
einfacher Wandstarke zu Kapseldurchmesser von bspw. 1:50 bis 1:120 liegen.

[0090] Figuren:

Fig. 1  zeigt schematisch den technischen Ablauf eines Verfahrens zur Herstellung von geeigneten Kapseln fir das
erfindungsgemalfe Filterelement.

Fig. 2  zeigt eine schematische Darstellung eines erfindungsgemafRen Filterelements fiir die Verwendung in einem
Tabakartikel.

Fig. 3  zeigt eine erste Ausfiihrungsform eines erfindungsgemaRen Tabakartikels mit einem erfindungsgemaRen Fil-
terelement.

Fig. 4  zeigt eine zweite Ausfliihrungsform eines erfindungsgeméalen Tabakartikels mit einem erfindungsgemalen
Filterelement.

Fig. 5 zeigt eine dritte Ausfiihrungsform eines erfindungsgemaRen Tabakartikels mit einem erfindungsgemaRen Fil-
terelement.

Fig. 6  zeigt die Ergebnisse einer Untersuchung zur Lagerfahigkeit der nach dem beschriebenen Verfahren herge-
stellten Kapseln.

Beispiele:

Herstellung einer Kapsel mit einem fliissigen Medium als Kernmaterial fiir die Verwendung in einem erfindungs-
gemaBen Filterelement

[0091] Nachfolgendistdas erfindungsgemafe Herstellungsverfahren fiir wasser(dampf)-undurchlassige Kapseln aus-
fuhrlicher beschrieben sowie deren Verwendung in einem erfindungsgemaRen Filterelement bzw. Tabakartikel.

[0092] Der technische Ablauf der Vernetzungsreaktion (Hartungsreaktion) ist in Fig. 1 beispielhaft dargestellt. Die
Erzeugung der Kapseln erfolgt mittels einer Ringdiise mit vorzugsweise konzentrischer Innendiise, wie bereits voran-
stehend erwdhnt. Das zu kapselnde, Wasser und Additiv enthaltende Kernmaterial sowie die Zusammensetzung, welche
das Vorlaufermaterial fir das Verkapselungsmaterial und den Radikalstarter enthalt, werden separat mit Hilfe einer
geeigneten Fordereinrichtung (z. B. mittels Pumpen oder durch Druckbeaufschlagung) aus den Vorlagebehaltern in die
Dusenkonstruktion gefiihrt. Der Durchmesser der AuRendise ist nicht spezifisch beschrankt; er liegt typischerweise im
Bereich von ca. 5 mm bis 0,1 mm, kann aber zur Erzielung noch kleinerer Kapseln noch eine GréRRenordnung kleiner
sein. Der Durchmesser der Innendise ist harmonisch auf den AuRendurchmesser abgestimmt, liegt demnach also
beispielsweise bei 2:3. Die Feineinstellung der Wandstarken der Kapseln wird jedoch vor allem auch durch andere
Parameter als diejenigen der Diisengeometrie bestimmt, z. B. durch die gewahlten Férderdriicke, die in glinstiger Weise
im Bereich von 0,1 bis 5 bar Uberdruck im Vergleich zum Umgebungsdruck liegen kénnen. Es ist bevorzugt, dass die
Vorlagebehalter und Diise separat temperierbar sind. Dadurch kénnen ggf. relativ hbherviskose Harze als Hillmaterial
in den gewlinschten Viskositatsbereich Uberfiihrt werden, ohne dass es (aufgrund der kurzzeitigen Temperaturbelastung)
zur Schadigung oder zu unerwiinschten Nebeneffekten kommt. Bei geeigneter Abstimmung der Prozessparameter (z.
B. einer Temperatur im Bereich von etwa 5 bis 50°C und/oder einer Férderrate von ca. 10-4 cm3/min bis ca. 10 cm3/min
fur das Harz und/oder den Inhaltsstoff - je nach gewilinschter GréRe/Dicke der Kapseln und gewiinschter Relation von
verkapseltem Material zur Wandstérke) kdnnen Kugeln, bestehend aus dem Hullmaterial mit dem Kernmaterial im
Innenbereich, erzeugt werden. Der Durchmesser der Kugeln liegt bevorzugt im Bereich von 0,1 bis 10 mm, weiter

1"



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 3 430 920 A1

bevorzugt 1 bis 5 mm. Die Einstellung eines Verhaltnisses Wandstarke zu Kapseldurchmesser von 1:100 ist erfindungs-
gemal grundsatzlich méglich. So kénnen stabile Kapseln von z. B. 4 mm Durchmesser mit Wandstarken von 40 pm
hergestellt werden.

[0093] Die Kapseln aus dem mit der Vorldufermaterialzusammensetzung umhillten Kernmaterial werden bevorzugt
nicht in eine Fllssigkeit extrudiert, sondern bewegen sich nach dem Verlassen der Diise in der Regel im freien Fall auf
eine Hartungszone zu, werden also unter dem Eindruck der Erdanziehungskraft beschleunigt. Je groRer der Abstand
zwischen Dise und Hartungszone ist, desto schneller durchfallen sie die Hartungszone und umso kiirzer ist also die
Verweilzeit. Der Abstand sollte so gewahlt werden, dass einzelne Kapseln gebildet werden: Diese verlassen meist erst
in Tropfenform die Dise und benétigen eine gewisse Zeit, die gewlinschte (idealerweise spharische) Geometrie aus-
zubilden. Dem muss die Geometrie der Vorrichtung Rechnung tragen, weil sonst Kapseln mit ungleicher Schalendicke
entstehen, die im ungiinstigsten Fall Defekte aufweisen. Als glinstiger Kompromiss hat sich ein Abstand im Bereich von
10 bis 50 cm erwiesen. Innerhalb dieser Fallstrecke kénnen optional ein oder mehrere Blenden (insbesondere Irisblenden)
angebracht sein, um die Dise vor Streulicht aus der Hartungszone zu schiitzen.

[0094] Die Kontaktzeit der Inhaltstoffe mit dem Vorlaufermaterial vor der Hartung betragt in der Regel insgesamt nur
eine kurze Zeitspanne (z. B. Sekundenbruchteile, insbesondere 0,1 bis 0,5 sec.), so dass die Gefahr einer Kontamination
der Inhaltstoffe durch Herausldsen von Schalenbestandteilen minimiert ist.

[0095] Bei der Hartungszone handelt es sich um einen Bereich hoher Strahlungsintensitat, die durch kommerziell
erhaltliche Strahler wie UV-Strahler der Firmen Hoenle oder Fusion bereitgestellt werden kann. Die Lange der Zone ist
prinzipiell nicht festgelegt; in glinstiger Weise betragt sie 15-60 cm. Die Trépfchenbildung erfolgt tblicherweise schwin-
gungsinduziert mit Hilfe einer Vibrationsvorrichtung. Ein elektrostatisches Hochspannungsfeld zwischen der Ringdise
und einer Gegenelektrode unter dem Auffangbehalter kann vorgesehen sein, um das AbreilRen der Tropfen zu unter-
stutzen.

[0096] Die Verweildauer der Kapseln in der Hartungszone betrégt abhangig von der Lange der Hartungszone und
dem Abstand Dise-Hartungszone erfindungsgemaf zwischen etwa 0,05 bis 0,2 Sekunden, bevorzugt etwa 0,05 bis
0,1 Sekunden. Insbesondere ergibt sich bei einer Hartungszonenlange, insbesondere einer Strahlerlange von 15 cm
und einem Abstand Duse-Strahler (der vorzugsweise ca. 10-30 cm betragt) von ca. 20 cm eine Verweilzeit von ca. 0,06
Sekunden als typische Verweilzeit. Falls eine Inhibierung durch Luftsauerstoff beobachtet wird, kann das Strahlungsfeld
optional mit Inertgas gesplilt werden. Bei besonders dicken Schalen kdnnen die Kapseln zur vélligen Durchhartung im
Bedarfsfall durch Platzierung des Auffangbehalters im Streulichtbereich des Strahlers auch noch nachgehartet werden.
[0097] Die Hartung erfolgt wie erwahnt mit Hilfe aktinischer Strahlung. Dadurch wird thermische Belastung der In-
haltsstoffe weitgehend vermieden (kalte Hartung).

[0098] Erfolgt die Kapselformierung ohne aktive Tropfenabscherung, erfolgt also die Kapselabldsung von der Dise
nur unter dem Eindruck der Gewichtskraft der Tropfen, so wird die TropfengréRe priméar durch die Oberflachen- und
Grenzflacheneigenschaften des Inhaltsstoffes und des Kapselmaterials bestimmt und nur in untergeordnetem Male
durch die Disengeometrie. Durch Zugabe der Oberflachen- und Grenzflachenspannung reduzierenden Substanzen (z.
B. Tensiden) erhalt man Kapseln typischerweise von 0,5 bis 5 mm Durchmesser. Optional kann die Abscherung und
damit der Abriss der Tropfchen zur Erzielung kleinerer Durchmesser oder zur Erreichung eines héheren Durchsatzes
durch spezielle Diisengestaltung, einen gerichteten Gasstrom, durch Schwingungen (Vibrationen), elektrostatische Fel-
der oder andere in Fachkreisen bekannte Mechanismen unterstitzt werden. Im Falle des sogenannten laminaren Strahl-
zerfalls, bei dem die Tropfenbildung schwingungsunterstiitzt erfolgt, ergibt sich die Kapselgeometrie unmittelbar aus
den Disenabmessungen.

[0099] Als Upscaling-Prinzip ist die Parallelisierung des Verfahrens mit Hilfe von Vielfach-Diisen ein geeignetes Mittel.
[0100] Abhangig davon, ob im Einzel- oder Parallelbetrieb gearbeitet wird, ist das Strahlungsfeld unterschiedlich
auszuleuchten. Im Falle eines Einzel- oder Monomodalbetriebes ist es glinstig, mit Hilfe eines Ellipsoid-Reflektors oder
dgl. die Strahlungsintensitat in einer Brennlinie zu biindeln, durch die die Kapseln fallen. Im Falle eines Multimodalbe-
triebes kann eine parabolische Reflektorgeometrie vorteilhaft sein, die fir eine gleichférmige Ausleuchtung des Strah-
lungsfeldes sorgt.

Anwendungsbeispiel 1:

[0101] Herstellung von Kapseln mit 4mm Durchmesser auf Basis von Sartomer® SR 833 S (Arkema) (Tricyclodecan-
dimethanoldiacrylat)

[0102] Vorbereitung Kernmaterial: 0,5g PEO (2 Mio) wurden in 100 ml zuvor (zur Entfernung des geldsten Sauerstoffs)
abgekochtem und demineralisiertem Wasser bei 30°C unter Riihren geldst.

Vorbereitung Schale: 0,25 g Lucirin® TPO wurden in 25 g SR 833 S eingeriihrt und bei 50°C unter Lichtabschirmung
und Argon-Atmosphére geldst.

[0103] Beide Materialien wurden in die entsprechenden Vorlagengefalie fir Kern- und Schale gefiillt. Beide Behalter
wurden auf 25°C temperiert.
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[0104] Die Fallstrecke wurde mit Argon als Inertgas geflutet. Der UV-Strahler wurde auf 60% der Maximalleistung
entsprechend 84 W/cm Strahlungsintensitét eingestellt. Die Frequenz des Schwingungsgenerators wurde auf 60 Hz
eingestellt. Férderdrucke wurden auf 100 mbar (Kern) und 400 mbar (Schale) gestellt und die Extrusion durch eine
konzentrischen Disenkonfiguration bestehend aus Ringdise (mit 3,1 mm Durchmesser) mit konzentrischer Hohinadel
(2,2 mm-Bohrung) wurde begonnen. Die Kontrolle der Tropfenbildung erfolgte durch ein Stroboskop. Hartung der sich
bildenden Kapseln im freien Fall und Auffangen der Kapseln in Behalter (Becherglas). Es resultierten Kapseln von
einheitlicher GréRe (4 mm AulRendurchmesser) und einer mittleren Schalendicke von rd. 145 um. Die Kapseln verweilten
fur ca. 5 Minuten im Streulicht des Strahlers und erfuhren hierdurch noch eine Nachhartung.

[0105] Die Bestimmung der Permeation (Wasser(dampf)durchlassigkeit) erfolgte gravimetrisch anhand des Gewichts-
verlusts einer Kapselprobe bestehend aus 20 Kapseln tiber die Zeit bei Lagerung bei 23°C und 20 % rel. Feuchte. Durch
die Verfolgung des Gewichtsverlustes Uber einen Zeitraum von 2 Wochen wurde eine Wasserdampf-Permeation von
2,7 g/m2d fir eine Schalendicke von 150 wm erhalten.

[0106] Aus DSC-Messungen wurde eine Konversionsrate von 93% bestimmt.

Anwendungsbeispiel 2:

[0107] Herstellung von Kapseln mit 4mm Durchmesser auf Basis von Sartomer® SR 833 S mitreduzierter Wandstarke
[0108] Vorbereitung Kernmaterial: 0,6 g TWEEN 80 wurden in 100 ml zuvor abgekochtem demineralisiertem Wasser
gelost.

[0109] Vorbereitung Schale: 0,4 g Irgacure® 184 wurden in 20 g SR 833 S eingerihrt und bei 50°C unter Lichtab-
schirmung und Argon-Atmosphare geldst. Die beiden Materialien wurden in die Vorlagengefafle fir Kern- und Schale
geflllt. Beide Behalter wurden auf 25°C temperiert.

[0110] Die Fallstrecke wurde mit Argon als Inertgas geflutet. Der UV-Strahler wurde auf 70% der Maximalleistung
entsprechend 98 W/cm Strahlungsintensitét eingestellt. Die Frequenz des Schwingungsgenerators wurde auf 60 Hz
eingestellt. Die Férderdrucke wurden auf 50 mbar (Kern) und 400 mbar (Schale) gestellt und die Extrusion durch eine
konzentrische Diusenkonfiguration bestehend aus Ringdise (mit 3,1 mm Durchmesser) mit konzentrischer Hohinadel
(2,2 mm-Bohrung) wurde begonnen. Die Kontrolle der Tropfenbildung erfolgte durch ein Stroboskop. Die Hartung der
sich bildenden Kapseln erfolgte im freien Fall und die Kapseln wurden in einem Behalter (Becherglas) aufgefangen. Es
resultierten Kapseln von einheitlicher GréRe (4 mm Auflendurchmesser) und einer mittleren Schalendicke von rd. 120
pm. Nachhartung im Streulicht.

Anwendungsbeispiel 3:

[0111] Herstellung von Kapseln mit reduziertem Durchmesser (2,4 mm) auf Basis des Schalenmaterials bestehend
aus der Kombination UDMA:TMPTA (Trimethylolpropantriacrlat) = 3:1 mit zu Beispiel 2 vergleichbarer Schalendicke.
[0112] Vorbereitung Kernmaterial: 0,5 g PEO (2 Mio) wurde in 100 ml Wasser geldst.

[0113] Vorbereitung Schale: 0,4 g Lucirin® TPO wurde in 33 g der Acrylatkombination UDMA:TMPTA = 3:1 eingerihrt
und bei 50°C unter Lichtabschirmung gel6st. Die beiden Materialien wurden in die VorlagengeféaRe fiir Kern- und Schale
gefullt. Der Vorlagenbehalter fiir das Schalenmaterial sowie die Diise wurden auf 50°C und der Behélter fiir Kernmaterial
auf 25°C eingestellt.

[0114] Die Fallstrecke wurde mit Argon als Inertgas geflutet. Der UV-Strahler wurde auf 60% der Maximalleistung
entsprechend 84 W/cm Strahlungsintensitét eingestellt. Die Frequenz des Schwingungsgenerators wurde auf 90 Hz
eingestellt. Die Forderdrucke wurden auf 200 mbar (Kern) und 4300 mbar (Schale) gestellt und die Extrusion durch eine
konzentrischen Diisenkonfiguration bestehend aus Ringdlse (mit 1,75 mm Durchmesser) mit konzentrischer Hohinadel
(1,1 mm-Bohrung) wurde begonnen. Die Kontrolle der Tropfenbildung erfolgte durch ein Stroboskop. Hartung der sich
bildenden Kapseln im freien Fall und Auffangen der Kapseln in Behalter (Becherglas). Es resultierten Kapseln von
einheitlicher GréRe (2,4 mm AuRBendurchmesser) und einer mittleren Schalendicke von rd. 110 pm.

Untersuchung zur Lagerfdhigkeit der nach dem beschriebenen Verfahren hergestellten Kapseln:

[0115] In der Untersuchung wurde eine bekannte Anzahl an Kapseln in einer Klimakammer mit definierten Klima (22
°C, 60% rel. Feuchte) gelagert. Durch regelmaRig durchgefiihrte Wiegungen wurde der Gewichtsverlust tber die Zeit
ermittelt. Einzig mdgliche Ursache fiir den Gewichtsverlust ist das verdampfen von Wasser. Das Gewicht der Kapsel-
schale wurde in der Auswertung berlcksichtigt.

[0116] Eine Umrechnung der Verluste in WVTR ergibt einen Wert von 1,06 g/m?2/Tag.

[0117] Der Beobachtungszeitraum betrug 42 Tage.

Es konnte gezeigt werden, dass die erfindungsgemafen Kapseln sich durch einen besonders niedrigen Wasserverlust
auszeichnen. So betrug der Wasserverlust nach 42 Tagen weniger als 10 Gewichts-% bezogen auf das urspriingliche
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Gesamtgewicht der gefiillten Kapsel zu Beginn des Experiments.

Beispielhafte Ausfiihrungsformen des erfindungsgeméaBen Filterelements bzw. der erfindungsgemiBen Tabak-
artikel:

[0118] In Fig. 2 ist eine Ausfliihrungsform eines erfindungsgemafien Filterelements 1 dargestellt. Das Filterelement 1
umfasst einen Filterkdrper 2 und eine in dem Filterkorper 2 eingebettete Kapsel 3, die mit einem fliissigen Medium als
Kernmaterial gefiillt ist. Die Kombination aus Filterkdrper 2 und Kapsel 3 ist von einem Hullmaterial 4 umgeben, welches
den duReren Rand des Filterelements 1 definiert.

[0119] In Fig. 3 ist eine erste Ausfihrungsform des erfindungsgeméafen Tabakartikels 10 dargestellt, wobei der Ta-
bakartikel 10 das erfindungsgemaRe Filterelement 1 gemafR Fig. 2 aufweist. Der Tabakartikel umfasst ein Tabak-haltiges,
stabférmiges Element 7, welches ein Tabak-haltiges Material 5 umfasst, dass von einem Hullmaterial 6 umgeben ist.
Das Tabak-haltige, stabférmige Element 7 ist mit dem Filterelement 1 durch ein Halteelement 8 verbunden, wobei das
Halteelement 8 (als sog. "tipping paper") aus Papier oder Papierhaltigem Material gefertigt ist. Das Halteelement 8
verbindet das Tabak-haltige, stabférmige Element 7 mit einem Filterelement 1, wie es in Fig. 2 dargestellt ist, und sorgt
dafir, dass diese beiden Bestandteile in ihrer rdumlichen Anordnung zueinander verbleiben.

[0120] In Fig. 4 ist eine zweite Ausflihrungsform eines erfindungsgeméaflen Tabakartikels 10 gezeigt, wobei sich der
Tabakartikel 10 aus Fig. 4 von dem Tabakartikel aus Fig. 3 lediglich durch die Ausfiihrungsform des erfindungsgemafien
Filterelements 1 unterscheidet. Im Gegensatz zu dem Filterelement 1 des Tabakartikels 10 aus Fig. 3, ist die Kapsel in
dem Filterelement 1 des Tabakartikels 10 aus Fig. 4 nicht in dem mindestens einen Filterkdrper 2 eingebettet sondern
ist zwischen den beiden Filterkérpern 2 und 9 angeordnet.

[0121] In Fig. 5 ist eine dritte Ausflihrungsform eines erfindungsgemaflen Tabakartikels 10 gezeigt, wobei sich der
Tabakartikel 10 aus Fig. 5 von dem Tabakartikel aus Fig. 4 lediglich durch die Ausfiihrungsform des erfindungsgemafien
Filterelements 1 unterscheidet. Im Gegensatz zu dem Filterelement 1 des Tabakartikels 10 aus Fig. 4, weist der Filter-
kérper 9 eine hohle Aussparung auf. Damit weist der Tabakartikel 10 gemaR Fig. 5 an der Mundseite des Filterelements
1 eine Aussparung auf und es handelt sich somit um einen Tabakartikel 10 mit einem sog. "recess filter".

Einfluss von Tensid-haltigem fliissigem Medium auf die Filterwirkung

[0122] Es wurden Versuchsreihen durchgefiihrt bei denen der Einfluss von reinem Wasser im Vergleich zu Wasser
enthaltend verschiedene Gew.-% Tween 80 als Filter auf gasférmige Substanzen beim abrauchen von Zigaretten un-
tersucht wurde. Aus dem Rauchstrom wurden die gasférmigen Substanzen (die Gasphase) abgefangen und anschlie-
Rend quantifiziert. Das abrauchen wurden nach ISO 4387 durchgefihrt.

[0123] Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 zusammengefasst. Dabei wurde folgender Effekt festgestellt: Bei gleicher
injizierter Wassermenge wird der Filtereffekt gesteigert, wenn Tween 80 zugesetzt wird.

Tabelle 1. Vergleich Filterwirkung Wasser gegen Wasser + Tween 80 (je Ansatz 30l Flissigkeitsvolumen)

Substanz (ng/ Wasser | Wasser + 0,1% Wasser + 0,5% Wasser + 1% Wasser + 2%
puff) Tween 80 Tween 80 Tween 80 Tween 80
1.3-Butadien -11% 0% -12% -8% -9%

HCN -34% -52% -62% -60% -62%
Acetaldehyd -17% -19% -29% -25% -27%
Methanol -50% -76% -85% -83% -84%
Ethylenoxid -16% -18% -27% -22% -28%
Furan -13% -13% -14% -12% -11%
Isopren -12% -10% -11% -9% -9%
Propylenoxid -17% -19% -29% -26% -27%
Acrolein -22% -28% -40% -36% -38%
Aceton -24% -34% -46% -42% -44%
Acetonitril -35% -54% -66% -64% -66%
Acrylonitril -23% -28% -42% -40% -41%
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(fortgesetzt)
Substanz (ng/ Wasser | Wasser + 0,1% Wasser + 0,5% Wasser + 1% Wasser + 2%
puff) Tween 80 Tween 80 Tween 80 Tween 80
Benzen -13% -10% -16% -13% -15%
Methan (nitro-) -11% -29% -34% -33% -32%
Toluen -13% -9% -18% -15% -18%
Ethylbenzen -14% -10% -22% -20% -22%
Styren -17% -20% -34% -33% -37%
Gasphase, -21% -25% -36% -33% -34%
gesamt (in %)

Patentanspriiche

1. Filterelement (1) fir die Verwendung in einem Tabakartikel, wobei das Filterelement (1) mindestens einen Filter-
kérper (2) und mindestens eine Kapsel (3) mit einem fliissigen Medium als Kernmaterial aufweist,

dadurch gekennzeichnet, dass

das flissige Medium des Kernmaterials mindestens ein Tensid enthalt.

2. Filterelement (1) nach Anspruch 1, wobei das flissige Medium des Kernmaterials das mindestens eine Tensid
in einer Konzentration von 0,01 bis 20 Gew.-% enthalt, bezogen auf das Gesamtgewicht des Kernmaterials; bevor-
zugt von 0,1 bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 2 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt von 0,3 bis 1
Gew.-%.

3. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei es sich bei dem mindestens einen Tensid
um ein nichtionisches Tensid, ein anionisches Tensid, ein kationisches Tensid, ein amphoteres Tensid oder um
eine Mischung von zwei oder mehr Tensiden davon handelt.

4. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei es sich bei dem mindestens einen Tensid
um ein Polysorbat handelt, bevorzugt um Polysorbat 20, Polysorbat 21, Polysorbat 40, Polysorbat 60, Polysorbat
61, Polysorbat 65, Polysorbat 80, Polysorbat 81, Polysorbat 85 oder Polysorbat 120, besonders bevorzugt um
Polysorbat 80.

5. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die mindestens eine Kapsel (3) eine Hiille
aus einem polymeren Material aufweist, die das flissige Medium als Kernmaterial umgibt.

6. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die mindestens eine Kapsel (3) eine Druck-
festigkeit im Bereich von 5 N bis 25 N aufweist.

7. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die mindestens eine Kapsel eine mittlere
Teilchengréfle von 0,1 bis 10 mm aufweist, bevorzugt 1 bis 5 mm, und eine mittlere Wanddicke von 10 um bis 2
mm, bevorzugt 50 pm bis 200 pwm.

8. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die mindestens eine Kapsel (3) eine was-
serdampfundurchlassige Hulle aus einem polymeren Material aufweist, welches aus einem UV-polymerisierbaren
Vorlaufermaterial erhalten wurde, wobei das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial mindestens eine Verbindung
mit zwei jeweils endsténdigen Diacrylat- und/oder Dimethacrylatgruppen ist, die durch eine starre, unpolare, nicht-
vernetzende Gruppe verbunden sind.

9. Filterelement (1) nach Anspruch 8, wobei die starre Gruppe des UV-polymerisierbare Vorlaufermaterials mindes-
tens eine Verbindung umfasst oder davon abgeleitet ist, die aus der Gruppe ausgewahlt ist, bestehend aus:

a. aliphatischen bicyclischen oder tricyclischen Ringdiolsystemen, welche durch Alkylgruppen mit 1 bis 3 Koh-
lenstoffatomen substituiert sein kénnen,
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b. Bisphenol A oder Derivaten davon, bei denen einer oder beide Phenylreste durch Alkylgruppen mit 1 bis 3
Kohlenstoffatomen substituiert sind, und

c. Diurethanen, welche aus einem verzweigten Cg bis C4p-Alkyldiisocyanat oder Cg bis C,4-Cycloalkyldiisocy-
anat und Monoethylenglycol gebildet sind.

10. Filterelement (1) nach einem der Anspriiche 8 oder 9, wobei das UV-polymerisierbare Vorlaufermaterial aus-
gewahlt ist aus Bisphenol-A-Diacrylat, Bisphenol-A-Dimethacrylat, Tricyclodecandimethanoldiacrylat, Tricyclode-
candimethanoldimethacrylat und/oder Urethandimethacrylat (UDMA) der folgenden Formel, wobei es sich in der
Regel um ein Isomerengemisch handelt:

11. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das fliissige Medium ein hydrophiles flis-
siges Medium ist, bevorzugt eine wassrige Lésung oder Dispersion, besonders bevorzugt Wasser ist.

12. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das flissige Medium des Kernmaterials
Salze, Salzhydrate, Kohlenhydrate, Proteine, Vitamine, Aminosauren, Nukleinsauren, Lipide, Medikamente, Verdi-
ckungsmittel, Farbstoffe, Zellmaterial, Aromastoffe, Duftstoffe oder andere Wirkstoffe enthalt.

15. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Kapsel (3) auf der AuRenseite eine
zuséatzliche Beschichtung aufweist, bevorzugt wird die Beschichtung mittels Vakuumverfahren wie Sputtern, Be-
dampfen oder Plasmaverfahren, oder mittels chemischer oder galvanischer Beschichtung aufgebracht, um be-
schichtete Kapseln zu erhalten.

16. Filterelement (1) nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der mindestens eine Filterkdrper (2, 9) und
die mindestens eine Kapsel (3) von einem Hullmaterial (4) umgeben sind, bevorzugt ist das Hillmaterial (4) Papier

oder Pappe.

17. Tabakartikel (10) enthaltend ein tabakhaltiges, stabférmiges Element (7) und ein in axialer Richtung dazu an-
geordnetes Filterelement (1) gemaR einem der Anspriiche 1 bis 16.
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