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have s®nl y Dar Imiitticre é’gilcmmwmn}esgeo betrigt bevorzugt 3 bis 100 wm, besonders 5 bis 80 um. Fir
analytische Trennungen hat sich ein mittlerer Teilchendurchmesser von etwa 5 bis 50 um und flr
préparative Trennungen von eiwa 10 bis 100 um als glinstig erwiesen. Der mittlere Teilchendurchmesser
- kann auch nur einen relativ engen Bereich umfassen. Solche Materialion kdnnen durch Fraktionierung nach
(7 tiblichen Verfahren wie z.B. Sedimentation, Sieben oder Sichten hergestelit werden.
40 Die spezifische Oberfiiche beirigt bevorzugt 20 bis 80 m2/g, besonders 30 bis 70 m2/g.
Die erfindungsgemissen feinteiligen Celluloseester weisen Uiberraschend den flir die chromatographi-
sche Trennwirkung glinstigen teilkristallinen Charakter auf. Die relative Kristallinitdt kann durch die Schmelz-
wirme der teilkristallinen Anteile der Celluloseester angegeben werden, die zweckmiissig durch kalorimetri-
sche Messung bestimmt wird, z.B. Differential Scanning Calorimetry (DSC). Die Schmelzwirme betrégt
45 bevorzugt 2 bis 50 J/g, besonders 5 bis 30 J/g und inshesondere 10-25 J/g.
Die Carbonsiuren, von denen sich die Celluloseester ableiten, entsprechen bevorzugt der Formel R-X-
COOH, worin X flir eine direkte Bindung, Ci-Cs-Alkylen, C2-Cq-Alkenylen, -Alkyliden oder -Alkinylen steht
und R mono-, bi- oder tricyclisches, bevorzugt monocyclisches, Cs-C14~Aryl oder Heteroaryl mit jewsils 5
oder 6 Ringatomen und einem bis drei, vorzugsweise einem oder zwei Heteroatomen aud der Gruppe N, O
so oder S darstellt, wobei R unsubstituiert oder mit G;-C12-, vorzugsweise C1-Cs-Alkyl, Ci-C12-, vorzugsweise
C1-Cy-Alkoxy, C1-Ciz-, vorzugsweise Ci-Cs-Alkylthio, Phenyl, Phenoxy, Phenylthio, Benzyl, Benzyloxy,
Benzyithio, Cyano, Halogen, Ci-Cz-Acyl, C1-Cg-Acyloxy, Hydroxyl, C;-Cy2-Alkoxycarbonyl, Phenoxycarbo-
nyl, Benzyioxycarbonyl, Nitro oder Di(C -Cs -alkyl)amino einoder mehrfach substituiert ist.
Bevorzugte Substituenten sind -Cl, Methyl, Ethy! und Methoxy.
55 X enthéit in der Bedeutung von Alkylen bevorzugt 1 bis 3 und besonders 1 oder 2 C-Atome. X in der
Bedeutung von Alkenylen, Alkyliden oder Alkinylen enthélt bevorzugt 2 oder 3 C-Atome. Das Alkylen,
Alkenylen und Alkinylen kann linear oder verzweigt sein. Beispiele sind Methylen, Ethylen, Ethyliden,
Ethenylen, Ethinylen, 1,2- oder 1,3-Propylen, 1,1-oder 2,2-Propyliden, 1,2- oder 1,3-Prop-1-enylen oder 1,2-
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at ons.  AblhdpnRi didMERR e DRt uigBHlitials, lo}nBY CHCL-Akarivls enthilt, langsam zu einer LEsung eines
anionischen Tensids in Wasser zugibt, unter Weiterrlihren das organische L8sungsmittel entfernt, die festen
Teilchen isoliert, auswéscht und trocknet.

Die Celluloseester kdnnen nach bekannten Veresterungsverfahren hergestelit werden. Der Polymerisa-

a5 tionsgrad kann zwischen 5 und 1000, bevorzugt 5 bis 500 und besonders 10 bis 50 liegen.

Der Veresterungsgrad des Celluloseesters kann 1 bis 3, bevorzugt 2 bis 3 und besonders 2,5 bis 3
sein. Der erzielbare Veresterungsgrad kann von der Reaktivitit der verwendeten Carbons&ure abhéngen.

. Mit der Ruhrgeschwindigksit, die z.B. 100 bis 1000 Umdrehungen/ Minute betragen kann, sowie der
— Menge Cellulosesster im organischen L&sungsmittel und der Zugabegeschwindigkeit der organischen

40 LBsung zur wissrigen Phase kann die Teilchengrdsse beeinfiusst werden.

Die spezifische Oberfliche kann durch die Reaktionsbedingungen beeinflusst werden, z.B. die Wahl
des L8sungsmittels, des Alkanols und Tensids; die Reaktionsfiihrung, 2.B. Zugabe- und RUhrgeschwindig-
keit, Verdampfungsgeschwindigkeit; und die Mengenverhéltnisse von L&sungsmiitel, Wasser, Alkanol,
Tensid und Celluloseester.

45 Die Menge Cellulossester im organischen LSsungsmittel kann z.B. 1 bis 20, bevorzugt 1 bis 12 Gew.-%
betragen, bezogen auf das Ldsungsmittel.

Es kann vorteilhaft sein, ein im wesentlichen wasseruni&sliches L8sungsmittel zu verwenden.

Das organische L8sungsmittel weist zweckmissig einen niedrigeren Siedepunkt auf als Wasser.
Geeignete L&sungsmittel sind z.B. aromatische Kohlenwasserstoffe, Halogenkohlenwasserstoffe, besonders

s0 Fluor- und/oder Chlorkohlenwasserstoffe, cyclische Ether, Carbonsiureester und Ketone. Beispisle sind
Benzol, Toluol, Xylol, Methylenchiorid, Chloroform, Trichlorfluormethan, Chlorethan, Trifluortrichlorethan,
Dichlortetrafluorethan, Acston, Methylethylketon, Diethylketon, Cyclohexanon, Tetrahydrofuran und Dioxan
oder Gemische von solchen L8sungsmitteln. Besonders bevorzugt sind Methylenchlorid und Tetrahydrofu-
ran.

55 Es kbnnen auch L3sungsmittel verwendet werden, die hSher sieden als Wasser, 2.B. Toluol, Xylol,
Chlorbenzol, Ethylenglykol- oder Diethylenglykolether. Das L&sungsmittel wird dann zusammen mit Wasser
entfernt. Es ist hierbei zweckmissig, das entfernte Wasser wieder zu ersetzen, z.B. wihrend der Destilla-
tion, oder eine entsprechend hhere Menge an Wasser vorzulegen.
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be linear or branched. Exanples of such groups are nethyl ene, ethylene,
et hyl i dene, ethenyl ene, " et’hynyl &RQ3162083I 1, 3-prop-ylene, 1,1- or 2, 2-
propylidene 1,2- or 1, 3 prop | - enylene or 1,2- or 1, 3- prop 2- enylene
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sigkeitschromatographie gesignet.
Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgem&ssen Celluloseester als
stationére Phase in chromatographischen Verfahren, besonders zur Trennung von Racematen.
— Die nachfolgenden Beispiele erldutern die Erfindung n#her. Prozente sind Gewichtsprozente, wenn nicht
40 anders erwdhmt.

A) Herstellungsbeispiele

Beispiel 1:

5 g Cellulosetribenzoat werden in 150 ml Methylenchiorid mit 17 ml Heptanol versetzt. Die erhaltene
L&sung wird bei Raumtemperatur in eine bei 400 Upm gerlihrte 0.75 % Natriumlaurylsulfatibsung (300 ml)
gotropft. Anschliessend wird bei derselben Rihrgeschwindigkeit bei 40-42°C (Badtemperatur) das Methy-
lenchlorid abgedampft. Der Rlickstand wird abfiltriert und mit Wasser und Ethanol gewaschen. Das
s0 puiverige Produkt wird im Vakuumschrank bei 80°C (20 Std.) getrocknet. Ausbeute: 4.8 g (96 % der
Theorie). Die kugelfSrmigen Teilchen mit einem Durchmesser von 10-30 um k8nnen nach Bedarf durch
Sieben oder Sedimentieren fraktioniert werden. Die physikalischen Eigenschaften des Produktes werden wie
folgt bestimmt:
Spezifische Oberfiiche: 59,6 m?/g.
s6 Die spezifische Oberfliche (m?2/g) wird nach der BET-Methode bestimmt.
Kristallinitit: 19,3 J/g.
Die relative Kristallinitit wird mit Hilfe von DSC (Differential Scanning Calorimetry; Mettler TA3000) aus der
Schmelzwiirme AH (J/g) bestimmt.
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Analog zum Beispiel 1 werden 2 g Cellulosetribenzoat in 60 ml Methylenchlorid mit 10 ml Heptanol und

Beispiel 6:

48 ml Natriumdodecylbenzylsulfosdure-L&sung (1 % in Wasser) behandelt und isoliert (spez. Oberfléche:
53,2 m?/g; AH: 15,8 J/g; Durchmesser: 5-10u.m).

Analog zum Beispiol 1 werden 10 g Celllulosetri{paramethylbenzoat) in 300 ml Methylenchlorid mit 50

m?/g; AH: 10,8 J/g; Durchmesser: 5-101.m).

Beispiel 7:

50

ml Heptanol und 240 ml 0,7%-iger Natriumlaurylsulfat-L&sung behandeit und isoliert (spez. Oberflitiche: 68,7

Analog zum Beispiel 1 werden 10 g Cellulosetri-(meta~-methylbenzoat) in 300 ml Methylenchlorid mit 50
mi Heptanol und 240 mi 0,7%-iger Natriumlaurylsulfat-L&sung und isoliert. (Spez. Oberfliche: 57, 8 m?/g;
AH: 12,7 J/g; Durchmesser: 10-201m).

Beispiel 8:

55

Analog zum Beispiel 1 werden 5 g Cellulosetricinnamat in 150 mil Methylenchlorid mit 45 mi Heptanol
und 120 ml 0,1%-iger Natriumlaurylsulfat-L8sung behandelt und isoliert (spez. Oberfléiche: 28,7 m?/g; AH:
8,2 J/g; Durchmesser: 5-20um).



It is also possible to use solvents that have a boiling point higher than
that of water, for exanple, tolgeodis 2z BNe, chl orobenzene, -6- ethyl ene
gl ycol or diethylene glycol ether. The solvent is then renoved together
with water. In doing so it is expedient to replace the water that has been
r enovedieispigi®: exanpl e during the distillation, or to use a correspondingly

| arger ampunt of water. The organic sol ution preferably contains an aI kanol
in an ano% atorthy-Mehylkenapgiceliplse WQ&H’E3°°T'ﬁbT°JFPW5WB'Fa“d%ih‘90@' Hepiane! P(é'detﬁ

pr ef er dlslyperidspngewird bej RmIRSyaty, jn\ ine et éﬂ%@mrgqﬂés'ﬂi t""r'?i; Lﬁ% %&j‘%@ to

12, BarWeseer afd8fsm) el e%"sEff" p Witg %er'\ indig
tetrad ra (g 8m?sll s are

hep}fandPadt‘mgP@WBId ”ra
prefera ‘V"’g{ﬁﬁ’gf IgrA- I i2orPupl'e speC| a y prefer red al kanol s are

Ilne%r I;e% rI]mThe voI urre rati o of the orgam c solution to the aqueous phase
IS pre 10 1to 1:10, in particular 5:1 to 1:5 and, especially, 3:1

to L 3 Analog. zum Beispiel 1 Wafder B OftrLERBehAkailibse A 186 @i Weﬁbﬂe%hlaﬁ@ﬁ\ﬁrﬁ) pin the

aqueousuem Hiuh@Med M 87%368 WakiuBlurPsitauskthg Idnatudl undBisdlisit (spédl ©bstizehd: 88. 1 t o
% by -dRtag b@%ﬂﬁimﬁ&s s gmpunt of water. The anionic surfactant can be,

for gxanpl e, an acid, a semester of dibasic to tetrabasic acids, in

parti cukeisbiedhbam c or tribasic acids or salts thereof. Exanples of suitable

salts are anmoniumsalts, alkali netal salts (in particular sodi um and

pot assi umAsaiigtzem, Beispislct kexd!enrseg paa-Clilorohshzolyicalialbgesin (1 $0hmipEetretiydiotucan mitedd¥anli um
d cal iaptanol iad (389 ml DiTes-igari NatriumlaurylsuiiatiSsungchebandelhungi ippliort (speze Oherfiche: B8S8near

‘poa 0¥/ AHCR.TGAD Biikhrmesear:20d8 o). phenyl groups which are substituted by 1
to 3 [err] groups. The acids can also contain [err] groups. Exanples of
Sui tablﬁm& are nono- or dicarboxylic acids, sul foni c acids, phosphoni c

aci ds and phosphl n| c aC| ds. Sui tabl e l'l) ? C Qacj 10 n?ester

f palogszy %c‘f’PEﬂ"’" "é%v ! 3o a"§§ fan i d
Rk e R A
Nat i onal" &t o2 R FpRSRRt” "3 System (NSRDS), Nat. Bur. Stand. (U.S.)

36, PP. g Binasbeispicie U O Cover nment Printing Office (1971). Preferred
surf act acid semesters, in particular lauryl sulfate.
80 Einige der hergesteliten Produkte werden mit der Slurry-Methode in eine Stahis8ule (25 cm x 0,46 cm)
gefllit und mit verschiedenen Testracematen gepriiit.

Definition des Kapazitidtsfaktors k' und des Trennfaktors a:

Rstentionsvolumen) _ [Retentionsvolumen einer nicht)

Rapazitits- des Enantiomeren zuriickgehaltenen Verbindung

U faktor (k')

(Retentionsvolunen einer n:lcht)

40 zuriickgehaltenen Verbindung

Kapazititsfaktor des 2. eluierten

Enantiomeren
Kapazitidtsfaktor des 1. eluierten

Trennfaktor (o) =

Enantiomeren

50
Die HPLC-Chromatographien werden mittels einer 110 B (Beckman) Pumpe durchgefiihrt. Die Detektion
geschieht mittels UV-Spektroskopie (Shimadzu UV-120-02, ausgerlistet mit HPLC-KUvette Nr. 1200) und
Polarimetrie (Perkin Elmer 241 LC). Die Chromatographie-Bedingungen sind: Hexan/2-Propanol (9:1) als
Fliessmittel, Durchfiuss 1 ml/Min, Temperatur 25°C. Die Ergebnisse sind in den Tabellen 2 bis 5

56 dargestelit.



The process can be carried out such that the solution of the cellul ose
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50

is dried
Qr Entanfiosrereptrdnathgharemissher Wrishdinged al Riodil Gervéss Belspi@8r ) .  The
TESRORMENT a dranmeter] ol IGe M D€ [TFafkakaiat|ed. as
Vi ng or sedinentationp_—Ihe_gﬁfggﬁgf_pLg;ert|es of Jt he
rm ned as follows: Sp ci fiko surlf ace Karea:] 59. 6 [err]]
1-Naphthylethanol 10,3 11,96 1,16
Mandelséiure Methylester 13,07 15,11 1,16
Tabelle 5
Enantiomerentrennung racemischer Verbindungen am Produkt geméiss Beispiel 6
Racemat Kapazitétsfaktor . Trennfaktor «
K’y K2
1-Naphthylethanol 8,64 11,78 1,36
Benzoin 11,52 15,18 1,32
Troeger'sche Base 2,62 23,76 9,07

Patentanspriiche

1. Feinteilige Celluloseester aromatischer oder aromatisch-aliphatischer Carbons&uren in Form von im
wesentlichen sphiirischen tellkristallinen Teilchen mit einem mittleren Durchmesser von 1 bis 200 wmh,

&85

kalorimetrisch bestimmten Schmelzwéirme von 1 bis 50 J/g.

einer spezifischen Oberfliche von 10 bis 300 m2/g, gemesssn nach der BET-Methode, und einer

2. Celluloseester geméiss Anspruch 1, worin der mittlere Durchmesser 3 bis 100 Lm betrégt.

7



THe specific surface area [err] is determ ned by the BET net
Crystallinity: 19.3 J/g. The rel aEP0s31612y8B4dl | inity is deter
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1-Naphthylsthanol
Mandelsdure Methylester

© 103
13,07

11,96
15,11

1,16
1,16

Tabelle 5

Enantiomerentrennung racemischer Verbindungen am Produkt geméss Beispiel 6

Racomat

Kapazititsfakior

Trennfakior «

K

7

ka

1-Naphthyiethanol -
Benzoin
Troeger'sche Base

8,64
11,52
2,62

11,78
15,18
23,76

1,36
1,32
9,07
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Patentanspriiche

1.

Feinteilige Celluloseester aromatischer oder aromatisch-aliphatischer Carbons&uren in Form von im

wesentlichen sphérischan teilkristallinen Teilchen mit einem mittleren Durchmesser von 1 bis 200 wm,

kalorimetrisch bestimmten Schmelzw#irme von 1 bis 50 J/g.

2. Celluloseester geméss Anspruch 1, worin der mittlere Durchmesser 3 bis 100 pm betrigt.

7

oiner spezifischen Oberfliche von 10 bis 300 m?/g, gemessen nach der BET-Methode, und siner



Exanple 7: In accordance wth the procedure described in Exa

cel lul ose tri (netanethyl benzoat €P 0316320 Bl of net hyl ene chl gﬂlm m\ﬂ“‘ﬁ‘mml\
treated with 50 m of heptanol and 240 ml of a 0.7 %solution 6f Sodiuh

| auryl sulfate and the product is isolated. (Specific surface area: 57.8
ne/g; ABy Gefuloseestey gefﬁqsﬁﬁﬁﬁpé'l"h 1, morirpder Ayitfere Burchimepser Bbis Poumbetfgtiance with t he

procedure descri bed

ISt v ok e bk R 1,
0.1 % , .
N e T e 10

10 - I of

t et rahygnwf ulr“%ﬁe%rr eﬁsgg?geﬁﬁ"m){ vﬁﬁqégﬁ#h"{éﬁ%@e?gﬁs aio'l/g%%{?ﬁgmol ynmer solution is
added d'%OPéUllﬁlgse@Jterg&%hﬁéﬁ%ﬁ #iwohiPdib gclﬁnegwgrmgﬁgfs‘é& UIB'BetFEfgt sodi um | auryl

sul fape in water which is stirred at 400 rpm Af the sane rate of

stirring, ¢éﬂﬂo§e€§t€r§&ﬁﬂ§%éﬂaﬁﬁm1lvﬁ)rlﬁui@@%blﬁmréd’erdbrﬁkll Iled off at 70- 75 C
(bath tenperature). The residue is isolated by filtration and washed with
wat er and m&icaosl . The product is dried In a vacuumdrier at 80C. Yield:
4.9 g (98 X of theory). (Specific surface area: 36.1 [err] AH 2.6 J/g;

di ameser : énspiichp wprin Xoiiaeind direltt® Bintiung o0 e rAllyiea,cC vl iAlkedyies, -plkyliderdedec-Atkiaglen | bed

i n Exanpl esteht ugl Rymofio-,bi-cdénttidydischey Cs-GatAryl lodes dleforparyBait ieveile 5 odertBfigaemen
chl ori de aund sinpma Riscskpi tipternatatpniaus der Grippe Ny pden fi darsigilh websi G ungubgliterbederomitit | on
of sodi um $iere-Pkyls Gi-EatAtkoxn & -Crachligyithiol Phenyl. Shengxn Rheayfthiog Benayi Bengyiaxyy Batic e
area. 28. GZVS;'H‘P  [Cyanay-Halogeny Cy7Ge-Acyl; GiriatAsyloxygiydrgy C"@xmyéa"l@y' Phenageeiiotance
wi tHr®he P @é’&fM'P’@"’%TE‘g‘&‘ ?"H‘éﬂde'f Ri(GsCarafsyliamino eig- edepmehifagh “Bﬁ“B‘l?ér'ﬁ*oyl ceI | ul ose

in 150 f tetrah aretrLeP? dW|th 37,5 w 300
"ol at ?d g q*i vnaab °§°d%§" %fﬁkw ﬁ%ﬁ* ant e
20-40,.[ ¢ s n?eﬁ‘éo sitishifhetdd%a

L A el b hli ol
5;(2n?rgate o? e&?anol éeg%g?ﬁ o] ea'&ﬁ %sol utlgﬁ’g’gf ugggl um

lauryl syl \fm%ﬁe@ﬁd HbABIuRS %Ltsahmdsée eﬁIaé‘sdAns r(.épleeédiu‘cﬁ gaédﬁﬂ‘za&ﬁ.eta&a%@mar% 9

M2/ g; AH detbr Readtigsn RERrSITBRE LEsunty einds [D3llulosEost kgé?o et ahE asr dfonistRRiiphescHone

prepaped peasbasduron 3 Gindd 6igabchan LB sugSitiRR | das 9 bidB0 Voik%e, Sebgen Quidfle MBAgelals t he

sl urry et tusehgaitield, @mbe Os -84, tAkanoR dnthig Idngsiin FuasiRNESstry oirlee bhibHidchen Tendidstif €

capaci ty fwadsarzulsibt, anet Wéiteikiihesn Jap argarischsLdsagiaitel Rntfernt, die festen Teilchen isoliert,
auswischt und trocknet.

a5 12. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das organische L&sungsmittel einen
niedrigeren Siedepunkt als Wasser aufweist.

o 18. Verfahren gemiiss Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass das L&sungsmiitel ein aromatischer
— Kohlenwasserstoff, ein Halogenkohlenwasserstoff, ein cyclischer Ether, ein Carbons#ureester oder
40 Keton ist.
14. Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Alkanol 7 bis 16 C-Atome enthélt.
15. Verfahren geméss Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Alkanol 7 bis 12 C-Atome enthilt.

16. Verfahren gem#ss Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass das Alkanol in einer Menge von 5 bis
40 Vol-% enthalten ist, bezogen auf die Menge des organischen L&sungsmittels.

17. Verfahren geméss Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem Tensid um eine Séure,
50 einen Halbester von zwei- bis vierbasischen Séuren oder deren Salze handsit.

18. Verfahren gemiiss Anspruch 11, dadurch gekennzenchnet dass es sich bei dem Tensid um Laurylsulfat
handeit.

55 19. Verfahren gem#ss Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass das Volumenverhilitnis der organischen
Lésung zur wissrigen Phase von 10:1 bis 1:10 betrégt.

20. Verwendung von Celluloseestern geméss Anspruch 1 als stationdre Phase in chromatographischen

8



(retention vol une of /retention volune of a capacity

T e o o i e ) YN

factor of the 2nd el uted enantioner factor (a) capacity factor of
the 1st el uVerfgh@phetandareeur Treanupgyan RIpRMEiAN; ons are carried out with a 110 B

(Beckman)_ punp. Detection is made by UV spectrosco Shi madzu -120-02,
fitted with FP\P’;;@"%E?"P“ ?‘°’1‘2@0§|:S°£ﬁ’dgfl%|‘=‘5¥'12FP8?'F'$?“1"?5§'¥'1<§’?{E?‘:‘ '2%“'%*13}“:“’9 The
condi tions P VRENERS OFPYFh " are: hexane/ 2-propanol (9:1) as el uant;
rat"g/:'of frélgl\rlxsl m/mn; tenperature [err] The results are reported in Tables
2 to 5. Tabl'e 2: Resolution of enantioners by chronatographi ng racemc

conpoundsy on, @9 QU &?lt‘ﬂgse"':e)é@ml . ahonf28E SN Bbrfatic-aliphatic carboxylic acid in &RPHGH ¥

factor su WA kgh@lital @ﬁ'{iéﬂ‘% chyetafiide partictes [nVidgl an average diameter of 1940 200 km, a
phenyl ¢4 hanghecific surface area of 19 99300 m%g, dbasured in accordancel witd the NBETY BhétR Rdl a0l
2.0 2. @8orimetrically determinedt Red? BEiidn of 1 Wydo Jigul f one 7.91 12.71

1. 60 butane-1, 3-diol diacetate 3.64 7.19 1.98

t et r ahydr®- |a-damiisé Br according@ Eldlm 1, hading)én average diameter of23 td 900kl € 3:
Resol uti on of enantioners by chromat ographi ng racem ¢ conpounds on the
products 0. BAxaligise estorleroedingtiaclaim 1, having an average diantséep aicd 1 p0 act or

Separation factor [err] [err] [err] trans-stil bene oxide
3. 67 114-6 0\ cellulose ester accogling@o dlaimy phaving & spehifigieyrface areaof 201080 @%9. 11. 5

1.33 - 12 - Table 4: Resolution of enantioners by chronatographing

r ag/m’ c chnposlivipse evleraprordingdricieim 1ohavipg a precific Birfree@amet 0 to 70 mig.

Capati 88 f act or Se&gr_ation f act or Lerr'] . IberrJ) [err]
1- napht hy$ &y $eUHiRsp ester according f,claim 1, hayingg heat of fusion of 510 3§ J95 et hy| nandel at e

chi omat ogF adhees s srer gt ds e ¢ et i & 1o0p £l ¢ 6 Racomat e
Capaci %%yé.g?{}gernul se este|sgc‘%a'5i% k{i@@* qc&: ich the’ iarboxylic aéiﬁ-%l‘sak%(ey%mula in wt&cﬁ r)“s a

| -naph S nd, Ci-Csalkylen b 4alke11 erie; C2-Cqalkylidene or enéC4dd R is mon-
11.52 15.1 cyclic, bicyclic or tricycli &-Cuaryl or heteroaryl, each having 5 or 6 ring atoms and one to three
hetero atoms selected from the group consisting of N, O and S, R being unsubstituted or monosub-
stituted or polysubstituted by C1-Cyzalkyl, Ci-Cizalkoxy, C1-Ci2alkylthio, phenyl, phenoxy, phenylthio,
30 benzyl, benzoxy, benzylthio, cyano, halogen, Ci-Cgacyl, Ci-Cgacyloxy, hydroxyl, Ci-Cj2alkoxy-

carbonyl, phenoxycarbonyl, benzoxycarbonyl, nitro and di{C1-Cs alkyl)amino.

8. A collulose ester according to claim 8 in which X is a direct bond, C,-Csalkylene or C2-Csalkenylene,
and R is unsubstituted or substituted phenyl, naphthyl or pyridyl.
35
10. A cellulose ester according to claim 9 in which R is unsubstituted or substituted phenyl, naphthyl or
pyridyl, and X is a direct bond, methylene, sthylene or ethenylens.

— 11. A process for the preparation of a cellulose ester according to claim 1, which comprises slowly adding,
40 with efficient stirring, a solution of a cellulose ester of an aromatic or aromatic-aliphatic carboxylic acid
in an organic solvent that contains 1 to 50 % by volume, based on the amount of the solvent, of a Cs-
Czzalkanol, to a solution of an anionic surfactant in water, removing the organic solvent with continued
stirring, isolating the solid particles and washing and drying them.

45 12. A process according to claim 11, wherein the organic solvent has a lower boiling point than that of
water.

13. A process according to claim 12, wherein the solvent is an aromatic hydrocarbon, a halogenated
hydrocarbon, a cyclic ether, a carboxylic acid ester or a ketone. ’

14. A process according to claim 11, wherein the alkanol contains 7 to 16 carbon atoms.
15. A process according to claim 14, wherein the alkanol contains 7 to 12 carbon atoms.

55 16. A process according to ciaim 11, wherein the alkanol is present in an amount of 5 to 40 % by volume,
based on the amount of the organic solvent.

17. A process according to claim 11, wherein the surfactant is an acid, a semiester of a dibasic to



'(I)'g(i)gg(?a(r) lI:)>Ztsgnt clainms 1. A fizhglzﬁPégi:meate cel lul gé?est !muw"“““l\‘“\“‘ |

aromatic or aromatic- aliphatic carboxylic acid in the formo

substantially spherical, partially crystalline particles having an average
di amet er o?"abaﬁ%acmaﬁ?ﬁ‘hﬁe%pemflc surface area of 10 to 300 n2/g,
nmeasured in accordance with the BET nethod, and a calorinetrically
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Scoartil 1 R Eroptss Boding im0 e 3gna e ot s Sobn BEhe USRS pigee

cel Ul ose B&pm/ é@copdl ng to claiml, haV| ng a speC|f|c surface area of 20

to 80 [ ' fic
sur face By b, fzg gos 4ol oG o A ILGH Bftolel Blafl ¥ cromald e CosBodir |
havi ng a heat g flusron of 5to 30 J/g 7 A cel | ul ose ester according to
claim 1121 DR Vi pﬁtchﬁﬁtceﬂjos; Bstbr R af brorhlict & a%ﬁ\aﬂé-éiphagc celfooxfiic labib, OsbRingsié Sg(
accordi ng @ piobeds Bcrding B oiith ¢ t he carboxylic acid has the formula R
in which Xis a direct bond [err] idene or C2-C4al kynylene, and R is
nonocyclrevenditationsl i ¢ or tri cycl ic [err] or heteroaryl, each having 5 or 6
ring atons and one to three hetero atons selected fromthe group consisting
of N, O 10r Esfers & (nllilosg, anrfinesymtticties d'sbidas carboxgligudsatdntatiquesiowarontatiquesalifidiquesit ed
by [err] [ =wus Jorpddapdriculph essentigllempriit ephgligues et, entreriiz viistallipemayent yin dismdireyheyen o,
cyano, hal dyér, 20painm June wyrideeospgtifique de-10 24300 Mgy mipsurdecaelon Jeacméthasin \BET, et une
benzoxycarE!@hyﬂdefvﬁmf@temm%marc[abnm?m@deAééavfgm ose ester according to claim
\r’ni’OV\hl ch X is a direct bond, C -C3al kyl ene or C3al kenyl ene, and R is
u nsubst i% UF%QF 8¢ caliylpse: selop t"’e'@"ﬁﬂﬁ‘é%‘?’! 1 q‘iﬁﬁaét"ﬁ?#"s&‘l‘e'sd? MiagiGtre. maygn va\de 812/ 19 ose

ester accofM@ing to claim9, in whi ch R is unsubstituted

3. Esters de la cellulose selon ia revendication 1, dans e cas desquels le diamétre moyen va de 5 &4 80
25 um.

4. Esters de la cellulose selon la revendication 1, dans le cas desqdels la surface spécifique va do 20 &

80 m?/g.
s0 5. Esters de cellulose selon la revendication 1, dans le cas desquels la surface spécifique est de 30 & 70
m?/g.
6. Esters de cellulose selon la revendication 1, dans le cas desquels la chaleur ds fusion va de 5 & 30
Jig.
35 _
7. Esters de cellulose selon la revendication 1, dans le cas desquels la chaleur de fusion va de 10 4 25
Jig.
— 8. Esters de cellulose selon [a revendication 1, dans lesquels 'acide carboxylique répond 2 la formule :
40

R-X-COOH

dans laquelle X représente une liaison directe, un groupe alkyléne en C1 & C4, alcényléne en Cz 2

Cs, alkylidéne ou alcynyiéne en C2 & Cs ot R représente un groupe aryle ou hétéroaryle en Cg & Cia,
45 monocyclique, dicyclique ou tricyclique, comportant chacun 5 ou 6 atomes de noyau et 1 & 3
hétéroatomes choisis parmi N,O ou S,

R n'étant pas substitué ou étant substitué une ou plusieurs fois par un reste alkyle en C; & Ci2,
alcoxy en C1 & Ciz, alkylthio en Ci & Ci2, phényle, phénoxy, phénylthio, benzyle, benzyloxy,
benzyithio, cyano, halogéno, acyle en C; & Cs, acyloxy en Ci & Cg, hydroxyle, alcoxy (en Ci & Ci2)-

50 carbonyle, phénoxycarbonyle, benzyloxycarbonyle, nitro ou di(alkyl en Cy & Ci) amino.

9. Esters de la cellulose selon la revendication 8, dans lesquels X représente une liaison dirscte, un reste
alkyléns en Ci; & Cs, ou alcényléne en Cz2 ou Cs, st R représente un reste phényle, naphtyle ou
pyridyle, non substitué ou substitué.

10. Esters de cellulose selon la revendication 9, dans lesquels R représente un reste phényle, naphtyle ou

pyridyle non substitué ou substitué, et X est une liaison directe ou représents un groupe méthyléne,
éthyléne ou éthényléne.

10



or substituted phenyl, naphthyl or pyridyl, and Xis a dire '
net hyl ene, et hyl ene or et henyl encEP @816 27@Bbcess for the prgmgmﬂ&“wu&"l“l :
cellul ose ester according to claim1, which conprises slow "My, *

efficient stirring, a solution of a cellulose ester of an aromatic or

ar omat i c-14 Piopfss iPeur PHiPaesdes josters dp ae"r"ﬂseaﬁ'om ayengication beﬁe 'ﬁ%\?" eeoqwoalaﬁgfel to

50 % by vol [gR@mensoug a@ﬁﬂan@-eram rﬁ‘!‘e 6 Fafaﬁ%‘ B 68grde s xyliques
sol ution of @aMEgESAY; qromatigue; "a“t '9'!’ ﬁ“‘ cﬂ jo [aaﬁ (f?f‘ ? °\5'E'
with conti n(?éﬂ'agf"?"r '71 “anf'té '% Y 2’ ?‘?
drying®t henfref8ts A3 % 1§ 8’%1“3‘#9 “fi’“""vﬁﬁ‘ &' i PhED G RATRS
soi vent has 3 Tbwe 56 | ng p0| nt than that of water. 13. A process

accor di ngpt 9 'é%]oﬂr%a BRI { kt%ra&g.‘-s\éeé}\t od_Gue?R éb[v%‘f’érdaﬁu " &B&%rlhxoﬁo.ma
hal ogenat edd KSHGRGREM cdii Y fdali.C €t a carboxylic acid ester or

ket one,, 14. A process according to claim11l, wherein the al kanol cont ains 7
to 16 caropaddd¥Bion l%5eveﬁvd3ﬁdﬂ@e§a‘iacﬁﬁ§é¥nddefme feQsovhn bﬁuﬂﬂydrbﬁ’@@ﬁre la e, un

al kanol conhyirdaroure hloghrs, GRERS RychGue|1ih estbPdaciie[taB6xgfidue 86 Gridfcdiony t o claim 11,
wherein the al kanol is present in an anount of 5 to 40 % by vol unme, based

on the amauPRiocd® sélbrela eavaiithtion 30 lcaretidrisé en ce-dub 'aldariol céntipt @ AcIB JtoMeE Ay chride. t O
claim#l, wherein the surfactant is an acid, a semester of dibasic to

t et r abasi1. &orélé sgon g zdverlichiive & chractérBé emcqnue d@eamol zordiont diarlg atomes tieagarhodel |
wherein the surfactant is lauryl sulfate. "19. A process according to claim
11, wher e¥8n Propdds selpnlaueveediqation i, qareetéiiné pn e Quesisicandl ek contenyiee une)auespiié dphiAs e

i s, from 10: 40 #cpnpolyme. paxyappog @ laguantité.diy solignprganisye-er according to claim 1 as
st At offar ase in chrorrat ography, especially for resolving racemates. 21.
A finely g’é‘ﬁ '36@49 e"e%afaé'ié"séf""éﬂ auf gi’ﬂé‘t paur 1§ ?tea-?wﬁff-. cun agidp, ﬂH‘at e
car boxyl i ¢ 3eTigstex a‘lﬂf’ PRE°BIBE™Ys according to claim 11.

18. Procédé selon la revendication 11, caractérisé en ce qu'il s'agit pour le tensio-actif d'un lauryl sulfate.
25
19. Procédé selon la revendication 11, caractérisé en ce que le rapport en volume entre la solution
organique et la phase aqueuse se situe enire 10:1 et 1:10.

20. Utilisation d'esters de la celiulose selon la revendication 1, 3 fitre de phase stationnaire dans des
30 procédés chromatographiques, notamment pour la séparation de racémiques.

21. Ethére de cellulose en fines particules, d'acides carboxyliques aromatiques ou aromatique-aliphatiques,
que I'on peut obtenir selon le procédé de la revendication 11.
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