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@ Kiares Tabak-Aromadl, sowie Verfahren zu seiner Gewinnung aus einem Tabakextrakt u;ld dessen Verwendung.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zv+ Gewinnung von
Aromastoffen aus einem mit Lésungsmitieln erhaltlichen
Tabakextrakt (Primérextrakt), durch Vermischen dieses Taba-
kextraktes mit einem Adsorptionsmittel, Behandeln des
erhaltenen Gemisches in einem Druckextraktionsbehéiter
mit CO, unter Extraktionsbedingungen (Sekundarextraktion)
und Gewinnung eines kiaren Tabak-Aromadls in einem
nachgeschalteten Abscheidebehilter.

Ferner ist Gegenstand der Erfindung ein neues Tabak-
Aromadl, frei von Harzen, Wachsen und Polyphenolen, mit
einem erheblich reduzierten Nikotinanteil.

AuBlerdem ist Gegenstand der Erfindung die Verwen-
dung des erhaltlichen Tabak-Aromadls zum Aromatisieren
von Tabak oder Tabakerzeugnissen,
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Dr. Adam Miiller, D-8630 Coburg

Klares Tabak-Aromadl, sowie Verfahren zu seiner

Gewinnung aus einem Tabakextrakt und dessen

Verwendung

BESCHREIBUNG

Die Erfindung betrifft als neues Produkt ein klares Tabak-
Aromadl, frei von Polyphenolen, Harzen und Wachsen mit
einem reduzierten {(verminderten} Nikotingehalt von 5 bis

50% relativ (bezogen auf den Tabak, dem das Tabak~Aromadl
entstammt) und mit dem fiir den jeweils eingesetzten Aus-~
gangstabak typischen Tabakgeruch. Dariiberhinaus betrifft
die Erfindung ein Verfahren zur Abtrennung von klarem Tabak-
Aromadl aus Tabakextrakt und dessen Verwendung gem&f den
Patentanspriichen. '

Bei der Herstellung von Tabakwaren spielt die Aromatisierung
des Tabaks eine besondere Rolle. Versuche, aus aromastarken
Tabaken oder Tabakabf&llen das fiir den jeweiligen Tabak
typische Tabak-Aromadl teilweise oder ganz zu gewinnen, um
es anderen, aromaschwachen Tabaken gleicher Provenienz
zuzusetzen, Scheiterten bisher daran, da8 es nicht gelang,
ein absolutes (klares) Tabak-Aromadl, frei von Harzen und

Wachsen mit reduziertem Nikotingehalt, zu gewinnen.

Die DE~0S 21 28 779 beschreibt ein Verfahren zur Gewinnung
von Aromastoffen und die Umwandlung der Aroma-Precursoren
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aus Tabak, indem der Tabak mit einem oder mehreren L&sungs-—
mitteln, die in der eluotropen Reihe zwischen Trichlor-
ﬁthylen und Athylacetat liegen, extrahiert wird und aus dem
. gewonnenen ‘Extrakt durch eine Warmebehandlung zwischen 110

= ~ R

- und 180°C die’ Aromﬁ;l’fe‘ws*or'e‘n4 ‘aktiviert werden. Die mach =

diesem.Verfahrenwmmmmmamm.Aroma—Produkte stellen eine wachs-
artige, harzige Masse dar, die alle Wachse und Harze sowie
Polyphenole und nahezu das gesamte Nikotin des Ausgangs—
produktes enthalten.

Die DE-0S 21 42 205 beschreibt ein Verfzhren zur selektiven,
aromaerhaltenden Extraktion von Nikotin aus Tabak, -indem in
der ersten Stufe dem trockenen Tabak durch Behandlung mit

" trockenen, iiberkritischen Gasén'(i;B;’COZ)'daé'Arbma ent-

- zogen wird, das dann voriibergehend im Abscheidebeh&lter B
verbleibt, bis dem Tabak im Behdlter A durch eine zweite
Verfahrensstufe mit Hilfe feuchter CO2 das Nikotin entzogen
wurde, das dann im Beh&lter D abgeschieden wird. In einer
dritten Verfahrensstufe werden die im Behdlter B befind-
lichen Aromastoffe mit z.B. iiberkritischer CO2 geldst,
wieder in den Behdlter A zurilickgefiihrt und dort auf dem
Tabak abgeschieden. .

Dieses Verfahren ist beziliglich der Tabakaromagewinnung und
Ausnutzung kostspielig und von geringer Effizienz, weil das
in der ersten Stufe gewonnene Produkt kein von Harzen und
Wachsen abtrennbares, klares fliissiges Tabakaromadl dar-
stellt, sondern eine Paste ist, die nahezu alle unerwiin-
schten Wachse und Harze des Ausgangsproduktes sowie uner-
wlinschte Polyphenole einschlieBt. AuBerdem verhindern diese
wachs- und harzartigen Stoffe die gleichméB8ige Verteilung
und Aromaiibertragung bei der Rearomatisierung eines zu
beaufschlagenden Tabaks. Die Polyphenole haben unter anderem
den Nachteil, daB sie den Rauchgeschmack beeintréchtigen.

Die DE-0OS 28 44 781 beschreibt ein Verfahren zur extraktiven
Behandlung von pflanzlichem und tierischem Material, u.a.
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auch die Bearbeitung von Tabak unter Verwendung eines aus

zwel Komponenten bestehenden LOsungsmittels, wie z.B. 93
Molprozent co, + 7 Molprozent Ethanol oder 94 Molprozent CO2 +
6 Molprozent Butan. Mit dem Zweiphasengemisch soll erreicht
werden, daB z.B. die beil der orgénischen,Lﬁsﬁngsmittelextrak- .
tion gebildeten Addukte und Ver&nderungen im bearbeiteten o
Material vermieden werden. Das Arbeiten mit co, allein unter
iberkritischen Druckbedingungen soll, um zu ausreichenden
Extraktionsgraden zu kommen - Drucke von iliber 150 bar erfor-:
dern. Nach dem Verfahren der DE-OS 28 44 781 sollen diese
Nachteile vermieden werden, wenn dem zur Extraktion einge-

setzten CO2 gewisse Mengen z.B. alkoholische Ldsungsmittel
als Schleppmittel hinzugefiligt werden.

Nach diesem Verfahren wird - ebenso wie nach dem Verfahren
der DE-OS 21 42 205 - als Zwischenprodukt nur eine pastenfor-
mige, wenig Aromastoffe enthaltende Substanz mit allen Wachs-

und Barzanteilen sowie unerwiinschten Polyphenolen des zur Ex-
traktion verwendeten Tabaks gewonnen.

Gem&B8 keinem der bekannten Verfahren war die Erzielung eines
Tabakextrakts bzw. Tabak—-Aromas méglich, das den fiir den je-

weills eingesetzten Ausgangstabak typischen Tabakgeruch be-
- sitzt. '

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein klares, abso~
lutes Tabak-Aromadl zu gewinnen, das qualitativ und quantitativ
nahezu alle Aromastoffe des Ausgangsproduktes enthdlt, frei
von Harzen, Wachsen und Polyphenolen ist und dessen Nikotin-

gehalt - verglichen mit dem Ausgangsprodukt - stark reduziert
ist.

Diese Aufgabe wird durch das Verfahren gem&B8 den Patentan-
spriichen gelést.
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Da nach den bekannten Verfahren der Extraktion des Tabaks
mit organischen L&sungsmitteln oder der Extraktion des Ta-
baks mit {iberkritischen Gasen, wie z.B. COZ’ stets nur ein
pastenfdrmiges Aromaprodukt mit nahezu allen Harzen und
Wachsecn soWierpblypheholeh'dés Aﬁsgangsmateria;s-geudnnéﬁ“
wurde, ist es liberraschend, daB durch eine Primirextraktion
mit organischen LOsungsmitteln oder Mischungen dieser Lo-
sungsmittel untereinander oder mit Kohlendioxid und durch
eine nachgeschaltete Sekunddrextraktion mit CO2 ein zwei-
phasiges Harz-/Aromadlgemisch gewonnen wird, das leicht in
ein klares Tabak-Aroma®l und ein festes Harz/Wachsgemisch
ohne Aromatrdger aufgetrennt werden kann,

Nachétehend wird die Erfindung im einzelnen erldutert.

Tabak im Sinne der vorliegenden Erfindung sind fermentier-
te Tabak-Bl&tter, -Stengel, -Stiele oder -~Staub sowie Ta-
bakabfdlle,

Tabak-Primdrextrakt im Sinne der vorliegenden Erfindung ist
ein mit iblichen organischen Ldsungsmitteln, insbesondere
Benzol, Toluol, Methanol, Ethanol, n-Propanol, Methyl-
dthylacetat, Di#dthyl&ther, Aceto%}gﬁgaggén, Cyclohexan,
Petroldther, Dichlormethan oder Trichlormethan, oder mit
Mischungen dieser L3sungsmittel hergestellter Extrakt. Ein
Primd8r-Extrakt im Sinne der vorliegenden Erfindung ist ferner
auch ein CO,-Extrakt, d.h. mit Hi;fe von CO, als Ldsungs-

. 2
mittel hergestellter Extrakt.

Adsorptionsmittel im Sinne der vorliegenden Erfindung sind
alle gebrduchlichen Adsorbentien, insbesondere Aktivkohle,
Aluminiumoxid, Magnesiumoxid, Natrium-Aluminiumsilikat,
Bleicherde, Bentonit, Kieselgel, Kieselgur, zeolithische
Molekularsiebe etc.
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Tabak-Aromadl im Sinne der vorliegenden Erfindung ist eine bei

Normaltemperatur absolut klare, tabakaromatische, Oiige Fliissig-

keit ~ frei von Harzen und Wachsen, frei von Polyphenolen, mit
insbesondere’ 10 bis, 40% relatlv)

einem reduzierten Nikotinantell auf 5 bis 50% relativivybezogen

auf den Tabak, dem der Tabakextrakt entstammt - die bei Zugabe von

95 Gew.-%—igem Ethand keine Triibungen oder Ausf#llungen zeigt.

Die Herstellung des erfindungsgem&8 eingesetzten Tabak-Primdr-
extrakts besteht im einzelnen darin, den Tabak in einem der
vorgenannten L3sungsmittel oder (im Falle organischer L&sungs-
mittel) in einem LOsungsmittelgemisch zu extrahieren.
Bevorzugt wird dabei 1 Gewichtsteil vorzerkleinerter Tabak
mit etwa 3 bis 30 ‘Gewlchtsteilen eines der genannten Ldsungs-
nmittel (vorzugsweise COZ' ‘n-Hexan oder Dichlormethan) extra-
hiext. Je mach der Effizienz der vorhandenen Extraktionsvor-
:richtungen,erfolgt die Prim8rextraktion widhrend mindestens

10 Minuten und h&chstens 10 Stunden, vorzugsweise wihrend

J bis 5 Stunden. : L

Im Falle des Einsatzes organischer LOsungsmittel erfolgt die
Primdrextraktion unter normalen Druckbedingungen. Im Falle
des Einsatzes von CO2 bei der Primdrextraktion sind die Dxruck-

und Temperaturbedingungen im Extraktionsbeh&lter und Ab-
scheidebehédlter, sowie Extraktionszeit und C02-Strommenge mlt

denjenigen identisch, die nachstehend im Zusammenhang mit der

{einstufigen) Sekundédrextraktion angegeben sind (vgl. Seite 10,
Zeile 5 bis 19, Seite 11, Zeile 12 bis 32).

Der bei derxr Behandlung mit dieseﬁiLﬁsuhgsmitteln ungeldste
Rilckstand wird abgetrennt und der LOsungsmittel enthaltende
Extrakt durch Verdampfen eingeengt, bis ein sirupartiger ldsungs-
mittelfreier Tabakextrakt gewonnen wird. Das Verdampfen erfolgt
im Falle des Einsatzes organischer L&sungsmittel vorzugsweise

bei Unterdruck, besonders bevorzugt bei etwa 15 Torr. Im Falle
des Einsatzes von CO2 erfolgt das Verdampfen im Abscheidebe-
hilter, wie bereits vorstehend ausgefihrt, unter den Druck-

und Temperxaturbedingungen, wie sie nachstehend fir die (ein-

~ stufige)} Sekunddrextraktion angegeben sind.
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Ein in dieser Welse gewonnener Tabak-Primdrextrakt enthilt
n.a. Polyphenole, Harze/Wachse, Nikotin und liegt, wie der
Erfinder festgestellt hat, in einer fiir die nachfolgende

Sekund&rextraktion (mit coz) besonders geeigneten ¢+ leicht
__'zuganglichen Fom voz;, . .

Der erhaltene Tabak-Primdrextrakt wird nun. erfindungsgemés
mit einem Adsorptionsmittel intensiv vermischt, bis eine
gleichmédBige Verteilung zwischen Extrakt und Adsorptions—
mittel vorliegt. Dabei sind besonders bevorzugte Adsorptions-
mittel: Natrium-Aluminiumsilikat, Bentonit, Magnesiumoxid
oder zeolithische Molekularsiebe. Das Mischungsverhdltnis
Extrakt:Adsorptionsmittel ist variabel und kann in Abh&ngig-
keit von der Konsistenz des Extraktes, der Dichte und Teil-
chengréBe des Adsorptionsmittels sowie der gewlinschten
Konsistenz des Mischprodukfes eingestellt werden. Im allge-
meinen ist ein Mischungsverhdltnis Extrakt:Adsorptionsmittel
gwischen 1:0,1 bis 1:10 ausreichend; bevorzugt wird ein
pulverformiges Extraktgemisch mit einem Mischungsverhdltnis
Extrakt:Adsorptionsmittel von 1:0,3 bis 1:6.

Das Extrakt/Adsorptionsmittel-Gemisch soll das Verh&ltnis
1:0,1 nicht unterschreiten{ well das erfindungsgemdB einge-
setzte Adsorptionsmittel das Ldsen der Aromastoffe bei der
folgenden Sekunddrextraktion mit CO2 (im Extraktionsbehilter)
und die Abscheidung im Abscheidebehilter als leicht von Harzen
und Wachsen abtrennbares, klares absolutes Tabak-Aromadl
maBgeblich beeinflulbt.

Ein Mischungsverh&ltnis von mehr als 1:10 gibt ebenfalls noch
eine gute Abldsung und Abscheidung des Tabak-Aromadls, wobei

allerdings ein grdferes Druckbéhéltervolumen in Kauf zu
nehmen ist.

erflndungsgemaﬁ
Das Gemisch aus Primdrextrakt und Adsorptionsmittel wi in

einem ersten Druckbehidlter (Extraktlonsbehalter), vorzugsweise

Hochdruckbehilter, mit CO,, unter bestimmten Druck- -und
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Temperaturbedingungen solange behandelt, bis alle Aromastoffe
in dem dem ExtraktionsgefdB nachgeschalteten zweiten Druck-
beh8lter (Abscheidebeh&lter) als leicht von Harzen und Wachsen
auftrennbare, dlige Fliissigkeit vorliegen.

Diese Sekundérextraktion mit CO2 nach dem Verfahren der Erfin-
dung wird erreicht, indem man die zur Extraktion des Extrakt/
Adsorptionsmittel-Gemisches verwendete CO2 in Bezug auf Druck
und Temperatur {berkritisch (> 73 bar und > 31,3°C) oder in
bezug auf Druck und Temperatur unterkritisch (< 73 bar und

4 31,3°C) oder in bezug auf Druck iiberkritisch ( >73 bar) und
in bezug auf Temperatur unterkritisch (¢ 31,3°C) h&lt.

Bei {iberkritischer Arbeitsweise hinsichtlich Druck und Tempera-
tur werden vorzugsweise Drucke von 85 bis 250 bar und Tempera-
turen von +35°C bis +90°C gewihlt. Beim Arbeiten im unter-
kritischen Druck- und unterkritischen Temperaturbereich=: sind
rucke von 25 bis 70 bar und Temperatﬁren von +5°C bis +25°C
bevorzugt. Beim Arbeiten im iiberkritischen Druck- und
unterkritischen Temperaturbereich sind Drucke von 85 bis
200 bar und Temperaturen von +10°C bis +30°C bevorzugt.

Falls ein besonders niedriger Nikotinanteil im Endprodukt
(Sekundérextrakt) erwiinscht ist (z.B. von 5 bis 10% relativ,
bezogen auf den Tabak, der zur Primirextraktion verwendet
wurde), kann zwischen der anspruchsgemé&Ben Primdrextraktion
und der anspruchsgem&@Ben Sekund&rextraktion ein zus&tzlicher
Coz-Extraktionsschritt bei niedrigen Temperaturen zwischenge-
schaltet werden. Zu diesem Zweck wird der bei der Primir-
extraktion erhaltene und mit dem Adsorptionsmittel vermischte
Extrakt vorab bei CO,-Extraktionstemperaturen von =25°C bis
+5°C und Coz—Extraktionsdrucken von etwa 20 bis 25 bar
behandelt; beil diesem zwischengeschalteten Coz-Extraktions—
schritt erfolgt die Entspannung im Abscheidebehdlter bei
unterkritischen Druck- und Temperatﬁrbedingungen, wobei eine
Abscheidung (des Nikotins) im Abscheidebehdlter bei
Temperaturen von etwa +15°C bis +30°C und bei Drucken

. von etwa 2 bis 15 bar bevorzugt ist. Dabei geniigt
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‘Bei dem erfindungsgemiBen Verfahren gem#B8 dem Patentanspruch,
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eine Extraktionszeit von 0,5 bis 2 Stunden, bevorzugt etwa

1 Stunde sowie eine Coz-Strommenge von 5 bis 50 kg/Stunde,
bevorzugt 10 bis 30 kg/Stunde. Uberraschenderweise werden bei
diesem zwischengeschalteten COZ-Extraktionsschritt fast aus- -
schlieB8lich Nikotin und. andere Nebenalkaloide (nicht aber
andere an sich Coz-losliche Bestandteile, wie z B. Aromastoffe,
Harze, Wachse, Polyphenole etc.) aus dem Prlmarextrakt/Adsorp-
tionsmittel-Gemisch herausgeldst und im Abscheidebehdlter aus- :
geschieden. Das erhaltene Nikotin wird dem Abscheidebehdlter :
entnommen, bevor die anschlieBende Sekund3rextraktion- (Aroma-

-

extraktion) mit CO2 beginnt.

insbesondere bei der Sekundirextraktion, sind die Abscheidungs-
bedingungen im Entspannungsbehdlter (Abscheidebeh&dlter) fiir
die Qualit#t und Quantitdt des erfindungsgemiB gewonnenen

r_n s by artts s e

Produkts maB8geblich. Die Entspannungsdrucke und Entspannungs-
temperaturen liegen zweckmdBigerweise im unterkritischen
Bereich der co, (unterkritischer Druck/unterkritische Tempera-
tur). Dabeli sind Drucke von 45 bis 65 bar und Temperaturen
von 15 bis 30°C bevorzugt; besonders bevorzugt sind Drucke

-von etwa 50 bis 55 bar und Temperaturen von 20 bis 25°C. Die

Abscheidung im Entspannungsbehilter wird vorzugsweise bei
gleichzeitiger Druck- und Temperaturabsenkung gegeniiber den
im Extraktionsbeh&dlter herrschenden Druck— und Temperaturbe-

dingungen vorgenommen. L 7 P

Auch die Menge der den Extraktionsbehdlter durchstr&menden

CO2 undrdie Dauer der Durchstrémung sind fiir die erfindungsge-
mdBe Verfahrensweise maBgeblich. Zweckm&Big sind Behandlungs-
zeiten von insgesamt 0,5 bis 8 Stunden, bevorzugt 1 bis 5 Stun-
den, besonders bevorzugt 2 bis 4 Stunden; zweckmZBig ist eine
C02—strommenge von insgesamt 0,3 bis 35 kg/Stunde, bevérzugt 3
bis 30 kg/Stunde, besonders bevorzugt 5 bis 15 kg/Stunde, be-
zogen auf 1 kg unbehandelten Tabak.

Wie berelts ohien éusge{ﬁhrt wurde (vgl. Seite 8, Zeile 20

bis 25), gelten die vorstehend fiir die
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(einstufige) Sekund&@rextraktion angegebenen Bedingungen
der Coz-Extraktion, wie Druck- und Temperatur im Extraktions-
behilter, Druck und Temperatur im Abscheidebehdlter, Extrak-
tionszeit und Coz-strommenge auch f{ir die Primé&rextraktion,

wenn bei ihr als LOsungsmittel co, eingesetzt wird., Eine
nochmalige Aufz#hlung dieser Parameter, speziell fiir den Fall
der Primirextraktion, erilibrigt sich daher..

Bel dem erfindungsgemiBen Verfahren erh&lt man nach Beendigung
der Sekunddrextraktion bei der Entnahme aus dem Entspannungs-
behdlter ein Feststoff/Blgemisch, .das bereits in 2 Phasen
vorliegt. Durch einfache Filtration kann dieses Gemisch in

ein klares, absolutes Tabak-Aromadl frei von Polyphenolen mit
stark reduziertem Nikotinanteil und ein festes Harz/Wachsgemisch
mit relativ hohem Nikotinanteil getrennt werden.

Ein besonderes Charakteristikum des erfindungsgemis géwonnenen
Tabak~-Aromadls besteht auBerdem darin, daB es den fiir den je-
weils eingesetzten Ausgangstabak typischen Tabakgeruch auvf-
welst. Es unterscheidet sich mit dieser Eigenschaft eindeutig
‘von allen bisher bekannt gewordenen Tabakextrakten, denn mit
keinem der herk&émmlichen Tabakextrakte war es mdglich, den
typischen Geruch des jeweiligen Ausgangstabaks herzustellen.
Aufgrund dieses charakteristischen Merkmals des erfindungs-
gem&s gewonnenen Tabakextrakts ist davon auszugehen, daB er
in seiner stofflichen Zusammensetzung gegeniiber dem Stand der
Technik v6llig neuwartig ist.

Mit der vorliegenden Erfindung wird erstmals, ausgehend von
einem Produkt (Tabakprimérextrakt), das nebeneinander Aroma-
stoffe, Polyphenole, Nikotin, Harze, Wachse und andere Stoffe
enthdlt, eine Abtrennung und Gewinnung des Tabakaromas als
klares und absolutes 0l erzielt, und dies.mit einfach durch-
zufiihrenden MaBnahmen und besonders effizientem Resultat.
Weder flir dieses Verfahren als solches noch fiir das erhaltene
Produkt lieB sich dem Stand der Technik ein Hinweis entnehmen.
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Bemerkenswert und Uberraschend an dem erfindungsgemdB gewon-
nenen Produkt ist, daB8 nach beendeter Sekund&drextraktion

aus dem Entspannungsbehdlter eine leicht abtrennbare, klare
Schicht von Tabak-Aromadl mit stark reduziertem Nikotinanteil,
*frei von Polyphenolen, Harzen und Wachsen und eine harzig-
wachsartige Schicht entnommen werden kann, die einen wesent-
lichen Anteil des Nikotins des Priméiextrakts einschlieBt.

Es war {iberraschend, da8 die Tabakinhaltsstoffe, die nach der
erfindungsgeméfen Verfahrensweise durch Primérextraktion
gewonnen werden, sich in der Mischung mit einem pulverfdrmigen
Adsorptionsmittel und anschlieBSender’Sekund&rextraktion (mit
co,) hinsichtlich ihrer Viskositdt, ihrer L slichkeits- und
Abscheideverhiltnisse ganz anders verhalten als die gleichen
Inhaitéstoffé; die nur der Primﬁrextrgktion (auch der COZ-
Primirextraktion), z.B. aus Tabakbldttern, unterworfen werden.

Auch im Falle der erfindungsgem&B8 gegebenenfalls zwischenge-
schalteten besonders effizienten Nikotin-Extraktion (gegebenen-
falls zwischengeschalteter CO,-Extraktionsschritt) wird dies
sehr deutlich: Nach der geltenden Lehre werden Nikotin und
Polyphenole nur in Anwesenheit von Feuchtigkeit, z.B. aus
Tabakbl&ttern, mit Hilfe vonrcoz extrahiert, Bei der erfin-
dungsgemdBen Verfahrensweise wird jedoch in keiner Verfahrens-
stufe Feuchtigkeit zugesetzt oder benutzt, und trotzdem wird
aus dem erfindungsgem&B hergestellten Prim&rextrakt .
fast das gesamte Nikotin gel®st und im Abscheide-

behélfer niedergeschlagen. Diese neue Erkenntnis resul-
tiert auch in der erfindungsgemdBen Verfahrensvariante,
(sofern gewlinscht) nahezu reines Nikotin selektiv aus dem
Primirextrakt/Adsorptionsmittel-Gemisch durch (trockene)
COZ-Extraktion bei Temperaturen von -25°C bis +5°C zu extra-
hieren.

Eine weitere Uberraschung beruht auf der Ergiebigkeit und der
Reinheit des Geruchs des erfindungsgemiB hergestellten Pro-

dukts sowie auf dessen den Rauchgeschmack verbessernden Effekt.

s .
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ber das Aromadl speziell des Tabaks ist bisher wenig bekannt
geworden. In herkémmlicher Weise gewonnene Aromadle wurden
lediglich durch Wasserdampfdestillation im LabormaBstab
hergestellt., Die erhaltenen 0le waren von zahlreichen Fremd-
gerlichen, wie z.B. Kamille, Kimmel, Pfefferminz, Baldrian und
amylalkohol begleitet, die wahrscheinlich durch Artefakt-
Bildungen hervorgerufen werden. Die Ausbeute derartiger
Tabak®le betrug etwa 0,1 bis 0,2%.

Wie bereits-oben ausgefiihrt, steht in klarem Unterschied hier-
zu das erfindungsgemiB gewonnene Tabak-Aroma®dl, das den typi-
schen und reinen Geruch des jeweils eingesetzten Ausgangs-
tabaks aufweist. So riecht z.B. das aus Havanna-Tabak gewon-
nene Aromadl nach Havannatabak, aus Kentucky-Tabak gewonnenes
Arcmadl nach Kentucky-Tabak. In &hnlicher Weise-zeigen aus
Virginia-, Orient~ oder Burley-Tabak gewonnene Aromadle den
ganz typischen und reinen Geruch der jeweiligen Tabaksorte.
hufgrund dieses besonderen, vom Stand der Technik eindeutig
unterschiedlichen Charakteristikums ist festzuhalten, daB das
erfindungsgemdB gewonnene Tabak-Aromadl in seiner stofflichen
Zusammensetzung gegeniliber den Produkten des Stands der Technik
gahz neuartig ist.

Das auf die erfindungsgeméBe Weise gewonnene Tabak~Aromadl ist
frei von Fremdgeriichen, frei von Polyphenolen, Harzen und
Wachsen, hat einen reduzierten Nikotinanteil, der nur 5 bis
50% relativ der verwendeten Tabakblédtter betrigt, und wird in
Ausbeuten von 0,8 bis 2,5% (absolutes 1) erhalten.

Hinéichtlich der Ergiebigkeit bei der Aromatisierung von

Tabak, zeigen bereits 50 ppm des erfindungsgemdB gewonnenen
Produkts z.B. aus Havanna-Tabak die gleiche Ergiebigkeit und
Intensitdt im Aroma wie etwa 250 ppm eines nach bekannten
Methoden der Wasserdampfdestillation gewonnenen Aroma-Produktes
aus Havanna-Tabak. |
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Gegenstand der Erfindung ist ferner die Verwendung des erfin-
dunqigemaﬁbgfwonnenen Tabak-Aromadls zum Aromatisieren von

o Tabakerzeugnissen
Tabaﬁ%gwo el ies%gAiimatisierung sowohl durch Beaufschlagen ;

unmittelbar von Tabak erfolgen kénn, als auch durch Aromati-

sieren von pordsem Trdgermaterial oder yon Tabaka1ebematagia1@: N B

Im Fall des unmittelbaren Beaufschlagens von Tabak eignet sich

das erfindungsgemiBe Tabak-Aromadl nicht nur zum Aromatisieren
aromaschwacher Tabake oder rekonstituierten Tabaks mittels
SoBen ("Casing") sondern es ist auch besonders als "Top
Flavor" geeignet.

Eine weitere Art des Aromatisierens besteht darin, daB das
Tabak-Aromadl auf pordse Trégermaterialien, die in Beriihrung
mit Tabak oder Tabakerzeugnissen stehen, aufgetragen wird.
Solche pord&se Trigermaterialien kbnnen z.B. in Form von
Papigr—,ode; Tonstiicken, Attrappen, innerem Verpackungsma-

" terial (beispielsweise bei Schachteln, Beuteln etc.) vorliegen.

Als weitere Ausfihrungsform des Aromatisierens unter Einsatz
des erfindungsgemdBen Tabak-Aromadls ist auch die Zugabe zu
Klebematerial filir Tabakerzeugnisse zu nennen. Beispiele dafiir
- sind Klebemittel, wie sie iblicherweise filir Tabakerzeugnisse
verwendet werden, z.B. Klebstoffe fiir Zigarrendeckblitter,
Zigarettenpapier, ektc.

Mittels des erfindungsgemdB8 gewonnenen Tabak-Aromadls lassen
~ sich etwaige, bei der Produktion auftretende Schwankungen
(Qualititsunterschiede oder sonstige Unterschiede im Rauch-
geschmack) des Tabaks entscheidend beeinflussen.

Die zum Aromatisieren von Tabak oder Tabakerzeugnissen ein-
gesetzte Mengé an Tabak-Aromadl kann je nach Beschaffenheit
des Tabaks und der angestrebten Aromatisierung schwanken.
Im Falle von aus z.B. Havanna-Tabak erfindungsgemi#8 gewon-
nenem Aromadl verwendet man zum Beaufschlagen bevorzugt 25
bis 100, besonders bevorzugt 40 bis 60 mg Tabak-Aromadl pro
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kg Tabak, d.h. 25 bis 100 ppm, bevorzugt 40 bis 60 ppm.

Die mit dem erfindungsgem&Ben Produkt erzielbare hohe Ergie-
bigkeit und Intensitdt wird besonders dadurch gefdrdert, daB
ein harz-, polyphenol- und wachsfreies Tabak~Aromadl vorliegt.
Auch diese besondere Beschaffenheit des Tabak-Aromadls stellt

ein gegeniiber dem Stand der Technik besonders charakteristi-
sches und neuartiges Merkmal dar.

Im folgenden wird eine zur Durchfﬁhfung der erfindungsgeméBen
Sekundédrextraktion besonders geeignete Vorrichtung beschrie-
ben (vgl. beigefiigte Zeichnung): |

Fliissiges co, wird aus dem Tank 1 im unterkritischen Druck-
und Temperaturzustand entnommen. Durch den Wdarmeaustauscher 2
wird das coé auf die gewlinschte unterkritische oder {iber-
kritische Temperatur eingestellt und mit Hilfe der Hochdruck-
pumpe 3 der gewlinschte Uberkritische oder unterkritische
Druck erzielt. Durch das DurchflufmeBgerdt 16 gelangt das

CO2 in den Extraktionsbehilter 4, wo die Extraktion des Gemi-
sches aus Primdrextrakt und Adsorptionsmittel stattfindet.
Die Befiillung und Entleerung des Extraktionsbehdlters 4 mit
Produkt erfolgt diskontinuierlich durch 6ffnen und Verschlie-
* Ben der Kopféffnpng nach jeder Extraktion. Der im Extraktions-
beh8lter herrschende Druck wird mit dem Druckaufnehmer 14
bestimmt. Das fliilssige oder fluide COZ’ das die geldsten
Tabakinhaltsstoffe enthdlt, wird iiber das Drosselventil 6 zum
Druckregelventil 8 (= Entspannungsventil) gefithrt und durch
den Wé&rmeaustauscher 9 in den Entspannungsbeh&dlter 10 einge-
bracht. Die Trennung der in dem co, gelSsten Tabakinhalts=-
stoffe wird durch das Druckregelventil 8 eingeleitet und durch
Senken der Temperatur im Wirmeaustauscher 9 unterstiitzt. Im
Entspannungsbehdlter 10 trennen sich die extrahierten Tabak-~
bestandteile in ein klares Tabak-Aroma$l und ein wachsartiges,
harziges Nikotinprodukt, die entweder kontinuierlich durch
das Ventil 17 oder nach beendeter Extraktion durch Offnen

des Behilters 10 entnommen werden. Am Ende jeder Extraktion
wird durch Uffnen des Ventils 5 auch die Extraktionsseite dex
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Vorrichtung vom Druck entlastet. Das wd&hrend der Exéraktion
aus dem Entspannungsbehdlter 10 austretende CO2 wird {ilber
die Leitung 11 rezirkuliert. Die Steuerung der Vorrichtung
kann von Hand oder mittels des elektrischen Steuergerdtes 12
. erfolgen, dem-als Einginge.die-mit. einem.Temperaturfithler 13
im Extraktionsbehilter 4 gemessenen Temperatur, die mit
Druckaufnehmer 14 und 15 gemessenen Drucke, die aus den
Druckbehiltern 4 und 10 austretenden CO,~Strdme sowie die mit
dem DurchfluBmesser 7 gemessene DurchfluBmenge dienen. In
Abhdngigkeit von diesen MeBwerten wird das Druckregelventil
8 und auch die Kﬁhlleisﬁung im Wirmeaustauscher 9 einge-
stellt. L

Falls bei der anspruchsgemifien Primirextraktion co, als -
Lésungsmittel eingesetzt wird, kann die geschilderte, in der
Zeichnung erl&uterte Vorrichtung auch dabei Anwendung finden.

Die folgehden Beispiele erldutern die Erfindung, ohnehihre'
Anwendung zu beschrinken.

Die Bestimmung des Nikotins erfolgte spektralphotometrisch
gemdB8 der aus "Handbuch der Lebensmittelchemie” Bd. VI,
(1970) , Seiten 321 bis 325, bekannten Methode von H. Xuhn.

Beispiel 1

1000 g Havanna-Tabak (Wassergehalt 6,5%, Nikotingehalt 1,27%)
werden in einer Messermiihle zerkleinert und in 10 Liter
Dichlormethan erschdpfend extrahiert -

und das Losungsmittel beli einem Unterdruck von 15 Torr abge-
dampft. '

Es wurden 75 g lééﬁngsmitfelfreier, dunkler, sirupartiger
Dichlormethanextrakt (Prim#rextrakt) erhalten, der mit 96 g
Na-Aluminiumsilikat (Na-Al-Zeolith) in einem Knetapparat inten-

——r s e m
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siv vermischt wurde (Mischungsverh&ltnis 1:1,2).

Das Gemisch wurde 120 Minuten lang in einem geschlossenen
Hochdruckextraktionsbehilter bei einem Druck von 230 bar -und
einer Temperatur von 65°C mit CO, behandelt. Der Druck auf
der Entspannungsseite betrug 50 bar, die Temperatur 24°C.

Die Durchflufmenge an co, betrdgt 6 kg/Stunde.

Nach Beendigung des Versuches wurden dem Entspannungsbeh&lter
40,1 g eines " Zweiphasengemisches entnommen, das durch ein-
fache Filtration in 22,5 g klares, 8liges Tabak-Aromadl und
17,6 g eines Harz—-/Wachsniederschlages aufgetrennt wurde.

‘Die Ausbeute an klarem, absolutem Tabak-Aromadl betrug 2,25%
des verwendeten Tabaks. Der Nikotingehalt war 18,92%, das sind
35% relativ von dem im Tabak vorhanden gewesenen Nikotin.

Die Ausbeute des Harz~/Wachsniederschlages war 1,76%, der

Nikotingehalt 43% absolut, das sind 60% relativ des im Tabak
vorhanden gewesenen Nikotins.

Das gewonnene Tabak-Aromadl war frei von Harzen und Wachsen

und zeigte bei der Zugabe von 95 Gew.—%igem E*hanol keinen Nieder-
schlag und keine Triibung.

Belspiel 2

v ey
.-
-

1000 g Kentucky-Tabak (Wassergehalt 8,0%, Nikotingehalt 1,7%)
werden in einer Schneidemiihle zerkleinert und in einer CO.-—-

2
Hochdruck-Extraktionsanlage (gem&B Zeichnung) mit CO2 als

Lésungsmittel extrahiert:

Extraktionsbedingunaen:
Druck im Extraktionsbehdlter: 250 bar
Temperatur im Extraktionsbehilter: 40°C
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" Druck im Entspannungsbehdlter: 55 bar -
Temperatur im Entspannungsbehdlter: 22°C

Dauer der Behandlung: 3 Stunden.
- DurchfluBmenge CO,: 8 kg/Stunde.

R e L T N e L R R

Nach beendeter Extraktion werden 70 g einer braunen, festen
Paste (Primirextrakt) dem Entspannungsbeh&lter entnommen und
intensiv mit 140 g Bentonit vermischt.

Analog den in 3eispiel 1 genannten Bedingungen wird dieses
Gemisch einer Sekunddrextraktion mit CO, unterworfen.

Nach beendeter Sekunddrextraktion wurden dem Entspannungg-=
behdlter 38 g eines Zweiphasengemisches.entnommen, das durch
Druckfiltration (Filterdruck S bar) in 29 g eines Harz/
Wachsgemisches und 92 ¢ klgres Tabak-Aromadl aufgetrennt wurde.

Das gewonnene Tabak-Aromadl war frei von Harzen, Wachsen und

Polyphenolen und hatte den filir Kentucky-Tabak typischen Geruch. Bei
der Zugabe von 95 Gew.-%$-igem Ethanol erfolgte keine Triibung.

Beispiel 3

1000 g Burley-Tabak (Wassergehalt 7%, Nikotingehalt 2,85%),
wurden in einer Messermiihle zerkleinert, in 6 Liter n-Hexan
erschdpfend extrahiert und das verwendete LOsungsmittel

bei einem Unterdruck von 20 Torr restlos abgedampft.

Es wurden 65 g l&sungsmittelfreier, dunkler, sirupartiger
Primarextrakt erhalten, der mit 260 g Magnesiumoxid intensiv
vermischt wurde (Mischungsverhidltnis 1:4).

Das Gemisch wurde sodann in einem geschlossenen'Hochdruck-
Extraktionsbehdlter einem zwischengeschalteten COZ-Extraktions-
schritt und erst dann der Sekundirextraktion unterworfen:
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1. Stufe:

COZ—Extraktionstemperatur: -17°C
COZ-Extraktionsdruck: 20 bar

Temperatur im Entspannungsbehdlter: +18°C
‘Druck im'Entspahhungsbéhalﬁef: 8 bar
Behandlungsdauer: 40 Minuten

Die DurchfluSmenge an CO, betrigt 257kg/5tunde.

Nach Ablauf der Behandlungszeit werden dem Entspannungsbe-
h&lter 25 g eines nahezu farblosen und geruchlosen 0ls ent-
nommen. Der Nikotingehalt dieses Uls war 94,1% absolut,

das sind 82,5% relativ von dem im Tabak vorhanden gewesenen
Nikotin.

2. Stufe (Sekundirextraktion):

Das gleiche, noch im Extraktionsbehdlter befindliche Material
wurde durch Druck- und TemperaturerhShung folgendermaBen
weiter behandelt:

COZ-Extraktionstemperatur: +15°C

COZ-Extraktionsdruck: 60 bar
Temperatur im'Entspannungsbehalter: +20°C
Druck im Entspannungsbehdlter: 50 bar

Behandlungsdauer der 2. Stufe: 200 Minuten
Die Durchflufmenge an CO, betrug 15 kg/Stunde.

Nach Ablauf der Behandlungszeit wurden dem Entspannungsbe-
h8lter 29,7 g eines Zweiphasengemisches entnommen, das durch
einfache Filtration in 15,5 g klares Tabak—-Aromadl und 14,2 ¢
Harz-/Wachsniederscﬁlag.aufgetrennt wurde.

Die Ausbeute an klarem Tabak-Arcma8l betrug 1,55%790m einge-
setzten Tabak, der Nikotingehalt war 9,55% absolut, das sind
5:,2% relativ von dem im Tabak vorhanden gewesenen Nikotin.

Das gewonnene Tabak-Aromadl war frei von Harzen und Wachsen und
zeigte bei der Zugabe von 95 Gew.~%-igem Ethanol keinen Nieder-
schlag und keine Tribung.
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Beilsplil é'l 4

' i
1000 g Orient-Tabak (Izmir) (Wassergehalt 7,2%, Nikotinge- i
‘halt 1,45%) wurden in 8 Liter Petrolither ersch¥pfend
extrahiert und das’ Losungsmittel bei einem Unterdruck von

e o~ e
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Es wurden 58 g l&sungsmittelfreier, dunkler, sirupartiger
Prim#rextrakt erhalten, der mit 23,2 g Kieselgur intensiv
vermischt wurde (Mischungsverhdltnis 1:0,4). Das Gemisch

wurde 180 Minuten lang bel einem Druck von 180 bar und einer ;
Temperatur von +20°C in einem geschlossenen Hochdruckbehdlter
mit CO, behandelt. ~ '

Der Druck auf der Entspannungsseite betrug 50 bar, die Tem-
peratur +20°C. Die DurchfluBmenge an co, betrdgt 10 kg/Stunde.

Nach beendetem Versuch wurden dem Entspannungsbehdlter 20 g

o

eines Zweiphasengemisches entnommen, das durch einfache
Filtration in 12 g klares, absoclutes Tabak-Aromadl und 8 g
Harz/Wachsniederschlag aufgetrennt wurde.

Die Ausbeute an klarem Tabak-Aroma®dl betrug 1,2% vom verwen-
deten Tabak, der Nikotingehalt war 23,2% absolut, das sind
19,17% relativ von dem im Tabak vorhanden: gewesenen Nikotin.

Der Harz/Wachsniederschlag hatte einen Nikotingehalt von )
57,2% absolut, das sind 31,5% relativ von dem im Tabak vor-
_handen gewesenen Nikotin. }

Das gewonnene Tabak-Aromadl war frei von Harzen und Wachsen
und zeigte bei der Zugabe von 95 Gew.-%-igem Ethanol keinen
Niederschlag und keine Triibung. )
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Beispiel 5

Die Ergiebigkeit des erfindungsgeméB gewormenen Tabak-Aromadls
wurde wie folgt belegt: '

Mit Hilfe bekannter Methoden der Wasserdampfdestillation
wurden aus dem gleichen Havanna-Tabak = wie im Beispiel 1
benutzt - 0,14% klares und in 95 Gew.=%-igem Ethanol. sich nicht
trilbendes Tabak-Aroma&l gewonnen. Der Nikotingehalt des Aroma-
8ls betrug 0%.

Zur Beurtelilung der Ergiebigkeit wurden in einem Versuch

(Versuch a) 200 mg, in einem weiteren Versuch
(Versuch B) 250 mg

dieses Aromadls in einer ethanolischen L&sung auf je 1 kg zu-
vor entaromatisierten Tabak aufgespritht. In einem weiteren
Versuch

(Versuch C) wurden 50 mg

des nach dem erfindungsgemdBen Beispiel 1 gewonnenen Tabak-
Aromadls in einer ethanclischen Ldsung ebenfalls auf 1 kg
zuvor entaromatisierten Tabak aufgespriiht. '

Der sensorische Vergleich brachte folgendes Ergebnis:
Der Tabak aus Versuch A: '

Dieser fiel durch seine geringe Aroma-Intensitdt auf und war
auch beziiglich seines gesamten Aromas auch im Rauchgeschmack
wenig ausdrucksvoll.

Der Tabak aus Versuch B:

Er war etwas ausdrucksvoller im Aroma, begleitet von Fremd-
gerlichen, es wurde ferner eine nachteilige Brenzschérfe im
Rauchgeschmack festgestellt.

Der Tabak aus Versuch C:

Er hatte ein intensives, reines abgerundetes Aroma ohne
Fremdgeruch und war im Rauchgeschmack voller Herzhaftigkeit.
Tabak C wurde eindeutig bevorzugt und ist am besten fir die
Aromatisierung geeignet.
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Case TEX 3

PATENTANSPRIICHE

Verfahren zur Gewinnung von Aromastoffen aus einem Tabakex-
trakt, dadurch gekennzeichnét, daB man einen mit einem L&~
sungsmittel erhéltlichéﬁ:Tabakextrakt (Prim3rextrakt) mit
einem Adsorptionsmittel vermiécht, dieses Gemisch mit C02
in einem geschlossenen Druckbehdlter (Extraktionsbehdlter)
einer Sekunddrextraktion unterwirft und in einem zweiten
geschlossenen Druckbehdlter (Abscheidebehdlter) ein klares,
leicht von Harzen und Wachsen abtrennbares Tabakaromadl

mit verringertem Nikotingehalt gewinnt.

Verfahren gemd@B Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als
Losungsmittel zur Herstellung des Primd3rextrakts Benzol,
'Toluol, Methanol, Ethanol, n-Propanol, Methyl&@thylacetat,
Didthyld&ther, Aceton, Propan, n-Hexan, Cyclohexan, Petrol-
dther, Dichlormethan, Trichlormethan oder Mischungen dieser

LSsungsmittel oder Kohlendioxid verwendet werden.

Verfahren gemdB einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daB man als Adsorptionsmittel bei der Se-
kund&rextraktion Magnesiumoxid, Aktivkohle, Aluminiumoxid,
Natrium-Aluminiumsilikat, Bleicherde, Bentonit, Kieselgel,

Kieselgur oder zeolithische Molekularsiebe einsetzt.

)

[EUSRR—
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4., Verfahren geméB einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daB man ein Mischungsverhdltnis Primdr-
extrakt:Adsorptionsmittel von 1:0,1 bis 1:10 anwendet.

5. Verfahren gemdB einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daB man beli der Sekund&rextraktion mit
co, im Extraktionsbehdlter bei Uberkritischen Druck- und
Temperatur-Bedingungen, bei unterkritischen Druck- und
Temperatur-Bedingungen oder bei iiberkritischen Druck- und
unterkritischen Temperatur-Bedingungen arbeitet.

6. Verfahren gem&B einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daB man bei der Sekundirextraktion mit

CO2 im Abscheidebehdlter bei unterkritischen Druck- und
Temperatur-Bedingungen entspannt.

7. Verfahren gemdf einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, da8 ein Tabakaromadl gewonnen wird, dessen

Nikotinanteil auf 5 bis 50% relativ (bezogen auf den

Nikotingehalt der Tabakbl&tter vor der Prim&drextraktion)
vermindert ist. '

8. Verfahren gemdB einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, da8 zur Nikotinreduzierung im Tabdk-
Aromadl auf 5 bis 10% relativ (bezogen auf den Nikotin~-
gehalt der Tabakbldtter vor der Primdrextraktion) man die
Sekundérextraktion mit CO, in zwei Stufen durchfihrt:

a. Eine erste Extraktionsstufe mit CO2 bei einer Temperatur
von =25°C bis +5°C und einem Druck von etwa 20 bis 25 bar

im Extraktionsbehidlter,

4

b. Eine zweite Extraktionsstufe mit CO2 durch anschlieBende

Druck- und Temperatursteigerung auf Uber 25 bar und
iber 5°C im Extraktionsbehilter.
9., Verfahren gem&B8 Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, das
man im Abscheidebehdlter bei unterkritischen Druck- und
Temperaturbedingungen entspannt.
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Verfahren gemaB einem,der vorstehenden Ansprﬁche, dadurch

gekennzeichnet, da8 man die Sekundarextraktion mit co

2 ;
wihrend 0,5 bis 8 Stunden durchfuhrt )

Verfahren geméB einem der vorstehenden An;prﬁche, dadurch

- ree me

gekennzeichnet, daB man bei der Sekund&re&traktion CO2 in
einer Menge von O, 3 blS 35 kg/Stunde, bezogen auf 1 kg
Tabak, dem der Tabakextrakt entstammt, einsetzt.

Verfahren gemaB einem der vorstehenden Ansprdche, dadurch
gekennzeichnet, daB man das bei der Sekundarextraktion im
Abscheldebehalter gewonnene Produkt durch Filtration in
Harze und Wachse einerseits und klares Tabak—Aromaol

s

andererseits auftrennt.

o o1 = : - -l i P S N . L

Klares Tabak-Aromadl, erh#ltlich gem#B cinem der vorstehenden
Anspriiche, dadurch gekennzelchnet, da8 dieses Tabak-Aroma~
81 frei von Polyphenolen, Harzen und Wachsen ist_und einen
leotlnanteil von 5 bis 50% relativ beSltZt bezogen auf

den elngesetzten Tabak, dem der Tabakextrakt entstammt

-

Vcrwendung ues Tabak—Aromaols gemaB einem der vorstehen—

h

~den Anspriiche l ”_’ :zum Aromat151eren von Tabak oder

Tabakerzeugnissen. .

e R T 2E s ER
Verwendung gemi8 Aﬁspruéh'1a,.dédurch gekéﬁnzeicﬁhet, das
die Aromatisierung unmittelbar:auf Tabak oder aber auf
pordses Trégermaterial odeér Tabak-Klebematerial erfolgt.
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