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REF: 8 /19  Ausland

La crec ien te  necesidad de elim inar la s  sustan­

cias* nocivas acompañantes de lo s  productos estim ulantes con

dujo en e l caso del tabaco desde una fase  muy temprana a la
!
Aparición de numerosos procedimientos de elim inación paten­

tados p a r a .la  elim inación de n ic o tin a . En resp ectiv as paten 

te s  se describe l a  ex tracc ió n  de n ic o tin a  por medio dé d i­

so lv en tes, amoniaco, etilen óxid o  y o tro s . Ninguno de estos 

procedimientos ha alcanzado h asta  e l  momento sig n ificad o  -

p rá c tico , ya que e l  poder estim ulante del tabaco a s í  proce-
\

sadb^.era muy escaso debido a l a  ex tracció n  simultánea de la s  

m aterias arom áticas.

E l procedimiento aquí d e scrito  se d ife re n c ia  de 

ló s antes mencionados porque la  ex tracc ió n  se e fectú a  con ma 

te r ia s  con bajo  punto de e b u llic ió n  a a lta s  presiones y bajas 

tem peraturas. Se pueden u t i l i z a r  compuestos como dióxido de 

carbono,hidrocarburos halogenados b a jo s , N̂ O , argón o SF^, 

n lo s  que l a  temperatura c r í t i c a  se mantiene b a ja . E stos me 

io s  de ex tracc ió n  pueden ser aplicados en forma líq u id a  o ge 

eosa, según se e s co ja  un punto in fe r io r  o superior a l  c r í t i -  

o.

Como es sabido, lo s  gases condénsalos poseen po- 

le r  d iso lvente se le c tiv o  para muchas m aterias, como por ejem­

plo e l  SOg líqu ido para l a  n ic o tin a , por lo  que ya han sido 

propuestos para l a  ex tracció n  de n ic o tin a  del tabaco (paten­

te -alemana 958 3 5 1 ). Con e l  presente procedimiento se descu­

brió que, entre o tras  cosas, e l  COg líquido bajo  un sistem a 

le a lta s  presiones es adecuado para ex traer l a  n ico tin a  del 

tabaco. La d ife re n c ia  entre e l  CO  ̂ líqu id o  y o tros disolven­

tes aplicados de acuerdo con este  invento fre n te  a l conocido 

30^ líqu ido e s tr ib a  en que fre n te  a l  SOg, tan  dudoso desde e l



i punto de v is ta  de l a  salud, se u tiliz a n , medios sin  p elig ro
i
! para l a  salud. Además, a l  ex tra er l a  n ic o tin a  del tabaco con 

SO2 líqu id o  no sólo se extrae la  n ic o tin a , sino también -  

o tra s  m aterias, por lo  que e l  SO2 no es suficientem ente se­

le c t iv o : como resultado se d esn atu raliza  fuertem ente e l  taba 

co extraído y se m odifica su aroma. La u t i l iz a c ió n  de óxido 

de azufre líqu ido tie n e  además la  desventaja de crear proble 

mas de corrosión  en lo s  aparatos, problemas que no se pre­

sentan con e l  método de ex tracció n  d e scrito  según este  inven 

t o . .

Como se sabe también por la  l i t e r a tu r a ,  e l  poder 

d isolvente de lo s  gases se m odifica bruscamente a l pasar del 

estado líquido a l su p e rcr ítico . E l poder d isolvente aumenta 

además en -gran medida debido a l a  elevada movilidad m oleculer 

y a l aumento de la  in tera cc ió n  m olecular entre e l  d isolvente 

y l a  m ateria a d iso lv er, por lo  qu e'a  b a ja s  presiones se ob­

servan huecos en la  mezcla.

Según e l  in v en to 'se  descubrió que se puede extraer 

l a  n ic o tin a  del tabaco de modo muy se le c tiv o  s i  se t r a b a ja , 

por ejemplo, con CO2 por encima de su punto c r í t i c o  a una -  

presión de h asta  aproximadamente 1500 atm, preferiblem ente 

entre 70 y 350 atm, en donde la  presión puede ser tanto me­

nor cuanta más agua se añada a l  tabaco.. Para e l  éx ito  de l a  

ex tracció n  no tien e  im portancia s i  e l  tabaco e s tá  ya fermen­

tado o no, o s i  viene en. h o jas o picadura.

E l sig u ien te proceso ha obtenido buenos resultados 

se aumenta l a  humedad del tabaco a l  23%, l a  presión  aproxima 

damente a 300 atm y la  temperatura temporalmente a 70°C. A 

e s ta  temperatura se desactivan lo s  fermentos y e l  tabaco cor 

serva su clarid ad . Por medio de una bomba de c ircu la c ió n  se
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hace pasar e l  gas por encima de su punto c r í t i c o ,  previenen

jte  enfriado a 40°C, a trav és del tabaco , se elim ina de modo

I adecuado l a  n ic o tin a  d is u e lta  y se vuelve a lle v a r  a l  tabacc,
¡

i E ste  c ic lo  se re p ite  durante algunas horas y a cor

tin u ación se devuelve a l a  m ateria sú humedad i n i c i a l .  De es­

te  modo se obtiene una m ateria que, por su aroma, no se dife 

re n c ía  prácticam ente del tabaco no tratado y que, según su 

tratam ien to , contiene poca o ninguna n ic o tin a . E l tabaco asj

obtenido contiene poca o ninguna n ic o tin a  a l  fumarlo.
\

. y  . La n ico tin a  contenida e s tá  ensuciada principalmen­

te  por algunos a lca lo id e s  secundarios y puede ser fácilm ente 

depurada por medios conocidos.

-! E ste  procedimiento o fre ce , en comparación con l a

conocida ex tracc ió n  con dióxido de azufre líq u id o , no sólo 

una mejor elim inación de l a  n ic o tin a , sino una se lectiv id ad  

considerablemente mayor, g racias  a l a  cual e l  ex tracto  obte 

nido por medio de es te  procedim iento, en contraposición a l 

obtenido por métodos a n te r io re s , e s tá  compuesto c a s i exclusjj. 

vamente de n ic o tin a , Por e l lo ,  e l  tabaco tratad o según e l  

presente invento no sufre cambios en su aroma y aspecto , ? 

m ientras que con l a  conocida ex tracc ió n  con dióxido de azu­

f r e  líq u id o  se decolora fuertem ente.

Se pueden obtener resu ltad os parecidos a lo s  obte^ 

nidos con COg por encima de su punto c r í t i c o  con argón, mo- 

nóxido de d in itrógeno, algunos hidrocarburos halogenados de 

la s  s e r ie s  y Cg! y con azufre hexafluoruro, todos e llo s  

por encima de su punto c r í t i c o ,  so los o mezclados, a s í como 

con CO2 por encima de su punto c r í t i c o  a l  que se añade un 

poco de amoniaco.

S i  se puede adm itir e l  co lor marrón que impone a.1
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1 tabaco l a  ferm entación por debajo de 60°C, se puede e v ita r

tra b a ja r  con CÔ  por encima de su punto c r í t i c o ,  lo. cual re:

su lta  más s e n c illo  a n iv e l operativo dadas la s  b a ja s  p re sio ­

nes y tem peraturas. E l  sig u ien te  procedimiento.de tra b a jo  ha

5 dado excelen tes resu ltad o s:

Se aumenta l a  humedad del tabaco en un 10-25 % y 

se hace pasar CO2 líquido a una presión de 65 a 300 atm apro 

ximadamente a través de l a  m ateria . Como es te  proceso puede 

ser llevado a cabo a temperatura ambiente, no se presentan

- 1.0 problemas de intercam bio de c a lo r . La n ico tin a  se enriquece 

con e l  00^ líqu ido c irc u la n te , que luego es cortado y evapjo

rado en la  recuperación. E l  residuo e s tá  formado p rin c ip a l­

mente por l a  n ic o tin a  con impurezas de a lca lo id e s  secunda­

r io s  y una p arte mínima de m aterias e x tra íd a s . E l aroma del
18 tabaco a s í  procesado no se d ife re n c ia  del de l a  m ateria no

tra ta d a  y es sim ilar a l  del tabaco tratado con CO2 por enci 

ma de su punto c r í t i c o .  Se obtienen resu ltados parecidos t r a  

bajando, en vez de con COg, con NgO líq u id o , hidrocarburos 

halogenados líqu id os de la s  s e r ie s  a C¿p con SF^ líquido
20 0 con COg líquido a l que se añade una pequeña cantidad de

25

amoniaco.

Otro procedimiento de tra b a jo , especialm ente pre­

ferid o  permite mantener lo s  componentes aromáticos en e l  t a ­

baco en una medida que h asta  ahora p arecía  im posible. Según

este  procedimiento, en l a  primera fase se extraen del taba­

co seco por medio de un tratam iento con gases secos por en­

cima de su punto c r í t ic o  sólo lo s  componentes aromáticos 

más una cantidad n e g lig ib le  de n ico tin a , que son v ertid o s ei.

30
un re c ip ie n te , en e l  que se Reva a l gas por debajo de su pui.

to  c r í t i c o  licuándolo.



-  6 -

En l a  segunda fa se  y una vez quitado e l  aroma, se 

ex trae  del tabaco húmedo l a  n ic o tin a  por medio de un c ir c u í 

to  de gas húmedo por encima de su punto c r í t i c o ,  y é s ta  es 

v e r tid a  en un re c ip ie n te  separado donde es recib id o  por un 

medio de absorción, como ácido su lfú rico  d ilu id o , o por ad 

sorción  en carbón a c tiv o , o por licu a c ió n  del gas. Una vez ' 

secado e l  tabaco h asta  obtener e l  grado deseado de humedad, 

se llev a n  a l  tabaco en l a  te r c e r a  fa se  lo s  componentes aro­

m áticos extra íd os en l a  primera fa s e ; con e llo  se obtiene 

un producto con un contenido de n ic o tin a  pequeño o nulo se­

gún e l  procedimiento escogido y que no se d ife re n c ia  del prj¡_ 

ducto o r ig in a l n i por su aroma, su co lor o su estru ctu ra .

Para es te  procedimiento e l  medio de ex tracción  pro 

f e r ib le  es e l  dióxido de carbono, pero también se puede u t i  

l iz a r  óxido n itro s o , hexafluoruro de azufre, argón, c lo ro - 

triflu orm etano y o tros hidruros halogenados b a jo s .

La-densidad del tabaco es en cualquier caso de -

0 .  1 -  0 ,3  Kg/1-

La determ inación del contenido de n ico tin a  se e fe^  

tú a  por e l  método P ik ra t (véase Eandbuch der Lebensm ittelchc 

mié, v o l. V I, 1970, pág. 320).

P rá c t ic a :

1 . Trabajo por encima del punto c r í t i c o :

a) La Figura 1 presenta e l  d isp o sitiv o  para tra b a ja r  por en 

cima del punto c r í t i c o .  E ste  procedimiento de tra b a jo  se ca­

r a c te r iz a  porque e l medio de ex tracció n  es llevado a l r e c i ­

p ien te  1 en condiciones por encima de su punto c r í t i c o ,  f lu  

ye a trav és del tabaco contenido en é l y extrae l a  n ico tin a . 

La separación s in  in terru p ción  de la  n ico tin a  procede a con 

tin u ació n  llevándose e l  producto de ex tracción  a l re c ip ie n te
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' 1 2 donde se exrpsnde y e n fr ía , es d e c ir , donde es llevado por 

debajo de su punto c r í t i c o .  Con e llo  se l ic ú a  y m odifica sus

propiedades d iso lv en tes, y l a  n ic o tin a  se separa. Regulando 

l!a temperatura se mantiene en e l  re c ip ie n te  2 a l  tr a b a ja r  -

s con COg entre 0 y +25°C. E l CÔ  que se encuentra en l a  cama-

r a  de vapor en l a  fa se  líq u id a  e s tá  c a s i l ib r e  de n ic o tin a  y

es aspirado por un compresor 3 a trav és de un recuperador t é r  

mico 4 , que eleva l a  temperatura d el CO2 h asta  por lo  menos 

+35°C, por lo  que es comprimible a a lta s  p resion es. E l dispo^

10 s it iv o  permite a s í  volver a l le v a r  a l  e x tra cto r  d iso lven tes

c a s i puros. Para es te  procedimiento de tra b a jo  se pueden u t i

l iz a r  lo s  s ig u ien tes e x tra c to re s : CO^, N^O, SF^, CHF^, CCIF^

Ar, CBrF^, CF2=CH2 ! CF^-CF2-CF^. Son p re fe r ib le s  ^ 0 ,  SF^, 

CCIF^ Y A r,.p ero  en e sp ec ia l CC^.
18 b) Para tra b a ja r  con hidruros halogenados b a jo s se u t i l i z a  ui.

aparato como e l  de l a  Figura 2 , en e l  que no se tr a b a ja  con 

continuidad sino en extraccion es separadas. E l re c ip ie n te  1 

se carga con tabaco, y e l  re c ip ie n te  2 con una cantidad deten 

minada de hidruros halogenados. Hedíante e l  calentam iento de
20 2 e l  contenido pasa a 1 y , cerrando la s  válvulas 4 y e l

contenido de 1 se c a lie n ta  y m ezcla. E l d isolvente se p re c i­

p ita  a trav és del f i l t r o  7 en e l  d isp o sitiv o  enfriado 3 .Den-

28

tro  de éste  se evapora lentamente y queda e l  e x tra c to . E ste  

proceso se re p ite  h asta  que se alcanzan lo s  v alores deseados

en e l  m a teria l. E l aparato según l a  Figura 2 es -apropiado -

30

principalm ente tanto  ( J )  para tra b a jo s  por encima del punto 

c r í t ic o  como para tra b a jo s  por debajo del punto c r í t i c o .  

En este  segundo caso se comprime l a  columna d isolvente de 1 

a l  d isp o sitiv o  3 con presión Ng*

Todos lo s  medios de ex tracció n  mencionados se pue
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den u t i l i z a r  también en es te  caso; lo s  medios de ex tracció n

pueden ser lo s  s ig u ie n te s : para COg, I^O, Ar, SF^, CBF^

CF^^CCIF^, CBrF^, CF^^H^, CF^CF^-CF^; p a r a .( ) ) :  CO^, NgO

SFg CHF  ̂ , CHCIFg , OHCl^F , CCIF^ , C C l^g . OOl^F , OBrFJ,

CFCl=CF^,CF^=CII^,CH^-CFx,octafluorociclobutano ,CF^-CF^-CF^.2̂  2 2̂  3 P ' p 2 p
c) La Figura 3 muestra una m odificación del aparato según la  

F igura 1 . E l c ir c u ito  p rin c ip a l co n siste  en este  caso solo 

de un re c ip ie n te  de ex tracció n  1 , de un compresor 2 y de un 

recuperador térm ico 3* .Por derivación puede ser desviada una 

cantidad mayor o menor de medio cargado de ex tracto  constan 

temente del c ir c u ito  p rin c ip a l y e l  ex tracto  en 4 , de modo 

s im ila r, que en e l  aparato según l a  Figura 1 , puede ser sepa 

rado. Este- d isp o sitiv o  es recomendable cuando e l  poder d iso l 

vente del medio de ex tracció n  u tiliz a d o  es grande y  sólo hay 

que l ib e r a r  una porción relativam ente pequeña del e x tra cto . 

Como medios de ex tracc ió n  pueden u t i l iz a r s e  la s  sustancias 

enumeradas en a ) .

d) La Figura 5 muestra o tra  p o sib ilid ad  para separar l a  nico 

t in a  del medio de ex tra cc ió n . Corresponde aproximadamente a 

l a  F ig u ra 3 . E l  re c ip ie n te  4  en derivación es su stitu id o  po:

una columna dé adsorción 4 . E s ta  puede se r cargada con carbóji 

a c tiv o , intercam biadores de ion es, óxido de aluminio, g e l s i  

l í c i c o  o t i e r r a  in fu so ria  impregnada, a s í como con crib as mo 

le c u la re s , como z e o l ita s , que extraen por adsorción la  n ic o t i  

aa del medio situado en la  derivación . En este  contexto sólo 

se u t i l iz a n  su stancias iiiercambiadoras de iones por su capaci 

dad de adsorción, por lo  que no tie n e  im portancia su forma. 

Esta d isp o sic ió n  p resen ta  l a  v e n ta ja  de que también en la  de­

riv ación  se puede tra b a ja r  por encima del punto c r í t i c o .  La 

regeneración de la  columna de adsorción se r e a liz a  con sosa
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cá u stica  rebajad a, e l  lavado con ácido c lo rh íd rico  rebajado)
O,e l  secado a aproximadamente 110 C. Como medios de ex trae 

íción pueden u t i l iz a r s e  todas la s  combinaciones enumeradas be. 

jo  b )^ ) .

2. Trabajo por debajo del punto c r ít ic o ,F iv u r a  4 :

En este  caso se m odifica e l  aparato de l a  Figura 1, de modo 

que e l  re c ip ie n te  2 e s tá  también llen o  de gas líquido y se 

su stituye e l  compresor,por una bomba de gas líq u id o . Debido 

a la  acumulación gradual de n ic o tin a  en e l  d iso lv en te , la  re  

lac^ón d iso lv en te :tabaco  deberá se r  mayor que en e l  caso de 

tra b a ja r  por encima del punto c r í t i c o ,  a f in  de obtener e l  

misino contenido f in a l  de n ico tin a  en e l  tabaco . Como medios 

de ex tracció n  se pueden u t i l iz a r  todas la s  combinaciones enu 

moradas bajo b)12 ) .

3* Procedimiento t r i f á s i c o ,  F igura 6 :

E l aparato u tiliz a d o  consta en lo  e se n c ia l de unos re c ip ie n  

te s  A a D, de unos intercam biadores de ca lo r  ¥1 a ¥5 y de un 

d isp o sitiv o  de transp orte F , que según l a  re a liz a c ió n  del 

proceso puede ser un compresor o una bomba de gas líq u id o .

En G se l le v a  e l  gas del aparato u tiliz a d o  para l a  ex tra c­

ción . E l re c ip ie n te  A e s tá  cargado con tabaco seco , e l  r e c i  

p íente C contiene agua y e l  re c ip ie n te  D preferiblem ente á c i 

do su lfú rico  2n, pero también se pueden u t i l i z a r  soluciones 

acuosas de ácido p íc r ico  o ácido silico v o lfrám ico  para l a  re 

cogida de n ic o tin a .

Primera fa s e :

Se l le v a  a l re c ip ie n te  A gas seco por encima de su punto c r í  

t ic o  que extrae del tabaco lo s  componentes arom áticos; en e l 

re c ip ie n te  B tien e  lugar su separación a l ser llevado e l  gaŝ  

por debajo de su punto c r í t i c o , .e s  d e c ir , a l  ser licuad o. An
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te s  de volver a en trar en e l  re c ip ie n te  A, e l  gas es vuelto 

a l le v a r  por encima de su punto c r í t i c o .  E l c ircu ito  discu­

rre  a trav és del intercam biador térm ico ¥1 , la s  válvulas 3 y 

9-, e l  re c ip ie n te  A, la s  válvulas 5 y 6 , e l  ín te r  cambiador té i  

nico ¥2 , e l  re c ip ie n te  B , l a  válvula 8 y e l  ín te r  cambiador 

térmico ¥ 4 ; todas la s  demás válvulas y sa lid as están ce rra - 

la s .

pegunda. f a s e :

La n ic o tin a  es e x tra íd a .d e l tabaco, l ib r e  de aroma, por medie 

¡de un gas húmedo por encima de su punto c r í t i c o .  E l c irc u ito  

es iso térm ico . La n ico tin a  del tabaco del re c ip ie n te  A recogí 

da por e l  gas es transformada en sa l por e l  ácido su lfú rico  

contenido én e l  re c ip ie n te  D. E l gas l ib r e  de n ic o tin a  aban­

dona e l  re c ip ie n te  D .con un grado de humedad que hum idifica - 

e l  tabaco d el re c ip ie n te  A; Se ha demostrado que e l  gas no 

¡a rra s tra  en absoluto n i ácido su lfú rico  n i sa l de n ic o tin a  : 

con ácido s u lfú r ico .

E l c ir c u ito  d iscu rre desde e l  d isp o sitiv o  de tran¡E 

porte F a trav és del intercam biador térm ico ¥ 1 , l a  válv ula  1 , 

é l  re c ip ie n te  de agua C, la s  válvulas 2 y 4 , e l  re c ip ie n te  A 

la s  válv ulas 5 y 7) e l  íntercam biador térmico ¥ 3 , e l  re c ip ie i 

te  D, la  válvula 9 y e l  íntercam biador térm ico ¥4 ; todas la s  

demá.s válvulas y salida.s están  cerradas. En cuanto e l  conte­

nido de n ic o tin a  del tabaco alcanza e l  grado deseado, la  tem 

peratura del re c ip ie n te  D desciende unos 10 a 20°C por debaje 

de l a  temperatura en e l  re c ip ie n te  A, pero permanece por en­

cima del punto c r í t i c o .  Con e l lo  se lo g ra  que la  cantidad de 

agua absorbida por e l  tabaco vuelva a l  re c ip ie n te  D, y que e3 

tabaco se seque h asta  alcanzar e l  grado deseado de humedad. 

T ercera fa s e :
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]¡En e s ta  fa se  de devuelven lo s  componentes aromáticos anterior 

mente separados en e l  re c ip ie n te  B a l tabaco en e l  recip ien te  

4 ; Esto tien e  lugar mediante un cambio de polaridad del c i r ­

cu ito  en la  primera fa s e , es d e c ir , se d e ja  que e l  gas por 

encima de su punto' c r í t i c o  flu y a  a trav és del re c ip ie n te  B, 

con lo  que e l  gas absorbe la s  m aterias arom áticas, y luego se 

l le v a  a l  gas en e l  re c ip ie n te  A reduciendo l a  temperatura y 

l a  presión  por debajo de su punto c r í t i c o ,  con lo  que se l i ­

cúa y se separa e l  gas y la s  m aterias arom áticas impregnan e3 

. tabaco. E l c irc u ito  d iscurre desde e l  d isp o sitiv o  de transpoi_ 

te  F a trav és del intercam biador térm ico Wl, la s  válvulas 3, 

1 0 ,1 1 ,6 , e l  intercam biador térm ico W2, e l  re c ip ie n te  B, la  

válvula 12, e l  ín te r  cambiador térm ico U5, l a  válvula 13 , e l  

re c ip ie n te  A, la s  válvulas 14 y 1$ y e l  íntercam biador térm i­

co W4; la s  demás válvulas y sa lid a s  están  cerradas.-

En una de la s  v arian tes  del procedimiento d escritc  

l a  separación de l a  n ico tin a  del medio portador en l a  segunda 

fase  puede re a liz a rs e  por medio de absorbentes adecuados, co­

mo por ejemplo carbón a ctiv o .

También se puede lo g rar la  separación de n ico tin a  

¡en la  segunda fase  s i ,  expandiendo e l  gas, se l le v a  la  pre­

sión y la  temperatura del gas en e l  re c ip ie n te  vacío B por 

bajo de su punto c r í t i c o ,  con lo  que se l ic ú a , se separa y 

se p re c ip ita  la  n ico tin a . E l gas l ib r e  de n ico tin a  que queda 

e n 'la  cámara sobre e l líquido es llevado a continuación en e3 

compresor F y en lo s  intercam biadores térm icos por encima de 

su punto c r í t i c o .

En e l  caso de a p lica rse  e s ta s  dos v a r ia n te s , se 

u t i l i z a  l a  reserv a  de agua del re c ip ie n te  C para humedecer e3 

tabaco .
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Ejemplo 1

1 Eg. de tabaco de V irg in ia  (contenido regulado de agua 25 %) 

es bañado en e l  d isp o sitiv o  de l a  Figura 1 por COg por encima 

de su punto c r í t i c o  a 70°C y 300 atm (Jp Q ^O ,7g /cm 3). R ela­

ción  ponderal C0g: tabaco es desde 6 ,3 :1  h asta  4 ,9 :1 .

Tras e l  tratam iento el-contenido regulado de n ic o tin a  del t a  

baco es de 0 ,08  % en seco . E l v alo r i n i c ia l  era  de 1 ,3 6  % en 

seco . No se d ife re n c ia  por su aroma del m ateria l o r ig in a l. 

Ejemplo 2

1 kg de tabaco 'de V irg in ia  (contenido regulado de agua 15'%) 

es tratad o  en e l  d isp o sitiv o  según l a  Figura 1 con CO2 a +50 

C y 1000 atm ( i ^ l  g/cm ^). La re la c ió n  ponderal CO2 : tab:

co es entre 9 :1  y 7 :1* Tras e l  tratam iento e l  contenido de n: 

co tin a  del tabaco es de 0,12% en seco . E l v alor in i c i a l  es eü 

mismo que en e l  ejemplo 1 . No se d ife re n c ia  por su aroma del 

m a teria l o r ig in a l.

Ejemplo 3

1 kg de tabaco de V irg in ia  (contenido regulado de agua 20 %) 

es tratad o  en un, d isp o sitiv o  como en la  F igura 1 a +70°C y 

250 atm con CO2 , a l  que se ha añadido 5 pes.-%  NII^. La r e la ­

ción ponderal CO2 : tabaco es entre 6 ,5 :  1 y 4 ,9 :1 -  Tras e l  

tratam iento se in s u fla  en e l  tabaco durante 30 min. CO2 puro 

a  tem peratura ambiente para elim inar e l  amoniaco. Se n eces i­

tan  unos 200 NI (X^por kg. de tabaco. Contenido f in a l  de nicc 

t in a : 0 ,03  % en seco. E l aroma no su fre m odificaciones. 

Ejemplo 4

1 kg de tabaco o r ie n ta l (contenido regulado de agua 25%) es 

tratad o  en e l  d isp o sitiv o  de l a  F ig u ra  5 de modo análogo a l 

ejemplo 1 a +20°C y 325 atm. con argón.' ( J^  ^ ^ 0 , 5  g/cm^).

La re la c ió n  ponderal Ár: tabaco es entre 4 ,5 :1  y



)- -  1 3 -

1 I 3 t5 :1 . Contenido de n ic o tin a  t r a s  e l  tratam ien to : 0 ,1 5  % en

seco . E l aroma no sufre m odificaciones, 

i Ejemplo 5

Se tra ta n  respectivam ente 1 kg de tabaco o r ie n ta l (contenidc

8 regulado de agua 12%) en e l  d isp o sitiv o  de la  Figura 2 , uno

por debajo del punto c r í t ic o  a 2$°C y aprox. 28 atm, y e l

otro por encima del punto c r í t ic o  a 60°C y aprox. 2$0 atm. 

con trifluorom onoclorom etano. La re la c ió n  ponderal disolven­

t e :  tabaco es entre 11^1 y 8 :1 ,  o en su caso 6 ,5 :1  a 5 :1 .  Se

10 . alcanzan contenidos de n ico tin a  de 0 ,2  % o 0 ,1 1  % en seco . 

No se m odifica e l  aroma.

Ejem plo.6

En e l  d isp o sitiv o  de l a  Figura 4 se hace pasar a trav és de 

1 kg de tabaco o r ie n ta l (contenido regulado de agua 25 %) a
18 28°C y aprox. 65 atm. NgO líq u id o . La re la c ió n  ponderal NgO:

SO

tabaco es entre 5 :1  y 3 ,8 :1 .  Contenido de n ico tin a  tr a s  e l 

tratam ien to : 0,08% en seco.

E l aroma no sufre a lte ra c io n e s .

Ejemplo 7

1 kg de tabaco de V irg in ia  (contenido regulado de agua 20 %( 

es tratado en e l  d isp o sitiv o  de la  F igura 3 a 70̂ *C y aprox. 

300 atm. con SF^ por encima de su punto c r í t i c o .  Se deriva 

e l  20 % del medio para a is la r  e l  ex tracto  y depurar e l  d i-

28
so lv en te. La re la c ió n  ponderal SF^: tabaco es entre 1 0 :1  y 

6 :1 .  Contenido de n ico tin a  tr a s  e l  tratam iento : 0,09% en se¡

30

co. E l aroma no su fre a lte ra c ió n .

Ejemplo 8

En este  ejemplo se u t i l i z a  e l  d isp o sitiv o  de l a  Figura 6 pa­

r a  r e a liz a r  e l  procedimiento t r i f á s ic o  antes d e sc r ito . Como 

medio de ex tracció n  se u t i l i z a  anhídrido carbónico. E l r e c i-



-  1 4 -  .

-píente A se l le n a  con 1 kg de tabaco del B r a s i l  con un conte-
i
inido de n ic o tin a  del 3 o72 % en seco . A continuación se enume 

ran la s  condiciones de tra b a jo  para la s  d is tin ta s  fa se s  (lo s  

ín d ice s  A, B y D se r e f ie r e n  a lo s  v alo res en lo s  recip ien tes 

correspondiente s ) :

Primera f a s e : E l c ir c u ito  trabaos durante 6 horas .con un rendj 

miento de 13 kg CO  ̂ a l a  hora.

Temperatura: t ^  = 60°C; tg  = 23°C.

Presión : P^ = 330 atm; Pg = 63 atm.

Segunda f a s e : E l c ir c u ito  tr a b a ja  durante 16 horas en condi­

ciones iso b á rica s  e iso té rm ica s ; en e l  re c ip ie n te  D hay á c i­

do su lfú rico  2n.

Temperatura: t^  = tg  = 60°C.

P resión : - P^ = 33O atm; pg = aproxr. 60 atm.

T ercera fa s e : E l c ir c u ito  tr a b a ja  durante 4  horas. 

Temperatura: t^  = 25°C; tg  = 60°C.

P resión : P^= 63 atm; pg = 330 atm.

Una vez vaciado e l  aparato se obtiene un tabaco 

que só lo  contiene 0 , 07% de n ic o tin a  en seco, y que por lo  tan  

to puede ser considerado s in  n ic o tin a  según lo s  v alores norme 

l e s .  No se d ife re n c ia  del m ateria l o r ig in a l n i por su aroma 

co lo r n i  e s tru ctu ra .

Se obtienen resu ltad os análogos u tilizan d o  como me 

dio de ex tracc ió n  monóxido de d in itrógeno, hexafluoruro de 

azufre,, clorotrifluorom etano* o argón.

En resumen la  Patente de Introducción que se s o l í  

c i t a ,  deberá reca er  sobre la s  s ig u ie n te s :

BEIVINDICAOIOHES

1 . -  Procedimiento para e x tra er de un modo s e le c t i ­

vo y conservando e l  aroma l a  n ic o tin a  del tabaco con disolver
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t e s ,  caracterizado porque se ex trae e l  tabaco con d iso lv en tes 

in e r te s  ya sea en estado líqu ido a una presión a p a r t ir  de 

la  presión  de e q u ilib r io  o en estado por encima del punto -  

c r í t ic o  a unas temperaturas interm edias entre la  temperatura 

c r í t i c a  del d isolvente en cuestión y aprox. 100°C.

2 .  -  Procedimiento según la  re iv in d ica ció n  1 , ca­

racterizad o  porque se u t i l i z a  COg líquido o por encima de su 

punto c r í t i c o .

3 .  -  Procedimiento según la  re iv in d ica ció n  1 , cara? 

terizad o porque se u t i l i z a  NgO líquido o por encima de su -  

punto c r i t i c o .

4 .  -  Procedimiento según la  re iv in d icació n  1 , ca­

racterizad o porque se u t i l i z a  argón por encima de su punto 

c r í t i c o .

5 .  -  Procedimiento según la  re iv in d icació n  1 , ca­

racterizad o  porque se u t i l i z a  hexafluoruro de azufre líqu ido 

o por encima de su punto c r í t i c o .

6 .  -  Procedimiento según la  re iv in d icació n  1 , ca­

racterizad o  porque se u t i l iz a n  hidrocarburos halogenados ba­

jo s .

7 * -  Procedimiento según la s  re iv in d icacio n es 1 a 

6 , caracterizado porque se hace f l u i r  a trav és de un r e c i ­

p iente de ex tracción  llen o  de tabaco un medio de ex tracció n  

por encima de su punto c r í t i c o ,  luego s e 'd e ja  evaporar éste  

en un segundo rec ip ie n te  con enfriam iento a d ic io n a l, con lo  

que se l le v a  por debajo de su punto c r í t ic o  y se l ic ú a  para 

separar l a  n ico tin a  ex tra íd a , se absorbe de l a  fa se  gaseosa 

sobre l a  fase  líq u id a  e l  medio de ex tracció n  gaseoso, se ca -

30 l ie n t a  por medio de intercam biadores térm icos por encima de 

l a  temperatura c r í t i c a  y se comprime con un compresor, que
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s irv e  a l a  vez como bomba transportadora, h asta  alcanzar l a  

p resión  deseada para ser llevado a continuación a l rec ip ie n  

te  de ex tra cc ió n .

8 . -  Procedimiento según la s  re iv in d icacio n es 1 a 

6 , caracterizad o porque se s itú a  en un re c ip ie n te  de ex tra c­

ción llen o  de' tabaco una cantidad determinada de medio de ex 

tra c c ió n , cerrándolo después y j^ )  se extrae tr a s  ca len tarlo  

por encima del punto c r í t i c o  o í? )  elevando l a  presión  con ni 

trógeno en estado líqu ido por debajo de su punto c r í t i c o ,  a 

continuación se hace pasar e l  medio de ex tracció n  a trav és 

de un f i l t r o  á un d isp o sitiv o  dejándolo evaporar aquí h asta  

que queda e l  e x tra c to , y e l  procedimiento se puede re p e tir  

todas la s  veces que se desee.

'9-*- Procedimiento según la s  re iv in d icacio n es 1 a 

6 , caracterizad o porque se hace f l u i r  un medio de extracción 

por encima'de su punto c r í t i c o  a trav és del tabaco contenido 

en un re c ip ie n te  de ex tra cc ió n , se deriva una p arte del me' 

d io , se separa de éste  e l  ex tracto  según e l  procedimiento de 

l a  re iv in d ica ció n  7s y se vuelve a lle v a r  e l  medio de extrar 

ción p u rificad o  a l c irc u ito  p r in c ip a l, de modo que no se so 

brepase en éste  un determinado grado de concentración del ex 

t r a c t o .

1 0 .-Procedim iento según re iv in d icacio n es 1 a 6, 

caracterizad o porque se hace f l u i r  un medio de ex tracció n  

por encima de su punto c r í t i c o  a trav és del tabaco contenidc 

en un re c ip ie n te  de e x tra cc ió n , se deriva una parte del me­

d io , se elim ina de e s ta  p arte e l  ex tracto  por adsorción con 

óxido de alum inio, g e l s i l í c i c o ,  carbón a c tiv o , sustancias 

íntercam biador as de io n es, g e l de s í l i c e  impregnado o criba; 

m oleculares, como z e ó l ita s , y se l le v a  e l  medio de e x tra e -
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1 ción a s í  purificado s i  c ir c u ito  p r in c ip a l, de modo que no se 

sobrepase en é s te  un determinado grado de concentración del 

e x tra c to .
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1 1 . -  Procedimiento según la s  re iv in d ica io n es 1 a 

6 , caracterizado porque e l  medio de ex tracción  se bombea ú ni­

camente en estado líquido en un c ir c u ito  con sisten te  en un 

re c ip ie n te  de extracción  llen o  de tabaco, un rec ip ie n te  tam- 

pón y una bomba de c ircu la c ió n , porque a continuación se se­

para totalm ente e l  medio de ex tracció n  y se obtiene e l  extrae 

to  evaporando e l  medio de ex tra cc ió n .

1 2 . -  Procedimiento según la s  reiv ind icacbnes 1 a 

6 , caracterizad o porque se hace f l u i r  en c ir c u ito  a trav és 

del tabaco contenido en un re c ip ie n te  de ex tracció n  un medio 

de ex tracció n  seco por encima de su punto c r í t i c o ,  se separan 

la s  m aterias arom áticas en un segundo re c ip ie n te  a l  descompr:. 

mir y e n fr ia r  e l  medio de extracción* por debajo de su punto 

c r í t i c o ,  se hace f l u i r  a trav és del tabaco e l medio de extra4 

ción húmedo por encima de su punto c r í t i c o ,  se separa l a  nico 

t in a  en un te rc e r  re c ip ie n te  del medio de ex tracc ió n , y por 

últim o e l  medio de ex tracción  por encima del punto c r í t ic o  

recoge lo s  componentes aromáticos del segundo re c ip ie n te ,d e ­

volviéndolos a l  tabaco a l lic u a rse  e l  medio de ex tracc ió n .

1 3 . -  Procedimiento según la  re iv in d ica ció n  12 , ca­

racterizad o  porque se saca del f lu jo  de medio de ex tracció n  

húmedo en e l  te r c e r  re c ip ie n te  l a  n ic o tin a  por medio de á c i­

do su lfú rico  rebajado.

1 4 . -  Se re iv in d ica  por últim o cono ob jeto  sobre e l 

que ha de recaer l a  patente de Introducción que se s o l i c i t a

30 por: PROCEDE-RENTO PARA. EXTRAER DE UN NODO SELECTIVO Y CON-

SERVANDO EL AROMA. LA NICOTINA DEL TABACO CON DISOLVENTES.
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