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(57) Die vorliegende Erfindung betrifft ein nikotin-
freies Tabakaromadl sowie ein Verfahren zu dessen
Herstellung, wobei ein nikotinhaltiges Tabakaromadl mit
einer wafrigen, sauren Ldsung emulgiert wird, die
Emulsion in eine wéaBrige Phase und eine Olphase
getrennt wird und die Olphase isoliert wird, oder wobei
man von einem nikotinhaltigem Tabak oder einem aus

Im wesentlichen nikotinfreies Tabakaromadl sowie Verfahren zu dessen Herstellung

Tabak hergestellten nikotinhaltigem Primarexirakt als
Startmaterial ausgeht und dieses mit Kohlendioxid
extrahiert, man dann die Kohlendioxid-Ex-traktlésung
durch eine saure, wafrige Ldsung leitet und vor dem
Abscheidebehalter
misch leitet.

Uber ein Feststoffadsorbensge-
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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
eines im wesentlichen nikotinfreien Tabakaromadls
gemanB den Ansprichen 1 und 14 sowie ein im wesent-
lichen nikotinfreies Tabakaromadl geman Anspruch 27.

Die Extraktion von Tabakalkaloiden, insbesondere
die Extraktion von Nikotin aus Tabak gehért bereits seit
langem zum Stand der Technik. Insbesondere existie-
ren auch Verfahren zur Gewinnung von nikotinfreien
Tabaken durch Hochdruckextraktion mit Lé6sungsmitteln
im flissigen und Uberkritischen Zustand, wie CO5, N5O,
SFg und CHF3 , da diese Lésungsmittel bzgl. des Niko-
tins selektiver sind als herkdmmliche L&sungsmittel
(vgl. GB-PS-1357645).

Die DE-PS-20 43 537 beschreibt ein Verfahren zum
Extrahieren von Nikotin aus Tabak mit Kohlendioxid. Bei
diesem Verfahren wird der Tabak zunachst mit Wasser
angefeuchtet, um die Léslichkeit des Nikotins zu erhé-
hen. Das Nikotin wird mit Kohlendioxid im Uberkriti-
schen Zustand extrahiert und entweder durch
Abscheidung oder Uber Sorbenzien entfernt.

In der DE-A-21 42 205 wird ein dreistufiges Verfah-
ren zur Gewinnung von Tabaken mit niedrigem Nikotin-
gehalt durch Extraktion mit Gberkritischem Kohlendioxid
eingesetzt, da sich neben dem Nikotin im Uberkritischen
Kohlendioxid auch Aromastoffe I6sen. Bei diesem Ver-
fahren werden zunachst die Aromastoffe mit trockenem
Kohlendioxid aus dem Tabak extrahiert und in einem
Behélter abgeschieden. In einer zweiten Verfahrens-
stufe wird mit feuchtem Kohlendioxid ein groBer Anteil
des vorhandenen Nikotins aus dem Tabak extrahiert. In
einem dritten Verfahrensschritt werden die extrahierten
Aromastoffe wieder mit Gberkritischem Kohlendioxid
aufgenommen und auf den Tabak gebracht.

In der DE-PS-33 34 736 wird der Einsatz eines
Gemisches von Stickstoff und Kohlendioxid zur Nikotin-
extraktion aus Tabak beschrieben. Das Verfahren
beruht darauf, daB ein Gemisch aus Kohlendioxid und
Stickstoff ein selektives Lésungsmittel fir Nikotin dar-
stellt.

In der DE-A-28 44 781 ist ein Verfahren beschrie-
ben, bei dem das Lésungsvermégen von Kohlendioxid
far Nikotin durch den Zusatz von Ethanol erhéht wird.

Die DE-PS-40 02 784 beschreibt ein Verfahren zur
Extraktion von Tabakalkaloiden, bei dem zunachst eine
2-3 wertige organische Saure mit insgesamt 2 - 6 Koh-
lenstoffatomen in dem Uberkritischen Kohlendioxid
geldst wird. Die organische Saure erhéht das Lésungs-
vermdgen von Nikotin. Das geléste Nikotin wird dann
Uber ein Adsorbens (Aktivkohle oder Zeolithe) abge-
schieden. Das Lésungsmittel Kohlendioxid wird wieder
erneut mit der organischen Saure beladen und zur
Extraktion durch den Tabak geleitet.

Ein &hnliches Verfahren wird in der EP-A-0 280 817
beschrieben. Bei diesem Verfahren wird das Nikotin
zusammen mit Aromakomponenten aus dem Tabak mit
Extraktionsmitteln z.B. Kohlendioxid gelést. Das Nikotin
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wird aus dem Extrakt entfernt, indem man die Lésung
durch einen Behalter stromen laBt, der eine nicht fltich-
tige S&dure bzw. deren Salz enthélt. Die nichtfliichtige
Séure ist zur Bindung auf ein Tragermaterial fixiert.

Bei den genannten Verfahren handelt es sich aus-
schlieBlich um Verfahren zur Herstellung von nikotinar-
men Tabaken. Diese Verfahren haben den Nachteil,
daf sich neben dem Nikotin auch Aromakomponenten
in den verwendeten Ldsungsmitteln I6sen und diese
Komponenten dem Tabak zurlickgefihrt werden mis-
sen, damit der Tabak weitgehend sein Aroma behélt. Da
eine quantitative Aromartckfihrung wahrend der
genannten Verfahren nicht méglich ist, verliert der
Tabak immer etwas von seinem Aroma. Schon aus die-
sem Grund ware eine direkte Gewinnung von Tabak-
aroma in Form eines Oles von Vorteil. Zudem sind
Aromadle allgemein sehr leicht fur die Herstellung von
Kompositionen zu handhaben und damit flr die Aroma-
tisierung von Tabakwaren, sowie in der Parfumindustrie
bzw. kosmetischen Industrie von groBem Interesse.

Ein erster Ansatz zur Lésung dieses technischen
Problems wird in der DE-A- 32 18 760 der vorliegenden
Anmelderin beschrieben. Insbesondere wird in dieser
Druckschrift ein Verfahren zur Gewinnung von klarem
Tabakaromaél offenbart. Ausgehend von einem mit
organischen L&sungsmitteln erhaltenen Priméarextrakt
wird bei diesem Verfahren das Aroma durch Extraktion
mit Kohlendioxid gewonnen. Die aus dem Tabak gelé-
sten Stoffe werden unterkritisch in einem Behalter
abgeschieden. Das im Abscheidebehalter gewonnene
Produkt wird durch Filtration von Harzen und Wachsen
befreit, wodurch ein klares Tabakaromadl gewonnen
wird. Dieses Tabakaromadl des Standes der Technik
hat zwar einen verminderten Nikotingehalt, der jedoch
immer noch bei etwa 10 Gew. % bis 50 Gew. % Restni-
kotin liegt. Das Tabakaromadl des Standes der Technik
ist in waBrigen Lésungen nahezu unldslich.

Diese immer noch relativ hohen Nikotinkonzentra-
tionen in den Tabakaromadlen des Standes der Technik
sind aufgrund der Giftigkeit des Nikotins unerwinscht
und verhindern den Einsatz dieser Tabakaromadle far
Kompositionen, zur Herstellung kosmetischer Produkte
und Produkte der Parfumindustrie.

Auch zum Aromatisieren von Tabakprodukten ist
das Hinzufigen von héheren Nikotinkonzentrationen
neuerdings unerwiinscht, zudem sind die mit Nikotin
kontaminierten Aromadle luftempfindlich und daher
nicht sehr gut lagerféhig und schwer anwendbar.

Ausgehend von diesem Stand der Technik ist es
daher Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein im
wesentlichen nikotinfreies Tabakaromadl sowie ein Ver-
fahren zu dessen Herstellung zur Verfligung zu stellen.

Die Lésung dieser Aufgabe erfolgt verfahrenstech-
nisch durch die kennzeichnenden Merkmale der
Anspriiche 1 und 14.

Bezlglich eines Produktes erfolgt die Lésung die-
ser Aufgabe durch die kennzeichnenden Merkmale des
Anspruchs 27.
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Das erfindungsgeméaBe Produkt stellt ein klares
Tabakaromadl dar, welches im wesentlichen von Nikotin
befreit ist, sonst aber die vollen aromatischen Eigen-
schaften des extrahierten Tabaks aufweist.

Far die Zwecke der vorliegenden Erfindung soll
unter dem Begriff "im wesentlichen nikotinfrei” ein Pro-
dukt verstanden werden, welches weniger als ca. 0.1
Gew. % Restnikotin enthalt, aber sonst die vollen aro-
matischen Eigenschaften eines Tabakaromaéls auf-
weist.

Ein besonderer Vorteil der erfindungsgeméaBen
Tabakaromadle liegt darin begrindet, daB sie unter
Luftzutritt lagerstabil sind und auch bei ihrer Anwen-
dung in groBer Verteilung an der Luft stabil bleiben.

Die Unteranspriche stellen bevorzugte Ausfih-
rungsformen der vorliegenden Erfindung dar.

Weitere Vorteile und Merkmale der vorliegenden
Erfindung ergeben sich durch die Beschreibung von
Ausfiihrungsbeispielen sowie anhand der Zeichnung.

Es zeigt:

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer Vorrich-
tung zur Durchfihrung des erfindunghsge-
maBen Verfahrens gemas Anspruch 1; und

Fig. 2 eine schematische Darstellung einer Vorrich-

tung zur Durchfiihrung des erfindungsgema-
Ben Verfahrens gemaB Anspruch 14.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB das
direkte Behandeln von bereits gewonnenen, mit Nikotin
kontaminierten klaren Tabakaromadlen oder Tabak-
aroma-Rohdélen mit einer waBrigen, sauren Phase zu
einem Tabakaromadl mit einem Nikotingehalt unter ca.
0.1 Gew. % fuihrt, obwohl die Olphase und die waBrige
Phase ineinander véllig unléslich sind. Das zu entnikoti-
nisierende Tabakaromadl wird beispielseise etwa mit
der 1 bis 2 fachen Masse Wasser versetzt, in der eine 2-
3 wertige organische Séure mit insgesamt 2-6 Kohlen-
stoffatomen oder die entsprechenden Alkalisalze gelést
sind. Zum Ansauern der Wasserphase kdénnen aber
auch anorganische Sé&uren eingesetzt werden. Als
besonders vorteilhaft hat sich Citronensaure-Monohy-
drat (Lebensmittelqualitat) in der waBrigen Lésung
erwiesen. Diese Saure ist kostenglinstig, gesundheit-
lich unbedenklich und darf gemaf der Verordnung Gber
Tabakerzeugnisse Tabak zugesetzt werden. Vor der
Behandlung des Tabakaromadls wird die entspre-
chende organische Saure bzw. deren Alkalisalze in
Wasser geldst. In der Regel wird entsprechend des
Nikotingehaltes im Tabakaromadl die ein- bis zweifache
Sauremenge (Mol) im Vergleich zu der vorhandenen
Nikotinmenge (Mol) im Tabakaromadl im Wasser geldst.
Die ineinander nicht mischbaren Phasen werden durch
intensives Ruhren oder Schtteln emulgiert. Der Emul-
sionsvorgang wird in der Regel durch 10- bis 20-stiindi-
ges, intensives Ruhren oder Schiutteln aufrecht
erhalten. Die Aufrechterhaltung der Emulsion dient zum
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einen der Bildung des entsprechenden Nikotinsalzes
und zum anderen dem Ubergang des gebildeten Niko-
tinsalzes von der organischen in die waBrige Phase.
Nach dem Emulgieren werden die Phasen wieder von-
einander getrennt.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB die
sonst sehr lange, Gber ein bis zwei Wochen benétigte
Zeit zur vollstandigen Trennung der mit Nikotinsalz
behafteten wé&Brigen Phase und der Olphase durch
Behandlung mit Uliraschall, beispielsweise auf nur
unter funf Stunden verkurzt werden kann. Zuséatzliches
Erwarmen der Emulsion und Zugabe von Natriumchlo-
rid beglnstigt dabei den Trennvorgang, so daB eine
volistdndige Phasentrennung bereits nach kurzer Zeit,
beispielsweise unter drei Stunden erzielt werden kann.

Far das Emulgieren und fir die Trennung wird ein
spezieller zylinderférmiger Emulsions-Phasenseparator
1 mit einem Aufsatz 2 eingesetzt (Fig. 1). Der Aufsatz
erlaubt es, den Rihrer 3 nach dem Emulgieren durch
einen Ultraschallschwingkopf 4 zu ersetzen, sodaB das
emulgierte System flr die Phasentrennung im gleichen
GefaB bleiben kann. Der zylinderférmige Emulsions-
Phasenseparator 1 ist mit einem Heizmantel 5, der
durch einen Thermostaten 6 versorgt wird, ausgestat-
tet. Der Thermostat kann Uber die Hahne 7+8 hinzuge-
schaltet oder abgekoppelt werden.

Nach der Phasentrennung kann die untere, wéaB-
rige Phase Uber einen Hahn 9 abgelassen werden. Das
fertige Produkt bleibt im Separator 1 zurtick und kann
direkt abgefillt werden. Der Rihrstab ist mit mehreren
Ubereinanderliegenden Rihrelementen ausgestattet,
sodaf die Bildung einer optimalen Emulsion gewahrlei-
stet ist. Kurz vor Abschalten des Ruhrers wird gegebe-
nenfalls Natriumchlorid zu der Emulsion zugegeben.
Nach dem Emulgieren wird der Ruhrer durch den Ultra-
schallschwingkopf 4, welcher die Phasentrennung
wesentlich beschleunigt, ersetzt. Die Hahne 7+8 wer-
den gedffnet, und der Emulsions-Phasenseparator 1
wird Uber den Thermostaten 6 beheizt. Der stabférmige
Schallwandler 4 wird mit einer bei etwa 20-100 kHz lie-
genden optimalen Frequenz betrieben. Der speziell ein-
gesetzte Ultraschallschwingkopf wird dauernd oder in
Intervallen, allein oder gleichzeitig zur Hauptfrequenz
mit mindestens einer weiteren Frequenz betrieben und
gewabhrleistet dadurch, die zwischen den Schwingungs-
bauchen liegenden Totschallzonen zu vermeiden. Nach
wenigen Minuten ist die Phasentrennung vollstandig,
und die untere mit Nikotinsalz kontaminierte waBrige
Phase kann Uber Hahn 9 abgelassen werden. Das mit
dieser Methode erhaltene Aromadl besitzt einen Niko-
tingehalt von nur noch 0.1 Gew. % bis 0.01 Gew. %. Ein
eventuell vorhandener geringer Restwassergehalt
bezogen auf das Gewicht des Aromadls kann entfernt
werden. Als Produkt wird ein klares Tabakaromadl mit
einem Nikotingehalt von unter 0.1 Gew.- % erhalten. Die
fur das Aroma des Tabaks maBgebenden Geruchs- und
Gechmackskomponenten sind nach wie vor in dem
Tabakaromadl enthalten. Durch zweimaliges Anwenden
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des beschriebenen Verfahrens kann ein klares Tabaka-
romadl mit einem Nikotingehalt von unter etwa 1 ppm
(kleiner als 0,0001 Gew. %) erhalten werden.

Das gewonnene, neue Tabakaromadl ist dadurch
gekennzeichnet, daB es alle fir das Aroma notwendi-
gen Komponenten enthalt, aber die Konzentration der
vorher enthaltenen Nebenalkaloide wie z. B. Nornikotin,
Anabasin und Anatabin, N-Methylanatabin und N-
Methylanabasin sowie Nikothyrin in etwa dem gleichen
MaBe (prozentual) abgenommen hat wie die Konzentra-
tion an Nikotin selbst.

Ferner ist das neue Produkt dadurch gekennzeich-
net, daf3 im gleichen MaBe (prozentual) wie die Nikotin-
konzentration auch die Konzentration von Triethylamin,
Diathylamin, Pyrrolidin und Piperidin im Vergleich zum
unbehandelten Tabakaromadl abgenommen hat. Dies
ist ein weiterer wesentlicher Vorteil des neuen gegen-
Uber dem herkémmlichen Produkt geméafi DE-A-32 18
760, denn die genannten Amine bilden beim Rauchen
die duBerst krebserzeugenden Nitrosamine. Auch der
Anteil an vorhandenen Aminosauren ist entsprechend
der Nikotinkonzentration (prozentual) im neuen Produkt
entsprechend geringer. AuBerdem wird durch das
Nichtvorhandensein von EiweiBen und Aminosauren
die Qualitat des Rauchgeschmackes erhoht.

Im weiteren besitzt das entnikotinisierte Aromadl
gegeniber dem herkdmmlichen Tabakaromadl mit z.B.
40 Gew. % Nikotin im Durchschnitt eine um etwa 5 %
geringere Dichte. Die dynamische Viskositat ist bei dem
neuen Tabakaromadl gegeniiber dem entsprechenden
Tabakaromadl mit etwa 40 Gew. % Nikotin um den Fak-
tor 4-6 gréBer. Ebenso ist die kinematische Viskositét
des neuen Tabakaromadls um den Faktor 4-6 gréBer
als die kinematische Viskositat des entsprechenden,
unbehandelten Tabakaromadls mit etwa 40 Gew. %
Nikotin.

Versuche haben gezeigt, daB das neue Tabakaro-
madl gegeniber dem herkdmmlichen Tabakaromadl
(10 Gew% bis 50 Gew% Nikotin) eine insbesondere bei
Luftzufuhr bestandigere Lagerféhigkeit aufweist. Wéh-
rend das herkdmmliche Tabakaromadl bereits nach 3
Monaten deutliche unerwiinschte Veranderungen in der
Geruchs- und Geschmacksnote aufwies, zeigte das
neue Tabakaromadl unter sonst gleichen Bedingungen
auch nach 12 Monaten keine Veranderungen in der
Geruchsnote und im Rauchgeschmack. Das herkémm-
liche Tabakaromadl war schon nach 3 Monaten unter
Luftzufuhr deutlich trib geworden, wahrend das neue
Tabakaromadl auch nach 12 Monaten immer noch klar
blieb. Diese Erscheinungen kénnen auf die Tatsache
zurtickgefiihrt werden, daB Nikotin an der Luft nicht sta-
bil ist und zudem eine hygroskopische Substanz dar-
stellt.

Auch wenn nikotinhaltige herkémmliche Tabakaro-
madle unter Inertgas gelagert werden, kommt es bei
deren Verwendung auf dem Tabak innerhalb von kurzer
Zeit zu einer raschen Anderung der Geruchs- und
Rauchgeschmacksnote. Diese Tatsache |aBt sich auf
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die sehr feine Verteilung des meist mit einem Lésungs-
mittel auf dem zu veredelndem Tabak aufgebrachten
Tabakaromadls zurGckfihren. Die hygroskopischen
Eigenschaften und die Instabilitdt des Nikotins an der
Luft kommen bei der durch die feine Verteilung sehr
groBen Oberflaiche des Tabakaromadls voll zur Gel-
tung, was zu einer Veranderung der Geruchs- und
Geschmacksnote flhrt.

Ferner hat das neue Produkt unter gleichen Bedin-
gungen im Vergleich zum herkémmlichen Tabakaro-
madl mit einem Nikotingehalt von z.B 40 % eine hellere
Farbe, wie entsprechende spekirophotometrische
Untersuchungen zeigen.

Alternativ zu dem dargestellten Verfahrensweg
geman Anspruch 1, welches von bereits gewonnen, mit
Nikotin kontaminiertem Tabakaromadl ausgeht, wurde
ein Verfahren entwickelt, welches die Entnikotinisierung
direkt bei der Herstellung des Tabakaromadls wahrend
der Extraktion mit Kohlendioxid erlaubt (Fig. 2). Hierbei
kann man von einem mit organischen Lésungsmitteln
wie Benzol, Toluol, Diethylehter, Propan, n-Hexan,
Cyclohexan, Dichlormethan, Trichlormethan, Ethanol,
Isopropanol, Aceton, CO, oder mit Mischungen dieser
Losungsmittel gewonnenem Primarextrakt als Startma-
terial ausgehen oder direkt von gemahlenem Tabak
bzw. Tabakabfallen.

Ziel ist es, in jedem Fall neben allen Aromakompo-
nenten méglichst wenig Nikotin zu extrahieren.

Der Priméarextrakt oder der gemahlene Tabak befin-
det sich in einem Hochdruckbehélter 2 (Fig. 2). Das
CO5 entstammt dem Vorratsbehélter 8 und wird mit
einer Pumpe 7 und einem Warmetauscher auf entspre-
chende Druck- und Temperaturbedingungen gebracht.
Vor Durchstrémen des Hochdruckbehalters 2 mit Koh-
lendioxid, durchstrémt das Kohlendioxid einen mit Calci-
umchlorid (wasserfrei)-Pulver gefillten Hochdruck-
behalter 1. Der Vorfilter 1 dient dazu, Restspuren von
Wasser aus dem Kohlendioxid zu entfernen, denn die
Léslichkeit des Nikotins erhéht sich mit steigendem
Wassergehalt im Kohlendioxid rapide. Somit dient vor-
getrocknetes Kohlendioxid als Extraktionsmittel.

Nach Durchstrémen des Extraktionsbehélters 2
wird das noch mitextrahierte Nikotin in Behélter 3 zum
gréBten Teil abgeschieden. Dies geschieht dadurch,
dafB die Extraktldsung durch eine wéBrige Lésung mit
einer 2-3-wertigen organischen S&ure mit 2-6 Kohlen-
stoffatomen oder deren Alkalisalze geleitet wird. Zur
Abscheidung kann jedoch auch eine anorganische
Saure verwendet werden. Die waBrige organische
Sdure kann auch auf einem geeigneten Tragermaterial
aufgebracht sein. Im allgemeinen hat sich fir die Niko-
tinabscheidung aus den bei dem ersten erfindungsge-
méaBen Verfahren genannten Grinden Citronensaure-
Monohydrat bewahrt. Weitere noch enthaltene Spuren
an Wasser und Nikotin werden durch einen Filter 4 ent-
fernt, der vor dem Abscheidebehélter 5 angebracht ist.
Der Filter enthélt ein Gemisch von 50 Gew.% Citronen-
saure-Monohydrat und 50 Gew. % Calciumchlorid was-
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serfrei. Durch Reduzierung des Druckes werden im
Abscheidebehalter 5 unter fir CO, unterkritischen oder
Uberkritischen Bedingungen die Aromastoffe abge-
schieden. Das Kohlendioxid wird in Behélter 6 verflis-
sigt und Ober die Pumpe 7 dem ProzeB wieder
zugefiihrt.

Durch die in der DE-A- 32 18 760 beschriebene Fil-
tration kénnen nach der Abscheidung die mit den Aro-
mastoffen extrahierten Harze und Wachse entfernt
werden. Nach dem erfindungsgeméafBen Verfahren
erhdlt man ein klares Tabakaromadl, welches im
Gegensatz zu dem nach der DE-A-32 18 760 gewonne-
nen Produkt weniger als 0.1 Gew. % Nikotin hat.

Im dbrigen gelten fir das neue Produkt alle die
Eigenschaften bzgl. der Dichte, der kinematischen und
dynamischen Viskositat, der Lagerfahigkeit und den
entsprechend nicht mehr vorhandenen Anteilen an
Nebenalkaloiden, Aminen und Aminosduren geman
den Patentanspriichen 27-34, sowohl fiir das nach den
Patentanspriichen 1-13 hergestellte Produkt als auch
fur das nach den Patentanspriichen 14-26 hergestellte
Produkt.

Beispiel 1

Als Startmaterial dient ein von Harzen und Wach-
sen befreites klares Burley-Tabakaromadl mit einem
Nikotingehalt von Gew. 37.3 %, das primar durch Iso-
propanol und sekundér durch CO, extrahiert wurde.

Zu 750 ml Wasser werden 500 g Citronensaure-
Monohydrat gegeben. Diese Lésung wird zu 500 g des
oben beschriebenen Burley-Tabakaromadls gegeben.
Die zu emulgierenden Phasen werden in den beschrie-
benen Emulgier-Phasenseparator 1 (Fig. 1) gegeben
und mit dem Ruhrer 3 bei Raumtemperatur 12 Std.
emulgiert. 15 Minuten vor Abschalten des Rihrers wer-
den 55 g Natriumchlorid hinzugegeben. Nach Abschal-
ten des Ruohrers wird der Ruahrer durch den
Ultraschallschwingkopf 4 ausgetauscht und das War-
mebad 6 (65°C) (iber die Ventile 7+8 hinzugeschaltet.
Durch den Ultraschall (Betriebsfrequenz 25 kHz), die
Erwarmung und die Zugabe von 55 g Natriumchlorid ist
nach ca 25 Min. eine klare Phasentrennung erzielt wor-
den. Uber den Hahn 9 kann nun die mit Nikotinsalz
beladene waBrige Phase abgetrennt werden. Der Rest-
wassergehalt des Aromadls von Gew. 0.1 % wurde
durch einen Dulnnschichtverdampfer auf unter Gew.
0.04 % gebracht.

Als Produkt wurde ein klares Tabakaromadél (267.6
g) mit einem Nikotingehalt von ca. Gew. 0.068 % erhal-
ten. Wird der Prozef fir das erhaltene Produkt mit der
gleichen Lésung und einer L&sungsmittelmenge von
450 ml wiederholt, erhalt man nach der Behandlung im
Dannschichtverdampfer 265.3 g klares Burley-Aromadl
mit einem Nikotingehalt von unter 0,0001 Gew. % (1
ppm). Bei einmaliger Anwendung des Verfahrens wurde
der Nikotingehalt von 37.3 Gew. % auf 0.068 Gew. %
um etwa das 548- fache erniedrigt. Bei zweimaliger
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Anwendung des Verfahrens ist der Nikotingehalt des
erhaltenen Produktes kleiner als 0,0001 Gew. % in
Bezug auf das Startmaterial (37.3 Gew. %) um etwa
das 373000- fache geringer.

Beispiel 2

Als Startmaterial dient ein nicht filtriertes Burley-
Tabakaromaél mit allen Harzen und Wachsen und
einem Nikotingehalt von 40.1%.

Zu 750 ml Wasser werden 500 g Citronensaure-
Monohydrat gegeben. Diese Lésung wird zu 500 g des
oben beschriebenen Burley-Tabakaromadls gegeben.
Die zu emulgierenden Phasen werden in den beschrie-
benen Emulgier-Phasenseparator 1 (Fig 1) gegeben
und mit dem Ruahrer 3 bei einer Temperatur von ca.
65°C (Uber die Ventile 7+8 vor dem Emulgieren zuge-
schaltetes Warmebad 6) 18 Std. emulgiert. 15 Minuten
vor dem Abschalten des Ruhrers werden 55 g Natrium-
chlorid hinzugegeben. Nach Abschalten des Ruihrers
wird der Ruhrer durch den Ultraschallschwingkopf 4
ausgetauscht (Fig. 1). Durch den Ultraschall (Betriebs-
frequenz ca. 25 kHz), die Temperatur von 65°C und die
Zugabe von ca. 55 g Natriumchlorid is nach ca. 20
Minuten eine klare Phasentrennung erzielt worden.
Uber den Hahn (9) kann nun die mit Nikotinsalz bela-
dene walBrige Phase abgetrennt werden. Als Produkt
wurden 265.6 g Tabakaromaél mit Harzen und Wach-
sen und einem Nikotingehalt von ca. 0.092 Gew.-%
erhalten. Wird der ProzeB fir das erhaltene Produkt mit
der gleichen Ldésung und einer Ldsungsmittelmenge
von 450 ml wiederholt, erhalt man 262.2 g Tabakaro-
madl mit Harzen und Wachsen und einem Nikotingehalt
von unter ca. 10 ppm (0.001 %). Nach anschlieBender
Filtration (gemaB DE-A-32 18 760) des nach dem erfin-
dungsgemaBen Verfahren erhaltenen Aromadls mit
Harzen und Wachsen und einem Nikotingehalt von
unter 10 ppm (0.001 Gew.-%) und Behandlung des Fil-
trates im Dinnschichtverdampfer erhdlt man 147.4 g
ein von Harzen und Wachsen befreites klares Tabaka-
romadl mit einem Nikotingehalt von unter ca. 10 ppm
(0.001 Gew.-%) und einem Restwassergehalt von unter
0.04 Gew.-%

Vergleich zwischen dem Tabakaromaél nach dem
herkémmlichen Verfahren und dem Tabakaromadl wel-
ches nach dem erfindungsgemaBen Verfahren geman
den Patentanspriichen 1-11 hergestellt wurde:

Tabakaromadl nach der herkémmlichen Methode
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Dichte bei 25°C: 0.98 g+ cm™

kinematische Viskositat bei 138.2 ¢St
25°C:

dynamische Viskositat bei 25 135.5mPa-s
°C:

Brechungsindex bei 20°C: 1.5139
Nikotingehalt: 37.3 Gew. %

Lagerfahigkeit und Anwendung:

Nach drei Monaten Lagerung unter Luftzutritt bei
25°C sind deutliche Triibungen und Veranderungen in
der Geruchsnote festzustellen. Auch das unter Inertgas
aufbewahrte herkdmmliche Tabakaromadl bleibt aus
den beschriebenen Grinden bei seiner Anwendung auf
dem Tabak nicht stabil.

Tabakaromadl nach einmaliger Anwendung des
erfindungsgeméaBen Verfahrens gemaB den Patentan-
sprichen 1-11 hergestellt:

Dichte bei 25°C: 0.93 g+ cm™

kinematische Viskositat bei 622.9 ¢St
25°C:

dynamische Viskositat bei 25 5814 mPas-
°C:

Brechungsindex bei 20°C: 1.5067
Nikotingehalt: 0.068 Gew. %

Lagerfahigkeit und Anwendung:

Nach zwélf Monaten Lagerung unter Luftzutritt bei
25°C ist das Ol kiar geblieben und es sind keinerlei Ver-
anderung in der Geruchs- und Rauchgeschmacksnote
aufgetreten. Bei der Anwendung des nach dem erfin-
dungsgemaBen Verfahren hergestellten Tabakaromadls
auf dem Tabak bleibt das Aromaél unverandert stabil.

Beispiel 3

75 g lésungsmittelfreies, dunkles, sirupartiges
Dichlormethanextrakt  (Primarextrakt, Nikotingehalt
19.30 %) von Virginia-Tabak (Nikotingehalt 3.21%) wer-
den mit 90 g Na-Aluminiumsilikat (Na-Al-Zeolith) in
einem Knetapparat intensiv vermischt (Mischungsver-
haltnis 1:1,2) und in den Extraktionsbehélter 2 gegeben
(Fig. 2). Es wird 120 Minuten bei einem Druck von ca.
230 bar und einer Temperatur von ca. 65 °C mit Kohlen-
dioxid extrahiert. Der Druck auf der Entspannungsseite
betragt ca. 50 bar und die Temperatur ca. 24 °C. Die
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DurchfluBmenge an Kohlendioxid betragt ca. 6 kg/ Std.
Das CO, entstammt dem Vorratsbehalter 8 und wird mit
einer Pumpe 7 und einem Warmetauscher auf entspre-
chende Druck- und Temperaturbedingungen gebracht.

Vor dem Extraktionsbehalter 2 passiert das Kohlen-
dioxid einen Hochdruckbehalter 1 der mit 500 g Calci-
umchloridpulver (wasserfrei) geflllt ist. Nach dem
Extraktionsbehalter 2 passiert das mit Aromastoffen
und Nikotin beladene Kohlendioxid den Hochdruckbe-
halter 3. In dem Hochdruckbehélter 3 befindet sich eine
Lésung von 500 g Citronensaure-Monohydrat in 1 Liter
Wasser.

Die von Nikotin gréBtenteils befreite Extraktlésung
durchstrédmt einen weiteren Hochdruckbehalter 4, der
mit einem Gemisch aus 500 g Calciumchlorid- und 500
g Citronensaurepulver gefullt ist und die Extraktiésung
von restlichen Wasserspuren bzw. Nikotinspuren
befreit. Nach dem Hochdruckbehalter 4 wird das Pro-
dukt im Entspannungsbehélter 5 abgeschieden. In
Behalter 6 wird das CO, verflissigt und tber die Pumpe
7 dem ProzeB wieder zugefihrt.

Nach Beendigung der Extraktion werden im Ent-
spannungsbehalter 24.1 g einer pastésen Masse ent-
nommen, das durch einfache Filtration geman DE 32 18
760 in 13.2 g klares, 6liges Tabakaromadl und 10.9 g
eines Harz/Wachs-Niederschlages aufgetrennt wird.
Der Nikotingehalt des erhaltenen klaren Tabakaromadls
betragt 0.082 % Nikotin. Ein Vergleich mit dem her-
kémmlichen Verfahren nach DE 32 18 760, d.h. mit
einer Extraktion der gleichen Masse des gleichen Start-
materials nach Ausbau der Filter 1, 3 und 4 flhrt bei
gleichen Extraktionsbedingungen zu 40.7 g eines Zwei-
phasengemisches. Nach der Filtration des Zweiphasen-
gemisches werden 26.2 g klares 6liges Tabakaromadl
mit einem Nikotingehalt von 39.3 Gew % und 15.1 g
eines Harz/Wachs-Niederschlages erhalten. Der Ver-
gleich des neuen, klaren Tabakaromadls mit dem nach
DE-A-32 18 760 hergestellten Tabakaromadl zeigt, daB
der Nikotingehalt des neuen Tabakaromadls bzgl. des
nach DE-A-32 18 760 hergestellien Tabakaromadls
etwa um das 479- fache geringer ist.

Vergleich zwischen dem Tabkaromadél nach der
herkémmlichen Methode und dem Tabakaromadl wel-
ches nach dem erfindungsgemaBen Verfahren geman
den Patentanspriichen 13-25 hergestellt wurde:

Tabakaromadl nach der herkémmlichen Methode

Dichte bei 25°C: 0.98 g+ cm™

kinematische Viskositat bei 51.2 ¢St
25°C:

dynamische Viskositat bei 25 50.2mPa-s
°C:

Brechungsindex bei 20°C: 1.5110
Nikotingehalt: 39.3 Gew. %
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Lagerfahigkeit und Anwendung:

Nach drei Monaten Lagerung unter Luftzutritt bei
25°C sind deutliche Veranderungen in der Geruchsnote
festzustellen, und das Ol wird nach 3 Monaten trab.
Auch das unter Inertgas aufbewahrte herkémmliche
Tabakaromadl bleibt aus den beschriebenen Griinden
bei seiner Anwendung auf dem Tabak nicht stabil.

Tabakaromaél nach dem erfindungsgeméBen Ver-
fahren Patentanspruch 13-25 hergestellt:

Dichte bei 25°C: 0.93 g+ cm™

kinematische Viskositat bei 270.6 ¢St
25°C:

dynamische Viskositat bei 25 251.3mPa-s
°C:

Brechungsindex bei 20°C: 1.4963
Nikotingehalt: 0.082 Gew. %

Lagerfahigkeit und Anwendung:

Nach zwélf Monaten Lagerung unter Luftzutritt bei
25°C ist das Ol klar geblieben und es sind keinerlei Ver-
anderung in der Geruchs- und Rauchgeschmacksnote
aufgetreten. Bei der Anwendung des nach dem erfin-
dungsgemaBen Verfahren hergestellten Tabakaromadls
auf dem Tabak bleibt das Aromaél unverandert stabil.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines im wesentlichen
nikotinfreien Tabakaromadls,
dadurch gekennzeichnet, daB

ein nikotinhaltiges Tabakaromadél mit einer
waBrigen, sauren Lésung emulgiert wird;

die Emulsion in eine waBrige Phase und eine
Olphase getrennt wird; und

die Olphase isoliert wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daB die Phasentrennung mittels Ultraschallbe-
handlung beschleunigt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2 dadurch gekennzeich-
net, daB als Schallwandler ein stabférmiger Ultra-
schallschwingkopf  verwendet wird, dessen
Betriebsfrequenz ca. 20 - 100 kHz betragt; und
wobei der Ultraschallschwingkopf in die Emulsion
eintaucht, die sich in einem zylindrischen Abschei-
der befindet.
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4.

10.

11.

12

13.

Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch
gekennzeichnet, daB der Schallwandler dauernd
oder in Intervallen, allein oder gleichzeitig zur
Hauptfrequenz mit mindestens einer weiteren Fre-
quenz betrieben wird und damit zwischen den
Schwingungsbéuchen liegenden Totschallzonen
wenigstens weitgehend vermieden werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daB die Phasentrennung
durch Erwarmung beschleunigt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daB die Phasentrennung
mittels Salzzugabe, insbesondere Natriumchlorid-
zugabe, beschleunigt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB der pH-Wert der
wabBrigen Lésung, welche fur den Nikotinauszug
verwendet wird, unter 7,zwischen 0,1 und 6,
besonders bevorzugt zwischen 0,1 und 5, vorzugs-
weise zwischen 1 und 4, insbesondere bevorzugt
unter 1, liegt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, daB zur Herstellung der
waBrigen sauren Lésung eine zwei- bis dreiwertige
organische Saure mit 2 bis 6 Kohlenstoffatomen
oder deren Alkalisalze, besonders bevorzugt Citro-
nensaure und/oder Hydrate der Citronensdure in
Wasser geldst werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, daB die waBrige saure
Loésung einen Saureanteil von 0.01 Gew. % bis zur
Sattigungsgrenze der Saure in Wasser enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet, da3 dem zu entnikotini-
sierenden Tabak-Aromaél mindestens 1 Gew.%
bezogen auf das zu entnikotinisierende Ol an waB-
riger Phase zugegeben wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daB das Tabakaromadl
durch Ruhren und/oder Schutteln mit der waBrigen
sauren Lésung emulgiert wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 11,
dadurch gekennzeichnet, daf3 das Emulgieren und
die Phasentrennung im selben GefaB stattfindet.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 12,
dadurch gekennzeichnet daB, das Tabakaromadl
ausgewahlt wird, aus der Gruppe bestehend aus:

Primarextrakten, insbesondere solchen, die



14.

15.

16.

17.

18.

19.

13

durch Extraktion mit organischen Lésungsmit-
teln und/oder CO, erhaltlich sind; und Fein-
6len, insbesondere solchen, die durch
Sekundéarextraktion mit einem der genannten
Lésungsmittel erhaltlich sind.

Verfahren zur Herstellung eines im wesentlichen
nikotinfreien Tabakaromadls, wobei nikotinhaltiger
Tabak oder ein aus Tabak hergestellter nikotinhalti-
ger Primarextrakt als Startmaterial mit Kohlendioxid
extrahiert wird;

die Kohlendioxid-Extraktlésung durch ein sau-
res, waBriges Medium geleitet wird;
dadurch gekennzeichnet, daB

man fiir die Extraktion vorgetrocknetes Kohlen-
dioxid einsetzt, den durch das saure, waBrige
Medium gefihrten Extrakt zur Entfernung von
restlichen Wasser- und Nikotinspuren Gber ein
Feststoffadsorbensgemisch leitet und ein im
wesentlichen nikotinfreies Tabakaromadl in
einem Abscheidebehalter erhalt.

Verfahren nach Anspruch 14 dadurch gekennzeich-
net, daB als Lésungsmittel fir die Primarexiraktion
Benzol, Toluol, Diethylether, Propan, n-Hexan,
Cyclohexan, Dichlormethan, Trichlormethan, Etha-
nol, Isopropanol, Aceton, CO, oder Mischungen
dieser Losungsmittel verwendet wird.

Verfahren nach Anspruch 14 oder 15, dadurch
gekennzeichnet, daB man als Adsorptionsmittel bei
der Extraktion, ausgehend von einem Produkt
gewonnen durch Priméarextraktion, Magnesium-
oxid, Aktivkohle, Aluminiumoxid, Natrium-Alumini-
umsilikat, Bleicherde, Bentonit, Kieselgel, Kieselgur
oder zeolithische Molekularsiebe verwendet.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 16 ,
dadurch gekennzeichnet, daB man bei der Extrak-
tion mit Kohlendioxid im Extraktionsbehalter bei far
CO, uberkritischen Druck- und Temperaturbedin-
gungen oder bei unterkritischen Druck- und Tempe-
raturbedingungen oder bei Uberkritischen Druck-
und unterkritischen Temperaturbedingungen arbei-
tet.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 17,
dadurch gekennzeichnet, daB man bei der Extrak-
tion mit Kohlendioxid im Abscheidebehalter bei fir
CO5 unterkritischen Druck- und Uberkritischen
Temperaturbedingungen  oder  unterkritischen
Druck und unterkritischen Temperaturbedingungen
entspannt.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 18,
dadurch gekennzeichnet, daB man bei der Extrak-
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20.

21.

22,

23.

24,

25.

26.
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tion Kohlendioxid in einer Menge von ca. 3 bis 100
kg/Stunde bezogen auf 1 kg Tabak bzw. 1 kg
Tabak, dem das Tabakexirakt entstammt, verwen-
det.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 19,
dadurch gekennzeichnet, daB das Kohlendioxid,
mit dem der Tabak bzw. das Tabakprimarextrakt
extrahiert wird, vor Passieren des Extraktionsbehal-
ters mit im wesentlichen wasserfreiem Calcium-
chloridpulver getrocknet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 20,
dadurch gekennzeichnet, daB die Kohlendioxid-
Extraktldésung nach dem Extraktionsbehalter durch
ein Medium geleitet wird, welches ausgewahlt wird
aus der Gruppe bestehend aus:

wapBrigen sauren Lésungen, Sauren, die auf
angefeuchteten Tragermaterialien angeordnet
und/oder adsorbiert sind, wobei die Tragerma-
terialien ausgewahlt werden aus:

Baumwolle, Aktivkohle, Cellulose, Tabalkfilter,
Schwamm, Kieselgur und Kieselgel.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 21,
dadurch gekennzeichnet, daB die saure, wafBrige
Lésung einen pH unter 7, vorzugsweise zwischen
0,1 und 6, besonders bevorzugt zwischen 0,1 und
5, vorzugsweise zwischen 1 und 4, insbesondere
bevorzugt von unter 1, hat.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 22,
dadurch gekennzeichnet, daB zur Herstellung der
wapBrigen sauren Lésung eine zwei bis drei wertige
organische Saure mit 2 bis 6 Kohlenstoffatomen
oder deren Alkalisalze, besonders bevorzugt Citro-
nensaure und/oder Hydrate der Citronensdure in
Wasser geldst werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 23,
dadurch gekennzeichnet, daB die waBrige saure
Loésung einen Saureanteil von 0.01 Gew. % bis zur
Sattigungsgrenze der Saure in Wasser enthalten
kann.

Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 24,
dadurch gekennzeichnet, daB nachdem die Koh-
lendioxid-Extraktiésung die waBrige, saure Lésung
passiert hat, einen Feststoffilter passiert, der die
Kohlendioxid-Extraktlésung von restlichen Wasser-
bzw. Nikotinspuren befreit.

Verfahren nach einem der Anspriche 14 bis 25,
dadurch gekennzeichnet, daB der Feststoffilter eine
Mischung aus im wesentlichen wasserfreiem,
gepulvertem CaCl, und einer gepulverten festen 2-



27.

28.
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3 wertigen organischen Saure mit 2-6 Kohlenstoff-
atomen oder deren Alkalisalz enthalt.

Im wesentlichen nikotinfreies Tabakaromaél,
dadurch gekennzeichnet, daB

es nach einem Verfahren gemaB einem der
Anspriiche 1 bis 26 erhaltlich ist.

Tabakaromadl nach Anspruch 27, dadurch gekenn-
zeichnet, daB es einen Nikotingehalt von kleiner als
ca. 0.1 Gew. %, bezogen auf das Gewicht des
Tabakaromadls, aufweist.
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