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ES 2302 227 T3

DESCRIPCION

Eliminacién de compuestos que contienen nitrégeno del tabaco.
Referencia cruzada a solicitudes relacionadas

Esta solicitud de patente internacional reivindica prioridad y beneficio de la solicitud de patente US con niimero
de serie 10/835.379, presentada el 29 de abril de 2004, actualmente pendiente.

Declaracion referente a la investigacion o desarrollo con subvencion federal
No aplicable.
Campo de la invencion

La presente invencién se refiere a un procedimiento para la eliminacién de compuestos que contienen nitrégeno
del tabaco con una eliminacién minima de compuestos deseados tales como alcaloides, fosfatos y otros compuestos
que contribuyen al sabor del articulo para fumar o que reducen la formacién de compuestos no deseados en el humo.

Sumario de la invencion

La selectividad en la eliminacion de componentes del tabaco es vital para la produccién de cigarros con buena
calidad de humo. La presente invencién implica la eliminacién selectiva de componentes del tabaco extrayendo com-
ponentes del tabaco mediante extraccion liquida y tratamiento del extracto de tabaco con adsorbentes y después adicién
de nuevo del extracto tratado al tabaco. El tabaco puede estar en forma de tejido foliar, fibras o 1aminas formadas por
fibras lavadas. Los adsorbentes pueden estar en forma de sdlidos orgédnicos o inorganicos tales como por ejemplo -
ciclodextrina, acetato de celulosa y combinaciones de bentonita y carbén activado.

Un procedimiento para reducir compuestos que contienen nitrégeno en el tabaco poniendo en contacto un ex-
tracto de tabaco acuoso con bentonita como material adsorbente se describe en los documentos US 2004/045565,
WO 0203817, EP 0 862 865 y US n° 5.601.097, mientras que los documentos US 2004/045565 y US 2002/134394
describen la utilizacién de carbon activado como material adsorbente.

Un objeto de la presente invencién se refiere a un procedimiento para eliminar precursores en el humo del ana-
lito de Hoffmann de un extracto de tabaco. Otro objeto de la presente invencion se refiere a un procedimiento para
eliminar compuestos que contienen nitrogeno del tabaco con una eliminacién minima de compuestos deseados tales
como alcaloides que contribuyen al sabor del tabaco y fosfatos que se ha encontrado que reducen la formacién de
formaldehido en el humo. Ademads, las proteinas son precursores de aminas heterociclicas y aromadticas en el humo y
por tanto son compuestos que contienen nitrégeno que se seleccionan como diana para su eliminacién en la presente
invencion.

Segtn la presente invencién, se proporciona un procedimiento para eliminar selectivamente compuestos que con-
tienen nitrégeno del tabaco, que comprende las etapas siguientes:

mezclar un material que contiene tabaco con un disolvente acuoso para formar un extracto y un residuo de tabaco;
separar dicho residuo de tabaco de dicho extracto;

poner en contacto dicho extracto con un material adsorbente, en el que dicho adsorbente comprende una mezcla
de un material de bentonita y carbén activado; e

introducir dicho extracto en un material que contiene tabaco.

El mezclado del material que contiene tabaco con un disolvente acuoso puede ser de 60°C a 90°C durante 15 a 30
minutos.

El mezclado del material que contiene tabaco con un disolvente acuoso puede llevarse a cabo con aproximadamente
una parte de tabaco con respecto a once a quince partes de agua.

La separacién del residuo de tabaco del extracto puede lograrse mediante centrifugacion o mediante filtracion.

El contacto de un extracto con un material adsorbente puede llevarse a cabo haciendo pasar el extracto a través de
una columna empaquetada que presenta el adsorbente.

El contacto de un extracto con un material adsorbente puede lograrse recirculando el extracto con el adsorbente.

El extracto puede separarse del material adsorbente mediante centrifugacién o filtracion.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2302 227 T3

El material adsorbente puede consistir esencialmente en una mezcla de bentonita y carbdn activado, y el adsorbente
puede presentar aproximadamente una parte, dos partes, tres partes o cuatro partes de carbon activado para una parte de
bentonita o el adsorbente puede presentar aproximadamente dos partes de bentonita para una parte de carbdn activado.

El material adsorbente puede ser acetato de celulosa.
El material adsorbente puede contener S-ciclodextrina.

El procedimiento de la invencién puede incluir una etapa de concentracidn del extracto formando un extracto
concentrado, en el que la etapa de concentracion sigue a la etapa de separacién del material que contiene tabaco del
extracto.

El material que contiene tabaco en el que se introduce el extracto puede ser el residuo de tabaco.

El procedimiento de la presente invencién implica generalmente mezclar materiales finos, tallos, desechos, tejidos
foliares cortados, tallos triturados del tabaco o cualquier combinacién de los mismos con un disolvente acuoso en
condiciones que favorecen la extraccion de compuestos que contienen nitrogeno. Entonces se separan mecdnicamente
el extracto de disolvente acuoso y los materiales del tabaco mediante centrifugacién o mediante filtracién. Las fibras
o soélidos del tabaco pueden dejarse como tejido foliar cortado; refinarse y prepararse como ldminas mediante un
procedimiento de fabricacién de papel; o refinarse y digerirse y después mezclarse con un aglutinante y lamina de
colada para el tratamiento con ldmina para colada en bandas. En cada uno de los procedimientos realizados para tratar
los sélidos, se afiade de nuevo a los s6lidos un extracto o extracto concentrado resultante de un procedimiento para
tratar el extracto de disolvente acuoso.

O bien se hace pasar el extracto de disolvente acuoso a través de una columna empaquetada con adsorbente o
bien se mezcla con un adsorbente y se separa mecdnicamente mediante filtraciéon o mediante centrifugacién. Entonces
o bien se mezcla el extracto con los sélidos del tabaco y se cuela como una ldmina mediante un procedimiento de
colada en bandas o bien se concentra. El extracto concentrado puede afadirse de nuevo a los sélidos del tabaco o
puede anadirse de nuevo a los sélidos del tabaco después de que se hayan colado para dar ldminas mediante un
procedimiento de fabricacién de papel.

El objetivo principal de la presente invencién es reducir el contenido en compuestos que contienen nitrégeno (es
decir proteinas, TSNA), polifenoles (dcido clorogénico, rutina, escopoletina), nitratos y cloruros en el tabaco, mientras
se conservan los constituyentes deseados que contribuyen al sabor (es decir alcaloides, fructosa y glucosa) del tabaco
o que reducen los constituyentes no deseados en el humo (es decir los fosfatos que reducen la concentracion de
formaldehido en el humo).

Descripcion de los dibujos

El dibujo adjunto a la presente memoria es un diagrama de flujo de un procedimiento para tratar tabaco segiin una
forma de realizacién preferida de la presente invencion.

Descripcion detallada de las formas de realizacion preferidas

El procedimiento se describe mejor con referencia al dibujo. La primera etapa del procedimiento implica mezclar
(etapa 1) materiales finos, tallos, desechos, tejidos foliares cortados, tallos triturados del tabaco o cualquier combina-
cién de los mismos. Entonces los sélidos del tabaco mezclados resultantes de la etapa 1 se ponen en contacto en la
etapa 2 con un disolvente acuoso en condiciones que favorecen la extraccion selectiva de compuestos que contienen
nitrégeno. Se ha determinado que dichas condiciones incluyen afiadir una parte de tabaco con aproximadamente de on-
ce a quince partes de agua y extraer a una temperatura de aproximadamente 71,1°C (160°F) durante aproximadamente
30 minutos. El extracto de disolvente acuoso o bafio de extracto débil (WEL) formado en la etapa 2 y los materiales
sOlidos del tabaco de la etapa 1 se separan entonces mecanicamente en la etapa 3 o bien mediante filtracién o bien
mediante centrifugacion.

O bien se hace pasar el WEL, tal como se indica en la etapa 4, a través de una columna empaquetada con adsorbente
(etapa 5) o bien se mezcla con un adsorbente (etapa 6) y se separa, tal como se indica en la etapa 7, del adsorbente.
La separacién o extraccion del agua en la etapa 7 puede lograrse mediante filtracién, mediante centrifugacién de cesta
o mediante centrifugacion de discos apilados. Entonces se descarta el adsorbente resultante de la etapa 7, tal como se
indica en la etapa 8. Tanto si se hace pasar el extracto con los compuestos solubles en agua en la etapa 4 a través de
una columna empaquetada (etapa 5) como si se mezcla con un adsorbente (etapa 6), se proporciona un extracto con
reduccion de compuestos que contienen nitrégeno (etapa 9). Entonces, o bien se mezcla (etapa 13) el extracto con
reduccién de compuestos que contienen nitrégeno (etapa 9) con los sélidos del tabaco y se cuela como una ldmina
(etapa 14) mediante un procedimiento de colada en bandas o bien se concentra (etapa 10). La concentracion (etapa
10) se logra situando el extracto de la etapa 9 a vacio para evaporar el disolvente acuoso y proporcionar un extracto
concentrado que presenta aproximadamente del 30% al 35% de sélidos. El extracto concentrado de la etapa 10 puede
aplicarse directamente a los sdlidos del tabaco en la etapa 19 o puede aplicarse a los sélidos del tabaco después de que
se hayan colado para dar ldminas en la etapa 17 mediante un procedimiento de fabricacién de papel.
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Los sélidos del tabaco (etapa 11) o fibras pueden dejarse como tejido foliar cortado (etapa 18); refinarse (etapa
15) y prepararse como ldminas mediante un procedimiento de fabricacion de papel (etapa 16); o refinarse y digerirse
(etapa 12). La digestién en la etapa 12 puede lograrse digiriendo con un dlcali (hasta el 12% bps) a de 90°C a 121°C,
hasta 30 psi durante de 15 a 120 minutos. Los sélidos refinados y digeridos resultantes de la etapa 12 se mezclan
entonces en la etapa 13 con un aglutinante y extracto de la etapa 9 o extracto concentrado de la etapa 10 y se cuelan
como una ldmina de la etapa 14 mediante procedimiento con ldminas de colada en bandas.

Los sélidos de tabaco refinados resultantes de la etapa 15 se preparan como laminas mediante un procedimiento
de fabricacion de papel (etapa 16), tras lo cual el extracto concentrado resultante de la etapa 10 se afiade de nuevo
al material de tabaco que ahora estd en forma de una ldmina (etapa 17). Ademads, los sélidos del tabaco de la etapa
11 pueden dejarse como tejido foliar cortado en la etapa 18 y el extracto concentrado resultante de la etapa 10 puede
volver a aplicarse directamente en la etapa 19.

Un aspecto vital de la presente invencién es el material adsorbente usado en la columna empaquetada en la etapa 5 o
la etapa 6 de mezclado. Se ha determinado que las mezclas de arcilla de bentonita y carbén activado, S-ciclodextrina y
acetato de celulosa producen el efecto deseado de eliminar selectivamente analitos de Hoffmann del WEL (etapa 4) sin
eliminar los compuestos deseados tales como alcaloides y fosfatos. Las ciclodextrinas son maltooligosacdaridos ciclicos
derivados del almidén, que se sabe forman complejos de inclusién con diversos compuestos. Debido a esta tltima
propiedad y a las caracteristicas de poca solubilidad en agua, las ciclodextrinas se usan para encapsular aromatizantes,
quitar el amargor a zumos de fruta y separar colesterol de la yema de huevo.

Ejemplos 1-4

Se realizaron experimentos para evaluar la eficacia de adsorbentes frente a un control sin tratar, bentonita y carb6n
activado. Se evaluaron dos procedimientos diferentes de poner en contacto el WEL con los adsorbentes, tecnologia de
columna empaquetada (PC) y recirculacién (Re). El objetivo de estos experimentos era evaluar adsorbentes frente a
bentonita y carbén activado para la eliminacién selectiva de analito de Hoffmann (es decir, proteinas solubles, TSNA,
polifenoles, cloruros y nitrato) y la retencién de componentes deseados seleccionados (es decir alcaloides, fosfatos y
azucares) en bafio de extracto débil. Se ha determinado que los niveles aumentados de fosfato en mezclas de tabaco
reducen la formacién de formaldehido en el humo. Las proteinas son precursores de aminas heterociclicas y aromaticas
en el humo. Por tanto, se notifica el porcentaje de eliminacién de TSNA, proteina y polifenoles (dcido clorogénico,
rutina y escopoletina) y se notifica el porcentaje de retencién de alcaloides y fosfatos.

Los adsorbentes sometidos a prueba fueron acetato de celulosa, S-ciclodextrina y varias combinaciones de ben-
tonita y carbdn activado. Ya que a menudo es dificil lograr una separacién mecéanica completa de los adsorbentes
seleccionados del WEL tras mezclarlo con los adsorbentes, se sometieron a prueba los procedimientos tanto de co-
lumna empaquetada como de recirculacién. Los siguientes ejemplos representan los resultados de andlisis realizados
en el WEL tras poner en contacto los adsorbentes de la presente invencién asi como varias muestras control.

Ejemplo 1
(Comparativo)
Preparacion de baiio de extracto débil

Se prepar6 WEL mezclando en primer lugar una mezcla de tabaco curado al aire caliente y desechos de Burley
en una razén de aproximadamente 1 con respecto a 1. Después se extrajo esta mezcla de tabaco una vez con agua
durante 15 a 30 minutos a 60°C a 90°C. Después se eliminé el agua de los sélidos del tabaco mediante centrifugacion.
Se conservaron los liquidos o el lado de WEL mientras que se descartaron los sélidos del tabaco.
Preparacion de la columna empaquetada (PC)

Se empaquetaron a mano por separado columnas de vidrio de tamafio de laboratorio con de 25 g a 50 g de acetato
de celulosa, carbén activado y S-ciclodextrina. Entonces se hicieron pasar aproximadamente 600 ml del WEL a través

de cada columna a una velocidad de elucién de aproximadamente 20 ml por minuto. Posteriormente se enviaron los
extractos eluidos para su andlisis.
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Se encontré que la B-ciclodextrina era el adsorbente mds eficaz para eliminar las proteinas solubles del WEL
eliminando el 64%. Ademds, la S-ciclodextrina eliminé el 60% de los TSNA del WEL mientras que el WEL conservé
el 57% de los alcaloides y el 59% de los fosfatos. También se encontr6 que el acetato de celulosa era eficaz eliminando
el 38% de las proteinas solubles y el 83% de los TSNA mientras conservé el 32% de los alcaloides. Se encontré que
el carbdn activado no era selectivo en la eliminacién de compuestos que contienen nitrégeno eliminando el 100% de
los alcaloides.

Ejemplo 2
(Comparativo)
Recirculacion (RC)

Se colocaron muestras separadas de aproximadamente 9 g de S-ciclodextrina y aproximadamente 9 g de bentonita
en matraces Erlenmeyer separados. Se mezclaron aproximadamente 300 ml del WEL preparado en el ejemplo 1 con
cada muestra de 9 g de un adsorbente. Se agitaron las disoluciones resultantes en los matraces Erlenmeyer durante de
15 a 30 minutos a aproximadamente 32,2°C (90°F). Después se centrifugaron por separado las mezclas. Después se
decant6 cada extracto y se envi6 para su andlisis. Después se descartaron los residuos. La siguiente tabla representa los
resultados de andlisis realizados en el WEL tras poner en contacto los adsorbentes de la presente invencién asi como
muestras control.
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Se encontré que la B-ciclodextrina también era eficaz en el procedimiento de recirculacién. La S-ciclodextrina
eliminé el 25% de las proteinas del WEL mientras que el WEL conservé el 94% de los alcaloides y el 90% de los
fosfatos. Se encontrdé que la bentonita no era tan selectiva en la eliminacién ya que el WEL sélo conservé el 33% de
los alcaloides y ninguno de los fosfatos.

Ejemplo 3

Se colocaron muestras separadas de bentonita, carbén activado y una mezcla que comprendia aproximadamente 1
parte de bentonita por cada parte de activado en matraces Erlenmeyer separados. Se afiadi6 WEL (alicuotas de 1 1),
segun se prepard en el ejemplo 1, a los matraces Erlenmeyer que contenian las muestras de carbén activado y bentonita
para obtener una disolucién al 0,8%. Se afiadi6 WEL al matraz Erlenmeyer que contenia la mezcla de bentonita y
carb6n activado para obtener una disolucién que presentaba bentonita al 1% y carbén activado al 1%. Después se
agitaron las disoluciones resultantes en los matraces Erlenmeyer durante 15 a 30 minutos a aproximadamente 32,2°C
(90°F). Después se centrifugaron por separado las mezclas. Después se decanté cada extracto y se envid para su
andlisis. A continuacién se descartaron los residuos. La siguiente tabla representa los resultados de anélisis realizados
en el WEL tras poner en contacto los adsorbentes de la presente invencién asi como muestras control.
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Se encontré que el adsorbente de bentonita y carbén activado (1:1) era mds eficaz para eliminar selectivamente las
protefnas solubles, TSNA, 4cido clorogénico, rutina y escopoletina sin eliminar una cantidad sustancial de alcaloides.
Se encontré que los adsorbentes de bentonita y carbén activado por separado no eran selectivos en la eliminacion de
compuestos que contienen nitrégeno ya que adsorbieron casi todos los alcaloides.

Ejemplo 4
Se sometieron a prueba una variedad de combinaciones de bentonita y carb6n activado en relacién con diversas
cantidades de muestras separadas de bentonita y carbon activado. Se realizaron estas pruebas en dos WEL preparados

tal como en el ejemplo 1, uno preparado a partir de Burley y el otro preparado a partir de tabaco curado al aire caliente.
Se sometieron a prueba los WEL con los adsorbentes usando el procedimiento de recirculacién en el ejemplo 2.

10
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ES 2302 227 T3

Los adsorbentes de las diferentes combinaciones de bentonita y carbén activado fueron mds eficaces para eliminar
protefnas solubles, TSNA y polifenoles que la bentonita o carbén activado solos. Ademds, los adsorbentes de las
diferentes combinaciones de bentonita y carbdn activado fueron selectivos para eliminar estos constituyentes ya que
una parte sustancial de los alcaloides permanecié en el WEL. Ademds, se encontré que el adsorbente de uno con
respecto a uno de bentonita y carbon activado eliminaba selectivamente los compuestos que contienen nitrégeno sin
la eliminacién no deseada de alcaloides en un WEL preparado a partir de tabaco curado al aire caliente.
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ES 2302 227 T3

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para eliminar selectivamente compuestos que contienen nitrégeno del tabaco, que comprende las
etapas siguientes:

mezclar un material que contiene tabaco con un disolvente acuoso para formar un extracto y un residuo de tabaco;
separar dicho residuo de tabaco de dicho extracto;

poner en contacto dicho extracto con un material adsorbente, en el que dicho adsorbente comprende una mezcla
de un material de bentonita y carbdn activado; e

introducir dicho extracto en un material que contiene tabaco.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que dicho mezclado de dicho material que contiene tabaco con
un disolvente acuoso se realiza de 60° a 90°C durante 15 a 30 minutos.

3. Procedimiento segiin la reivindicacién 1, en el que dicho mezclado de dicho material que contiene tabaco con
un disolvente acuoso se lleva a cabo con una parte de tabaco con respecto a once a quince partes de agua.

4. Procedimiento segin la reivindicacioén 1, en el que dicha separacion de dicho residuo de tabaco de dicho extracto
se logra mediante centrifugacion o mediante filtracion.

5. Procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que dicha puesta en contacto de un extracto con un material
adsorbente se logra haciendo pasar dicho extracto a través de una columna empaquetada que presenta dicho adsorbente.

6. Procedimiento segin la reivindicacién 1, en el que dicha puesta en contacto de un extracto con un material
adsorbente se logra recirculando dicho extracto con dicho adsorbente.

7. Procedimiento segin la reivindicacién 6, en el que dicho extracto se separa de dicho material adsorbente me-
diante centrifugacion o filtracién.

8. Procedimiento segtn la reivindicacién 1, en el que dicho material adsorbente estd constituido esencialmente por
una mezcla de bentonita y carbén activado.

9. Procedimiento segun la reivindicacién 8, en el que dicho adsorbente presenta aproximadamente una parte de
carbdn activado para una parte de bentonita.

10. Procedimiento segun la reivindicacion 8, en el que dicho adsorbente presenta aproximadamente dos partes de
carbdn activado para una parte de bentonita.

11. Procedimiento segtin la reivindicacion 8, en el que dicho adsorbente presenta aproximadamente tres partes de
carb6n activado para una parte de bentonita.

12. Segun la reivindicacidn 8, en el que dicho adsorbente presenta aproximadamente cuatro partes cuatro de carbén
activado para una parte de bentonita.

13. Procedimiento segin la reivindicacion 8, en el que dicho adsorbente presenta aproximadamente dos partes de
bentonita para una parte de carbén activado.

14. Procedimiento segtn la reivindicacién 1, en el que dicho material adsorbente contiene acetato de celulosa.

15. Procedimiento segtn la reivindicacion 1, en el que dicho material adsorbente contiene S-ciclodextrina.

16. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que dicho procedimiento incluye una etapa de concentracién
de dicho extracto formando un extracto concentrado, en el que dicha etapa de concentracién sigue a dicha etapa de

separacion de dicho material que contiene tabaco de dicho extracto.

17. Procedimiento segtn la reivindicacién 1, en el que dicho material que contiene tabaco al que se introduce dicho
extracto es dicho residuo de tabaco.
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1. Mezclar materiales finos, tallos, desechos,
tejido foliar cortado, tallos triturados de) tabaco o
combinaclones de los mismos

—

2. Poner en contacte con disolvente acuoso; 1 parte de
tabaco/11-15 partes de H,0, extraer a 160°F durante 30 min

X
3 Separar mediante
centrifugacion o filtracton
. 2 K 2
r 4. Extraer compuestos solubles con H,0. ] [_ 11. Sélidos, fibra —]
L 3 2 L 3 Y
18. Dejar como tejido
5.  Hacerpasars 12. Refinar/ 15.
través de una columna 6. Mezclar con digerir Refinar foliar cortade
empaquetada con adsorbente adsorbente
K 2
8. Descartar 7. Separar mediante
eladsorbente |© | centrifugacion/filtracién 16. Preparar
iaminas me-
1 K 2 9 diante proc.
9. Extraer 1 13. Mezclar con de papel
L ‘J aglutinante y
colar como
[ 10. Concentrar el extracto J—-——u una limina
14. Procesamiento en
laminas de
colada en bandas
17. Volver a
aplicar extracto
alalamina
v
19.
Volver a

aplicar extracto
concentrado
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