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@ Verfahren zur Herstellung von nikotinarmem Tabak durch Hochdruckextraktion.

@ Der Nikotingehalt von Tabak kann verringert werden
durch teilweisen Entzug des Nikotins und durch Erhdhung der
Faltfahigkeit, d.h. des spezifischen Volumens des Tabaks. Die
Nikotinentfernung wird durch Hochdruckextraktion mit Hilfe
komprimierter gasformiger Losungsmittel bewerkstelligt. Zur
Erhdhung der Fallfahigkeit wird der Tabak mit flissigen bzw.
aberkritischen Gasen impragniert, danach entspannt und
thermisch nachbehandelt. Nachteilig bei den bisherigen Ver-
fahren zur Nikotinentfernung mittels Hochdruckextraktion ist,
daBl Aromastoffe mitextrahiert werden. Um die Aromastoffe
2zumindest weitgehend im Tabak zu belassen wird Losung-
smittel, ein Gemisch aus Stickstoff und Kohlendioxid mit 50
bis 80% Stickstoffanteil verwendet. Die fiir die selektive
Nikotinextraktion geeigneten optimalen Driicke von 250 bis
600 bar sind gleichzeitig optimal geeignet zur Erhohung der
Fiillfahigkeit des Tabaks, indem dieser unmittelbar nach der
Extraktion entspannt und einer thermischen Nachbehand-
lung unterzogen wird.
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Verfahren zur Herstellung von nikotinarmem Tabak durch
Hochdruckextraktion

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
nikotinarmem Tabak durch Hochdruckextraktion des Nikotins
mit Hilfe eines komprimierten gasfdrmigen LOsungsmittels,
sowie gegenbenenfalls anschlieBender Erhdhung der Fill-
fihigkeit des Tabaks.

Mit Hilfe verschiedener gasfdrmiger LOsungsmittel unter

hohem Druck kann Nikotin zu einem erheblichen Teil aus

Tabak entfernt werden. Die angewendeten Driicke k&nnen so

hoch sein, daB sich die L&sungsmittel im fliissigen 2u-

stand oder im ﬁberkritischen Zustand befinden. Als ge-
eignete gasfdrmige LOsungsmittel werden in der DE-OS 2 043 537
beispielsweise CO,,N, O und Ar genannt. Nachteilig bei
diesem Verfahren ist, daB neben dem Nikotin auch andere,

z. B. aromabildende Inhaltsstoffe teilweise mitextrahiert
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werden. Nach einem aus der DE-OS 2 142 205 bekannten
Verfahren wird dieser Nachteil dadurch vermieden, das

man vor der ﬁntnikotisierung die Aromastoffe separat
extrahiert und nach der Nikotinextraktion dem Tabak die
Aromastoffe wieder zusetzt. Diese Verfahrensweise ist
verhdltnisméBig aufwendig und es ist nicht auszuschlieBen,
daB8 die teilweise komplizierten und empfindlichen Aroma-
stoffe durch derartige Manipulationen nachteilig beein-
fluBt werden.

Eine weitere Mbglichkeit, den Nikotingehalt in Tabakwaren

zu reduzieren, besteht darin, die Flillfdhigkeit des ver-
wendeten Tabaks zu verbessern, 4. h. dessen spezifisches
Volumen (cm®/g) zu vergr®Bern. Hierzu wird der Tabak mit
fllissigen oder iberkritischen Gasen unter Druck impri#gniert,
anschlieBend entspannt und durch Temperaturerhdhung

thermisch nachbehandelt. Als hierfiir geeignete Impr&gnierungs-
gase werden in der DE-OS 2 903 300 N, oder Ar genannt,

in der US-PS 4,258,729 fliissiges CO,.

Diese Verfahren des Tabak-blihens filhren aber nur zu etwa
einer Verdoppelung des spezifischen Volumens bzw. der
Fillfshigkeit. Der Nikotingehalt in derartig vorbehandelten

Tabakwaren kann daher nur bis zu etwa 50 % reduziert werden.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren

zur Herstellung von nikotinarmem Tabak durch Hochdruck-
extraktion zu schaffen, das eine weitgehend isolierte
Entfernung des Nikotins gestattet, ohne dasfandere Inhalts-
stoffe, insbesondere Aromakomponenten, mit herausgeldst
werden. In vorteilhafter Weiterbildung soll es die Erfindung
gestatten,unmittelbar im AnschluBf an die Nikotinextraktion
durch eine Druckabsenkung und thermische Behandlung die
Fillfdhigkeit des Tabaks zu vergr&f8ern und damit den spezi-
fischen Nikotingehalt weiter zu verringern.
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Ausgehend von dem im Oberbegriff des Anspruches 1 bertiick-
sichtigten Stand der Technik ist diese Aufgabe erfindungs-
gemdB geldst mit den im kennzeichnenden Teil des Anspruches

angegebenen Merkmalen.

Vorteilhafte Weiterbildungen der Erfindung sind in den

Unteranspriichen angegeben.

Die Erfindung beruht im wesentlichen auf der Erkenntis,
daB iUberraschenderweise Gemische aus Stickstoff und Xohlen-
dioxid bestimmter Zusammensetzung ein nahezu selektives
Ldsungsvermdgen gegeniiber Nikotin besitzen, obwohl Stick-
stoff allein kein oder nur ein HuBerst kleines L®sungs-
vermdgen besitzt, jedenfalls im Druckbereich bis 500 bar.
Fiir alle anderen Inhaltsstoffe des Tabaks verhalteh sich
die Stickstoff-Kohlendioxidgemische jedoch wie reiner
Stickstoff, stellen also ein &duBerst schlechtes L&sungs-
mittel dar. Damit heben sich die Gemische aus Stickstoff
und Kohlendioxid &uBerst vorteilhaft gegeniiber reinem
Kohlendioxid ab, dessen L&sungsvermdgen filir Nikotin zwar
schon bei niedrigen Driicken ausgezeichnet ist, welches
aber auch zahlreiche Inhaltsstoffe des Tabaks, wie Wachse

und Aromastoffé, herauslost.

Ein besonderer Vorteil des erfindungsgemdfen Verfahrens
besteht darin, da8 der Druck und die Zusammensetzung des
Stickstoff-Kohlendioxidgemisches so gewdhlt werden kann,
daB unmittelbar an die selektive Extraktion des Nikotins
eine Entspannung und thermische Nachbehandlung des Tabaks
von einem Druck aus durchgefiihrt werden kann, der optimal
flir dieses Verfahren zur Erh8hung der Fiillf&higkeit des
Tabaks ist. Es ist also nach der selektiven Nikotin-
extraktion keinerlei Druckverinderung mehr nétig, vielmehr
kann von dem vorhandenen Druck»ausgehend unmittelbar das

an sichbekannte Bl&hverfahren durchgefiihrt werden. Hierdurch
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ergibt sich ein wirtschaftlich iiberaus glinstiges Gesamt-

verfahren.

Die Wahl des fiir das erfindungsgemiBe Verfahren optimalen
Druckes richtet sich vor allem nach dem Feuchtigkeits-
gehalt des Tabaks und des L&sungsmittels. In der Regel
sind Arbeitstemperaturen oberhalb 50 °C erforderlich,
jedoch kdnnen in Sonderfdllen auch Temperaturen bis herab

zu 40 °C bereits ausreichend sein.

Die Abscheidung des extrahierten Nikotins kann durch Druck-
und/oder Temperaturd&nderung des L&sungsmittels erfolgen.
Besonders vorteilhaft kann die Abscheidung des Nikotins
bewirkt werden, durch Zumischung einer weiteren Komponente
zum LOsungsmittel oder durch Verd&nderung der Zusammen-
setzung des ﬂgsungsmittels durch Zumischen einer der beiden
Komponenten Stickstoff oder Kohlendioxid.

Das erfindungsgem&fSe Verfahren wird durchgefiihrt mit
Ldsungsmitteldurchsitzen von mindestens 5 kg L&sungsmittel
pro Kilogramm Rohstoff, vorzugsweise mit Durchsetzen von
15 bis 25 kg Lbsungsmittel pro Kilogramm Rohstoff. Dies
ftihrt zu einer Reduzierung des Nikotingehaltes im Roh-
stoff von mindestens 80 bis iiber 90 %. Eine weitere

‘Reduzierung des Nikotingehaltes kann erreicht werden, wenn

der Rohstoff unmittelbar nach der Extraktion vom Extraktions-
druck entspannt wird und danach einer thermischen Nachbe~
handlung unterzogen wird. Hierflir geniligt eine kurzfristige
Temperaturerhthung auf mindestens 100 °C, vorzugsweise auf
150 bis 350 °C. Durch das schnelle Ausgasen der im Rohstoff
geldsten Gaskomponenten wird eine Vergr&Berung des spezifi-
schen Volumens von mindestens 20 %, gewShnlich von 40 bis

70 %, erreicht. Die Erfindung wird anhand der Zeichnungen
n&her erldutert.
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Es zeigen:

Fig. 1 den Druck maximaler Nikotinl®slichkeit
als Funktion der L®sungsmittel-Zusammen-
setzung;

Fig. 2 die Nikotinldslichkeit als Funktion des
Druckes fiir reines XKohlendioxid, reinen
Stickstoff und ein Gemisch aus 75 % Stick-
stoff und 25 % Kohlendioxid;

Fig. 3 zeigt die Abh#ngigkeit der relativen Extrakt-

ausbeuten und die der relativen maximalen
Nikotin-Konzentrationen als Funktion der

L&sungsmittelzusammensetzung;

Fig. 4 zeigt ein Verfahrensschema des erfindungs-

gemiBen Verfahrens.

Fig. 1 zeigt die fiir die Nikotinextraktion mit trockenem
Kohlendioxid optimalen Driicke P in bar als Funktion der
Zusammensetzung des Stickstoff-Kohlendioxidgemisches. Es
sind jeweils die Driicke maximaler Nikotinl&slichkeit an-
gegeben, und zwar bei einer Temperatur von 50 °C. Fig. 2
zeigt die Nikotinl&slichkeit als Funktion des Druckes bei
50 °C fiir die verschiedenen Ldsungsmittel. Kurve 1 gibt
die Ldslichkeit von Kohlendioxid an, Kurve 2 die von
Stickstoff und Kurve 3 die eines Gemisches gemdf der Er-—
findung aus 75 % Stickstoff und 25 % Kohlendioxid. Wie
die Darstellung zeigt,ist reiner Stickstoff als L&sungs-
mittel praktisch unbrauchbar, wihrend reines Kohlendioxid
schon bei niedrigen Driicken an sichein hervorragendes

Losungsmittel darstellt. Reines Kohlendioxid extrahiert

aber neben Nikotin auch weitere Inhaltsstoffe. Uberraschen-

derweise ist dies bei einem L&sungsmittelgemisch aus 75 %
und 25 % Kohlendioxid gem&B8 der Erfindung nicht der Fall.
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Zzwar ist die L®slichkeit insgesamt niedriger als die von
reinem Kohlendioxid und es sind auch hdhere Extraktions-
driicke erforderlich, daffir ist aber eine praktisch selektive
Extraktion des Nikotins mdglich. Die erforderlichen hohen
Driicke k&nnen dariiber hinaus unmittelbar zur Erh&hung der
Fillfshigkeit des Rohstoffes ausgenutzt werden.

Flir die Abhdngigkeit des optimalen Druckes von der Zusammen-
setzung des LOsungsmittels 1&8t sich als Nd&herungsformel
bei 50 °C angeben:

Pp = Pg, * cN2 + p0

wobei in etwa Py = (150 pt 50) bar und pg T = (400 ha
r

50) bar
gilt. Die genauen Werte h#ngen von der Feuchtigkeit des
Rohstoffes und des LOsungsmittels ab sowie von der Art und

Vorbehandlung des Tabaks.

Fig. 3 zeigt die Abhd&ngigkeit der relativen Extraktausbeuten
und die der relativen maximalen Nikotinkonzentrationen als
Funktion der LOsungsmittelzusammensetzung bei 50 °C. Kurve 4
gibt die relative Extraktausbeute E(N,/CO,)/E(CO.) an.

Dabei ist E(CO,) die Gesamtextraktausbeute bei Durchsatz

von 10 kg Kchlendioxid pro Kilogramm Rohstoff, E(N,/CO,),
die bei Durchsatz von 10 kg Stickstoff-Kohlendioxidgemisch
bei dem filir die jeweilige Zusammensetzung optimalen Druck
gewonnene Extraktmenge.Xurve 5 gibt die relative Nikotin-

sdttigungskonzentration cN(Nz/Coz)/CN(COz), als Funktion

der LOsungsmittelzusammenstzung bei 50 °C an. Wdhrend die
Extraktausbeute schnell und kontinuierlich mit zunehmenden
Stickstoffgehalt im L&sungsmittelgemisch f&1llt, liegt die
Nikotinldslichkeit selbst bei 75 % Stickstoffgehalt noch
bei gut 40 % des Wertes fiir reines Kohlendioxid, obwohl
Stickstoff bei 450 bar praktisch keine Nikotinldslich-
keit aufweist und selbst bei 520 bar kaum meBbare Werte
zeigt.



10

15

20

25

30

35

i .o

T MW v N e

-

0141097

Die Vorteile des erfindungsgemésen Verfahrens werden aus
den Figuren unmittelbar ersichtlich. Die Zusammensetzung
des Ldsungsmittelgemisches aus Stickstoff und Kohlendioxid
beeinfluBt extrem die Selektivit&t des Extraktionsprozesses
zugunsten des Nikotins und verschiebt den fiir die Extraktion
von Nikotin optimalen Druck auf Werte, die eine anschlieBen-
de Verbesserung der Fiillfdhigkeit durch thermisches Nachbe-
handeln sehr effektiv machen.’

Fig. 4 zeigt ein Ausflihrungsbeispiel des erfindungsgemifen
Verfahrens anhand eines Verfahrensschemas. Ausgangsmaterial

fiir die Nikotin-Extraktion war handelsiiblicher Pfeifentabak.

Analysedaten:
Trockensubstanzgehalt: TS = 85,6 &
TS-Nikotingehalt bez. auf C = 0,94 ¢

Nik.

Der Tabak wird auf ca. 25 % TS angefeuchtet und im Extraktor
vom L&sungsmittel, das dem Lagertank 6 entnommen wird, durch-

stromt. Der Druck des LOsungsmittels wurde im Kompressor 4

entsprechend erh8ht und im Wirmetaucher 5 wurde die entsprechen-

de Temperaturerh8hung vorgenommen. Die Abscheidung wird iber

Entspannung bewirkt (Ventil 3), das Extrakt aus dem Abscheider 2

entnommen. Die Extraktions~- und Abscheide-Bedingungen sind

in Tabelle 1 angegeben, das Extraktionsergebnis in Tabelle 2.

Tabelle 1
Ldsungsmittel |y Extraktions- i Abscheidebe-
1 Bedingungen | dingungen
i } ] ! c
| P (bar)lTE ( C): Py (bar)t T, (°C)
CO, | 100-200 | 50 | 60 J 25
| ~
75 % N, | 350-500 50 I 60 25
I
25 & CO, i ' : |
]
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Tabelle 2
Losungsmittel | Durchsatz : Extrakt , Nikotin

: pro kg Roh-i pro kg : Reduktion

| stoff (kg) : Rohstoff | ( %)

i ! |

; | (g) |
CO, ! 23,6 {173 1 g7
N, /CO, 24,1 V12,2 f 85

Bei ¥hnlicher Nikotin-Reduktion ergab sich ein erheblicher
Unterschied in der qualitativen und sensorischen Bewertung
des Rohstoffes nach der Extraktion: Der mit CO, behandelte
Tabak war wesentlich trockener (TS 22 %) und nahezu aroma-
los. Dagegen zeichnete sich der mit N, /CO, behandelte Tabak
durch nahezu unveri@nderten Aromagehalt aus und der Feucht-
gehalt war unwesentlich verringert. Bei beiden Versuchen
war der behandelte Tabak etwas aufgebldht. Deutlich wird die
VergrdB8erung des spezifischen Volumens allerdings erst nach
einer der Extraktion und EntsPannung folgenden thermischen

Nachbehandlung.

Ba/Ha

e
»
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Anspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von nikotinarmem Tabak durch

Hochdruckextraktion des Nikotins mit Hilfe eines kompri-
mierten gasfdrmigen LOSsungsmittels,

dadurch gekennzeichnet,

daB als L&sungsmittel ein Gemisch aus Stickstoff und
Kohlendioxid mit 50 bis 80 % Stickstoffanteil verwen-
det wird und die Extraktion bei Driicken zwischen 250

und 600 bar und Temperaturen oberhalb 50 °C durchgefiihrt
wird.

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB der Stickstoffgehalt des Losungsmittels 70 bis 80 %
betr&gt und die Extraktion bei Driicken von 300 bis

600 bar durchgefithrt wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Abscheidung des Nikotins aus dem LOsungsmittel
durch Anderung der L3sungsmittelzusammensetzung nach

Verlassen des Extraktionsbehdlters bewirkt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,

dadurch gekennzeichnet,

daB zur ErhoShung der Fiillf&higkeit des Tabaks dieser
nach der Extraktion des Nikotins entspannt und einer
thermischen Nachbehandlung bei Temperaturen zwischen
100 und 300 °C unterzogen wird.

Verfahren nach Anspruch 4,

dadurch gekennzeichnet,

daB8 die thermische Nachbehandlung bei Temperaturen
zwischen 150 und 300 °C durchgefithrt wird.

Ba/Ha
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