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Oberfitichen erzielen kann, wenn man mit aromati- 40  Cy2-, vorzugsweise Ci-Cs-Alkylthio, Phenyl, Phe-
schen oder aromatisch-aliphatischen Carbons#uren noxy, Phenyithio, Benzyl, Benzyioxy, Benzylthio,
anstatt mit aliphatischen Carbons#uren veresterte " Cyano, Halogen, Ci-Cg-Acyl, Ci-Cs-Acyloxy, Hy-
Collulose verwendet, und .als Dispersionsmittel ein droxyl, Ci-Ci2-Alkoxycarbonyl, Phenoxycarbonyl,
anionisches Tensid anstelle eines hdhermolekula- Benzyloxycarbonyl, Nitro oder Di(C; -Ce-alkyl)amino

ren Dispersionsmittels verwendet. 45  ein- oder mehrfach substituiert ist.
Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren Zur Bevorzugte Substituenten sind Methyl, Ethyl und

Herstellung von feinteiliger und poréser Cellulose Methoxy.

in Form von im wesentlichen sphérischen Teilchen X enthélt in der Bedeutung von Alkylen bevor-
mit einem mittleren Durchmesser von 1 bis 200 zugt 1 bis 3 und besonders 1 oder 2 C-Atome. X in
um und einer spezifischen Oberfliche von minde- s0  der Bedeutung von Alkenylen, Alkyliden oder Alki-
stens 10 m2/g, bei dem man unter kriftigem RUh- nylen enth#lt bevorzugt 2 oder 3 C-Atome. Das
ren eine LBsung eines Coellulose-Carbonséure- Alkylen, Alkenylen und Alkinylen kann linear oder
Esters in einem organischen L&sungsmittel, das 1 verzweigt sein. Beispiele sind Methylen, Ethylen,
bis 50 Vol-%, bezogen auf die Menge des L&- Ethyliden, Ethenylen, Ethinylen, 1,2- oder 1,3-Pro-
sungsmittels, eines Cs-Cz2-Alkanols enthiit, lang- 56  pylen, 1,1- oder 2,2-Propyliden, 1,2- oder 1,3-Prop-
sam zu einer L8sung eines Dispersionsmittels in 1-snylen oder 1,2- oder 1,3-Prop-2-enylen, 1,3-Pro-
Wasser zugibt, unter Weiterrlihren das organische pinylen, 1,2-, 1,3-, 1,4- oder 2,3-Butylen, 1,1- oder
L&sungsmittel entfernt, gegebenenfalls die festen 2,2-Butyliden, 1,2-, 1,3- oder 1,4-But-1-enylen,
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Acetyl, Chloracetyl, Dichloracetyl, Trichloracetyl, trahydrofuran
.y Fluoracetyl, Trifluoracetyl, Propionyl, Butanoyl, Es kdnnen auch L8sungsmittel verwendet wer-
= Benzoyl und Phenylacetyl und entsprechende Acy- den, die hBher sieden als Wasser, z.B. Toluol,
loxyreste; Ci-Ci2-, bevorzugt Ci-Ce-Alkoxycarbo- 40  Xylol, Chlorbenzol, Ethylenglykol- oder Diethyleng-
nyl, Phenoxy- und Benzyloxycarbonyl. lykolether. Das Lésungsmittel wird dann zusammen
In einer bevorzugten Ausflhrungsform handelt mit Wasser entfernt. Es ist hierbei zweckmissig,
es sich bei dem Substituenten um C;-C¢-Alkyl, das entfernte Wasser wieder zu ersetzen, z.B. wih-
besonders Methyl oder Ethyl. rend der Destillation, oder eine entsprechend hhe-
In einer bevorzugten Ausflihrungsform stelit X 4  ro Menge an Wasser vorzulegen.
eine direkte Bindung, Ci-Cs-Alkylen oder Cz-Cs- Die organische L&sung enthélt ein Alkanol vor-
Alkenylen dar und R ist unsubstituiertes oder sub- zugsweise in einer Menge von 5 bis 40 Vol-%. Das
stituiertes Phenyl, Naphthyl oder Pyridyl. Beson- Alkanol kann verzweigt und vorzugsweise linear -
ders bevorzugt ist X hierbei eine direkte Bindung, sein. Es enthilt bevorzugt 7 bis 16 und besonders
Methylen, Ethylen und Ethenylen. s0 7 bis 12 C-Atome. Beispiele sind Pentanol, Hexa-
In einer basonders bevorzugten Ausflihrungs- nol, Heptanol, Octanol, Nonanol, Decanol, Undeca-
form stellt R unsubstituiertes oder mit Methyl oder nol, Dodecanol, Tridecanol, Tetradecanol, Hexade-
Ethyl substituiertes Phenyl dar und X ist eine direk- canol, Octadecanol und Eicosanol. Die Alkanole
te Bindung. sind vorzugsweise im wesentlichen in Wasser un-
Die Cellulosesster kBnnen nach bekannten 55 [8slich. Insbesondere bevorzugt sind lineare C;-
Veresterungsverfahren hergestelit werden. Der Po- C1o-Alkanole.
lymerisationsgrad kann zwischen 5 und 1000, be- Das Volumenverhiltnis der organischen L&-
vorzugt 5 bis 500 und besonders 10 bis 50 liegen. sung zur wissrigen Phase betrigt bevorzugt 10:1



Heteroaryl R preferably contains 1 hetero atomfromthe group conprising O,

S and N. The heteroaryl can be fused with phenyl ene. Exanpl es of heteroaryl

are furyl, thionyl, pyrryI benzﬁﬁﬁ?ﬁ?&o@ zot hi onyl |n€lyl pyridyl, .

pyrimdyl, quinoli nyI and i soquinolinyl. Pyri dyI Is parti cuI arly preferred.

The radj, mabes&daerspeswbard'.rsu&s% efY ON€ RkonHRb Ease?LsfﬁQb&.%eo} 2,884 €€

and igy g4l cul ar one or two substituentg ﬂ?r%bﬁ 6 err]

i N par t bdaldnfbhis¢hB Tohsid &t BVeIugt in lnky | t hi 0Iz.|0é2 ﬁnxam? @evSFﬁIg %@m@ or

| - pr auyige véir 0,08 bis O, Vorkidéwbise EBEY »  heXYslwendut Rhanl verddiRdty,! z.B. n@ ige

unde @plv,-%do deroydssriyart] Lis0ig ertarshclbexe- al KOXyhd Caihaadl lit¢ INiciisRurigBRiGIabis AbspaiRY | -
"fﬁlgpn ant tiie Mepigecdod Wakdeesxy ar e parti cul ardey GamohsatiregrGbped ey huch PRIE NS

phenyl t Beii dem lamionisghen Tvesid kdno ey sienelBhenzy | ydvided, vopjesdnimichbieydephEBYILIH,NaHDERZ Y| ;

hy dr @ry bine Sgamo sindna Halbaster vom Zweir thiscul ar AHe éder BaBH, BDas Viefahtdn karv sdfdarchdeh v

[ er r viethasisghen, baspndefsaweie pdamdieibasiechany | | ¢ hiilot werdent Wass nalinodtd Oslintassestyriejichen

t ri clfiwpmederdajen Sazp handelnc@asighete Salze- 4-10 t rimf Nich#bsuagsatitlel gegpbeppitalis whter Erwéranoy|

benz &g 2&nAmp H@Vp’} Alkalir (qesonders datrivrers pondi mep awfguilty x gie rSudibensions danachl apkithie

pr ef phi rl)er’er fdar'rﬂ'ﬂrsr@mwgrﬁﬂw-benzyrl unalrdseapf it derm Hydrelysemisiel vetsetzt.

enboél‘!1 ubst i tuent is err in 'f““‘bﬂl? §'FSPPﬂ§l°h9?V°6P9t§?' mtepn g

agenaz %I" °éf9t bon&°§ "°6rd'€§°@°<§?tR'@ ERedwad R is

anac

g ) f"l'aﬂ undxernrgtr die pgllulo-
ggf? |s'§ﬁrié [%‘:SA% aagivbg? ond é?bepg M 'ene

f e "t ut ed
r s GBCFN% on M 1 I uI
esteqi Cl%s o nxw i .saétezrf'rﬁa% e § S
pol yeBgrb 3drl RAbdsRP s B! \8ekWdroRa@sd 100%9ntﬁlfh elic fe qo He'Po-
par t PRospibrsad, pRosfdrigel HAuEE MaRRstale €St erer.thrC@ﬁdzﬁ&hQ bé i hés & Gal ©F
can b Malbinsidre. BéleheCTeRsMey sind InOgrebsetNd | N dARMto h%EheZV firéh ch ﬁ'ﬁgnee of

est eAhdahiciat Naional/Staidard Referefecmatd Sped CaniuApRMeigR, t he eact | VI ty of the
car betem| (NSRRS)) NatUBwe.dStanth ¢U. 5086, iSelted Sizz € CaDie einduRGigemBseiérgastelidhcCehiitbdol | NY

S pee@4-32iS; [Govemmmept Prinking” Otisen(t@it1Ebe- 100 t eilbRAKS Y IBU bl FOMKEIFbM Tikger fAFiIMeE! |
as t behriehen uPavorgigt sipd | Gt e-8chastelsliure-n t he tatiqgyem i Reinfgdhges rdderad$orptivten; altriiyen f

addi heleester besopdersd.agrdpiifet. sol ut i on t o t he férqdie Fixisrupf) ep@ganibtier Spe cdrdanischeur f ace
ar ea cd?‘?s Nerfahiep wird e dytchggfir, dassengot | on  (Rieffdi Triigen §lr Ehzym- esten Ppiteiniminebilisieoi ce
of sP &g das Celuioseesiars unter Rrempr; She rungzader -tvinigunaesiecials Eriger dir peaaziol e
rate Hgﬂs"%ﬂcf hf"’f"otff’pﬁr\’ﬂd sanagh prier Weilar-r at e daisehea)isksiofe werwengeidwargies (sishepait i ons
of s \5@? wgsipitiel gatlemt + ant  Belspielch Plambarg olcal Baad Cefwose, Afinit of
Heso oo Dl vy et

i rme tography-and related Techniques, S. 131-
cel | 6‘1,68 depun des EEiisungsmltte und/%e% Qrﬁ vent &QWT}%&), IE'I\tgewer Scient. Publ. Comp., Amster-
Vakuum Darauf kann man die Suspension direkt 35 dam.
zur Esterspaltung verwenden oder man isoliert die Die nachfolgenden Beispiele erliutern die Er-
Teilchen, z.B. durch Dekantieren oder Filtration. findung n#her. Prozente sind Gewichtsprozente,
., Darauf k8nnen die Tellchen gereinigt werden, z.B. wenn nicht anders erwihnt.
™ durch Auswaschen mit Wasser und einem hydro- Beispiel 1:
philen L8sungsmittel, vorteilhaft mit einem C1-Cs- 40 a) 36,6 g Cellulosetribenzoat werden in 1000 mi
Alkanol. Danach kann das Material noch getrocknet Methylenchlorid mit 124 ml Heptanol versetzt.
werden. Die erhaltene Lsung wird bei Raumtemperatur
Die Abspaltung von Carbons3uregruppen unter in eine bei 400 Upm gerlihrte 0,75 % Natrium-
heterogenen Bedingungen kann nach an sich be- laurylsulfati$sung (2200 ml) getropft. Anschlies-
kannten Verfahren erfolgen. In einer bevorzugten 45 send wird bei derselben RUhrgeschwindigkeit
Ausflhrungsform verfihrt man so, dass man die bei 40-42° C (Badtemperatur) das Methylenchlo-
heterogene Abspaltung unter Verseifung in einer rid abgedampft. Der Riickstand wird abfiltriert
wissrig-alkoholischen oder alkoholischen Suspen- und mit Wasser und Ethanol gewaschen. Das
sion der Cellulsoeesterieilchen mit einer Base pulverige Produkt wird im Vakuumschrank bei
durchflihrt. Als Nichtidsungsmittel sind z.B. Alkano- 50 80° C (20 Std.) getrocknet. Ausbeute: 35,1 g (96
le (Methanol, Ethanol, Propanol oder Butanol), % der Theorie). Die kugelfrmigen Teilchen mit
Wasser oder Mischungen von Alkanolen und Was- einem Durchmesser von 10-30 um k&nnen nach
ser geeignet. Die Abspaltung kann durch Hydrolyse Bedarf durch Sieben oder Sedimentieren fraktio-
unter sauren oder bevorzugt basischen Bedingun- niert werden. Die physikalischen Eigenschaften
gen vorgenommen werden. Als S#uren sind insbe- 55 des Produktes werden wie folgt bestimmt:
sondere Minerals8uren, wie z.B. HCI, HBr und ~ Spezifische Oberfliche: 43,7 m?/g.
H2804 geeignet. Als Basen kommen Amine oder Die spezifische Oberflliche (m2/g) wird nach der
- vor allem Alkalicarbonate, -hydroxide und Ci-Cs- BET-Methode bestimmt.



exarrpl e, 1 to 20, preferably 1 to 12 % by wei ght, based on the sol vent.
-5- "It may be advantageous to use_ an essentlal ly water-i nsol ubl e sol vent.
The organi ¢ sol vent Advant ageousl%”‘h BF2Ber boili ng po®nt than water.
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or, pr eP%"r Rrpguist wird; 'ﬁe\fﬂ‘““mf’?" £§ ’éont afsdey Abspaityng oy Garbopsdyregrinpen, . 7

to 12 ?@ hexan8Y® Q?FE'p‘l"QHB‘fk""tbct anol , nonanol ,
decanol % % Jg " I% 5 lecanol radecapol Ansh%éaqe ad?;rclh oo
oct adecg;}g’ Durcn %8 3 ﬁ'é) PkEnol s a?'e nageufnﬁgigf

6su S-
| b t
asol u gl 18 daérdép%i; .cL.mro Jku &r o azggreoh%'pgé o Isﬁ%refs?erepu .sw,gis

1:10, e|ng, fafub- ﬁé{ﬂ,ﬁé’t ,_gsu ﬁat gespecially 3:1 to 1:3. The aqueous
sol ut inprmdiaRdnes ?é. Qisn Wi aBHill ONi C & URbRdhleR Homiish aﬁhp@emunuadafchoge% to
10, pmf:arnabﬁ.vmss& tethaé%n Diinstib@bid. based Qéhnkdithnel Bt das Absungéntitiel oif

ani oniHexahUgdspulti ®as Fecioktbird bears0egamp! @s an antisdher Kohighviassrstol e.@maﬁgenkoht ri-
or t etvakubmSgefocknel. (Afdlysb;ChblelinetliG 4445 t I i basi nasssaeoff) eins lclisgher [EttieB Odin Car-
Exanpleed 22 L0 49,84 %; gatibriden: 8r43,30 ke HanmoNi umporalileadsier oddt eth K¢tomistpar t i cul ar
sodi ussad Qa4 Spadif. OberliickaaN4.Bev?gart h metal (in particul ar - 6-
rragne@imtmm B wMun) salts. The aci ds aihd Veréghfen egsmésss Aospruciaiin dadugsh ge-
exarrpl e,Baspigkfar or branched [err] groups or kesinesishhetgdasesles dlkpnot 7ikis 8@ Coy 1
to [err] The acids can al so contain Cl- CABmeeihilor oal kyl groups.

Exanpl e® &nalegyizvm HPeispigti @b werden nth@ or di carboxylic _acids, sul fonic acids,
phosphoﬁ?“&"%‘?}'i'(ﬂaja’%ﬁ?u'bp‘l*@ i c""a'@?‘ds Suf-t Yerfaren fefrdsss fospiueh (s dadyreh ge-

hal f - es élprg:hl rid, mit nol und 240 ml kennzeichnet,” dass das Alkanol 7 bis 12 C-
,7%-iger Nafnumlaurylsulfat-wsung behandelt 35 Atome enthiilt.
und isoliert (spez. Oberfliche: 77,1 m?/g; AH:
10,6 J/g; Durchmesser: 3-10 um). 7. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch ge-
) b) Analog zum Beispiel 1b) werden 5§ g der kennzeichnet, dass das Alkanol in einer Menge
' para-Methyl-Benzoylcellulosekugeln mit 50 ml von 5 bis 40 Vol-% enthalten ist, bezogen auf
Ethanol (75 % in Wasser) und 50 ml 10%iger 40 die Menge des organischen L&sungsmittels.
Natronlauge 20 Std. bei Raumtemperatur ge-
riihrt und anschliessend isoliert. (Analyse; be- 8. Verfahren gemé#ss Anspruch 1, dadurch ge-
rechnet: C 4445 %, H 622 %, O 49,34 %; kennzeichnet, dass es sich bei dem Tensid um
gefunden: C 44,29 %, H 5,98 %, O 48,86 %; eine SHure, einen Halbester von zwei- bis vier .
Spezif. Oberfliche: 58,1 m?/g; Durchmesser: 2-6 45 basischen S#uren oder deren Salze handelt.
um). :
9. Verfahren gemé&ss Anspruch 1, dadurch ge-
Patentanspriiche kennzeichnet, dass es sich bei dem Tensid um
Laurylsulfat handelt.
1. Verfahren zur Herstellung von feinteiliger und 50
por8ser Cellulose in Form von im wesentlichen 10. Verfahren gem#ss Anspruch 1, dadurch ge-
sphérischen Teilchen mit einem mittleren kennzeichnet, dass das Volumenverhéitnis der
Durchmesser von 1 bis 200 um und einer organischen L&sung zur wéssrigen Phase von~
spezifischen Oberfliche von mindestens 10 10:1 bis 1:10 betréigt.
m?/g, bei dem man unter krdftigem RUhren &5
eine L3sung eines Cellulose-Carbonsiure- 11. Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch ge-
Esters in einem organischen L&sungsmittel, kennzeichnet, dass der mittlers Durchmesser 3
das 1 bis 50 Vol-%, bezogen auf die Menge bis 100 Lum betrégt.



exanpl e, sulfuric acid, phosphoric acid, phosphorous acid, nalonic acid and
mal eic acid. A largg nunber of sgi gants are descygi bed in the
Nat i onal Standard Reference Data System%ﬁ RDS), National Bureau of
Standards (U.S.) 36, pages 24-32, U S. Governnent Printing Ofice (1971).

[ err] Kdisallihitiea0,8Kg. of sul furic aci d, in pardes CLdsamgsinitels,y leinssi| Csal-e-Alkanots .

pr ef er Piedelativé Krigialiintds drdinsit Wite vancRBGOUt by a epthdit dadgaam zu einelidsimgteines Bispert | on
of t he(Difietential 0 Seanpivy erCajogmettyle Metlieopwi. Se  t Giondreittelsin Masser phgitd.aintenWeitasrlih-
stirri TAROOGrads dpreSehymglaviirme i (ahtbei s t hen rmemdasendganiogh [LBsuggsmitie) ergfeint; ge-
cont i n#ig¥nt advant ageously by distillafion ebanenfallscdie fegten Jeichen ispliedopndi ng
point of the solvent and/or in vacuo. The ﬁ‘??feH%‘P’oﬁefgaﬂP“P’P](ﬂ?d'ﬂ@"Q%‘bd'e

di rect® °f90‘f°" é‘ﬁeéPV'E?'@Q?P& '"dYe“{eﬁé" particl éé‘*rbav ”'PS’B‘PP&P eqpspaite)y dé%‘g})% by
decant? ‘?““‘F‘ Q’?%ti’ 'Pt‘i"l:l es can '8 HSEE '°b‘§933 ?'Pf‘raé 9 g+

Fr AT o LR

groupsStg@dgn |faur ogeneous con esses vvh ch
are Waib &6 uﬁS‘sek in Awd? e‘?\ flt "R é?”bOd' BN lyeregh éﬁre&ﬁﬁy drék fP'd
whi ch o e%r@&ﬁéi@&idsmﬁ MokantdeBbiOf f 1S Cabirkbh nauwsnﬁs i g an

aque0U%ﬁrs&wmdqmwak@hﬁe&w&sbﬁa&%pen,sI on Qb Bé}eAtSé Baitu Qéifec@ﬁn@efurdaﬂibédnd es
usi ng gd-bagetockketARIYRS; Bafechidl: tcald & NoNn- sol wasaschilim tkipanol s (et hanol ,
et hanods, H B[22 PE D049, 3a1%;lyefunden] ¢ 44.8%%er or mixtures of al kanols and water. The
spl it tH e@70%f OcBo e, Sumkif. iObdritahe: 5 hydr &l Weitdhrenngkdidse Qinsbrh , 1, pladdrelr g&l v,
basi ¢ ey dutchroesser: Bedotiad)l € aci ds are, i n paednzaichnelr dassdas gganischadiddangs-such
as, forBegpien®|%®g daCiTribanByicellutdsdiddgsdl. 2P0ssi Inike! binenoniedrigarencSivdepunkicals Wasserv e
al | , gerhdss | Beispigk td werderbdrid. el 5@1Génl i net al abfweistoxi des and [err] for exanple
[err]amTwaﬁf]um'MQ’ﬁhv@t Pun@ (&2 D Nat0rent, dilute, for exanple 5-20 % NaOH
and ®f Metagnol gedings Die Suspengion wisd whfitt s Thé Varabese y9qmise AnePrysh ol ladwre gerl so
be tied pnd IYVPSSB‘T' Ethgegl H ﬁ'ﬁ?@?ss PRAdr i des, ﬁ‘@?"z%%‘aﬁpﬁ"és E?%ﬁswsﬁwﬁﬁ'émm- The
pr ocH&@n 99 DE%IP f duig F"océ’aur e |"??"%H?’C'FP"{°H‘@S ?fhleg. ‘19@’!"8'?

b%},s

t | vent ‘1‘“” rA LIS B8P 98, th

Eﬁép‘g}: Lo fu ) Lé% q‘g)oaﬁﬁnthe'b AVBr i o . the
era

s then added.
The sllﬁn pre

"TPed at go C
partléétﬁagépg,r:,e sol at ed, for exarrpl e, sEy %Iegéjﬁ Eﬁ;?{"%}ifipr ofl G%J% gg
cellu Iose—pa'rtlcles are purified int nner by wasmg out
Wi th wat g,;aogagllﬁQngg@,eanQ{ Qlerday dfePar bons. The mat er| aI is then al so dried.
Wth t&Bﬂlu%&Qﬁe’i&ne@ﬁ%ﬁ A6 300 hiNfed NVENt §,0Nertahkbh P§dnitisd) Bhapruch €, | ddHRGE gé-S
obt ai Negerichlorid @it f5or i) AbptasiSarat 240l iy SpPher i Gadnzdiehhdt] QA8 Sda¥riKGhoI IvaNie 12 dai gh
POr 0Si6,3%-gap MatbirhiBurAsultita 6 Sung NBREndeit\Nisg h | S Atofe@hihalt for chromat ographi c
pr ocesmaSsdiertl (spbd)Dbedipighei Tat mgSAH:The cel | ul ose particl es prepared
accor dioeg/d; Outchmessenv@1ttiion can be used, 7. Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch ge-

b) Analog zum Beispiel 1b) werden 5 g der kennzeichnet, dass das Alkanol in einer Menge
para-Methyl-Benzoylcellulosekugeln mit 50 -ml -von 5 bis 40 Vol-% enthalten ist, bezogen auf
Ethanol (756 % in Wasser) und 50 ml 10%iger 40 die Menge des organischen Lésungsmittels.
Natronlauge 20 Std. bei Raumtemperatur ge-

rUhrt und anschliessend isoliert. (Analyse; be- 8. Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch ge-
rechnet: C 44,45 %, H 6,22 %, O 4934 %, kennzeichnet, dass es sich bei dem Tensid um
gefunden: C 44,29 %, H 5,98 %, O 48,86 %; eine S#ure, einen Halbester von zwei- bis vier .
Spezif. Oberfliche: 58,1 m2/g; Durchmesser: 2-5 45 basischen S&uren oder deren Salze handelt.
wm).

9. Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch ge-
Patentanspriiche kennzeichnet, dass es sich bei dem Tensid um
Laurylsulfat handelt.
1. Verfahren zur Herstellung von feinteiliger und 50 :
pordser Cellulose in Form von im wesentlichen 10. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch ge-

sphérischen Teilchen mit einem mittleren kennzeichnet, dass das Volumenverhiitnis der
Durchmesser von 1 bis 200 um und einer organischen L&sung zur wéssrigen Phase von’
spezifischen Oberfliche von mindestens 10 10:1 bis 1:10 betréigt.
m2/g, bei dem man unter- kréftigem Rlhren ss
eine L&sung eines Cellulose-Carbonsdure- 11. Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch ge-
Esters in einem organischen Ldsungsmittel, kennzeichnet, dass der mittlere Durchmesser 3
das 1 bis 50 Vol-%, bezogen auf die Menge bis 100 um betrégt.
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for example, as filling substances; carriers for filtration, purifica- tion
or adsorption operations, carriers for fixing inorganic or organic
substances; carrier® for enzyneEBOEHRBY i mobi I izati éh or purification
or carriers for pharmacol ogi cal active ingredients (see, for exanple, J.

Sta . al y ffinit romat ogr aphy and rel at ed
Tecﬁ? \gga‘;h;::" 9"“53;3 %ﬁ% LH %e?ﬁ El oevdl‘e'?gSm ent. Publ. Conp., Ansterdam
The f ol O34 g @ es | Pustra e the inveptiisis tﬁg)ﬁrgpa%g,aéflfmelfgﬁgggrt ages
are per cent ages y wei ght, unless nenti oneg(mgy$ @J,msgem g;amt.},j = 19sseﬁ)a"y124 m
of h?@t\ﬁﬁmrenaéé?n@‘iﬁ%gﬁcﬂ BGaduréh g4 Cal | Ul Ogfherdcall fARIBIES Rdving iah avel didineter
methy| GaGhzGEHNSY HALS die [pErifiseHdUbieHiBGhe SOI Ut | ONofl 510200/ RA &8 ATPbHR sditack @BHof
t enper ajowis20d Mg bélgd % sodi um | auryl sul f at Bast abuihdignin (WhithOa biptiostdfra ed at
400 revol utions per minute. The net hyl ene edilicssicd®oiylic dstoe i ad\opganit adledt Of f
at [ e4.njert{nnst fenitssrpaspaictir 1€ )dadunchege-t he sanecantaining i1rig 56 peigycvoluhb.chasedisandhee | S
filt er adnmabithnetn dassvaivlspekifischolObadiiche amd et hamaiht of $bleen of a/@s-Celakanol [ shaMict | S
dri ed i20 bis 80a@vaibatrégtbi net at [err] (20 houadsded, with gigetous3giring, do § S@utivp offa
theory). The spherical particles having a dsrersinoeagentfin waergthe [organie seivant be
f r ac§.Ofedehean @amiss Apsamghch daduthnemt ati on als veeNedy while tivingpisycontinyed, the
pr oper tkeanzeiginet; Hass shieyGellulpsegmis Cawensr i ned a%olid parigies qrp[isolgipd -if dasiad; gndthe
sur f aces8ypeger Farmel; np/ g The specifi & surf%?é'@"’d'f’é&d ”’5.% °\;"§?8@'§@¢H’fﬁ’ed by
t he BET hod Crystallinity: 19.3 J/g. S¥he
deterth)é Pr"omthe heat of fusion AH (J/gz ‘U\P’l %’F‘Wéa‘ie 5P S0 a":g‘q'c
an

di fferent . Mettl ds; 30d the
'E\t:.,:r beﬁren I '%(é'f'i"n Iﬂﬂ%m 'r% &Fﬁl’&% len i neﬁﬁﬁ m Ihanoﬁb‘?% % in water)
km %SR m h@- §|L¥§9§n8| On éﬁl—% é%&gdlr]gsg cmm ?f eILQhe/O

at [err
st rengtt ta}eMhshedl oat dnbi dfh ford 0OM
terrperqg‘,u,rlg dabr 3¢n QtHr'hén ei d Bgred an IhQ%arS& Yilcabiad gRupRSIspiEge i nsed
Wit h Vo & HeteREBAB husHaF GHBSIINVG bllernexane. The product is dried in a vacuum
dryi ng &auitdde wolh RluRsubdtinliedcabiit 65- Cad C il atiRtbrodessatedifing/o cldin® 1,3vheftin the 49. 34
% f ours]s-Alyl44CH6, . Alkoty, 6 C3Ci 2 Alkylnidl9. 19 %  orgaw $olvent hids & acw@r Bailxg polnbthar?/ g;

di amet emenyl, (Phakbxy NBhenylithio,NBaneyl,2Ben2y-g Of t hewidtéri benzoyl - cel | ul ose beads

accor dilexy, Banzfiikianyaso,|Halogsne CsCi-Atyed i n a sodi um net hyl ate solution (0.87 g
of sodiGif20ylody, Bfdraxgi abaiAkoetarber r] f @ Thelweoess abbadingopiains i .ovheien the

filt er el ®hehoxyegrbonyls Benpgloxysarbingls 8 wha h wasaivent i ah anaobticzhydrocaron, hbslagee. The
pr oducttroj asleriPi{Ge L @tkyljaminp |oin- ioday aesht.  ( Anal yretest hydratasion.g eydlic ethen  cagoxylic H

6. 22 Ypfach sustitgiart &t f ound: C 43.30 X, H 6. S&idgsteporgoketore.X: specific surface

area 14 5 nR2/g; dianmeter: 5-15 [err] Exa le 3:
6. Verfahren gemass Anspruch 15, dadurch ge- he process according to claim 1, wherein the

kennzeichnet, dass X fUr eine direkte Bindung, 35 alkanol contains 7 to 16 C atoms.

C1-Ca-Alkylen oder C2-Ca-Alkenylen steht und

R unsubstituiertes oder substituiertes Phenvyi, 6. The process according to claim 1, wherein the
o Naphthyl oder Pyridyl ist. alkanol contains 7 to 12 C atoms.

17. Verfahren gemiss Anspruch 15, dadurch ge- 40 7. The process according to claim 1, wherein the
kennzeichnet, dass R unsubstituiertes oder alkanol is present in an amount of 5 to 40 %
substituiertes Phenyl, Naphthyl oder Pyridyl by volume, based on the amount of organic
und X eine direkte Bindung, Methylen, Ethylen solvent.

oder Ethenylen sind.
45 8. The process according to claim 1, wherein the

18. Verfahren gemiss Anspruch 15, dadurch ge- surfactant is an acid, a half-ester of a di-, tri- or
kennzeichnet, dass R unsubstituiertes oder mit tetrabasic acid or a salt thereof.
Methyl oder Ethyl substituiertes Phenyl und X
eine direkte Bindung darstellen. 9. The process according to claim 1, wherein the
50 surfactant is laury! sulfate.
19. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass man die heterogene Ab- 10. The process according to claim 1, wherein the
spaltung unter Verseifung in einer wéssrig-al- volume ratio of the organic solution to the
koholischen oder alkoholischen Suspension aqueous phase is 10:1 to 1:10.
dor Cellulsoeesterteiichen mit einer Base &5
durchflhrt. 11. The process according to claim 1, wherein the
average diameter is 3 to 100 um.
e —

S



a) Anal ogously to Exanple la), 10 g of cellul ose tri(paranethyl benzoate)
are treated with 50 mi of heptanol and 240 m of 0.7 % sodium |auryl
sulfate solution in 800 m of netBYPSAB3EXBY i de and the Froduct is
|soI at ed (specrfrc surface area: 77.1 n2/g; H 10.6 J/g; dianeter: 3-10

al o 5 g of t
par a- rr#tﬁ?j:' I“li%j se"?'be A are sti réi%b dr?‘égi t e&ﬂ ﬁmde ﬁrboxy"q£75 %
in vvat er f éﬁa 0 sodi um hydr oxi dey, ) pal raﬁmq@gp@,{,@tdare

f or 13:' 5 Brofdd a&iPr%m gaélrﬁﬁe\ghere(rﬁﬂél ysis; Cs%lvﬁrlt'l @Jneﬂcangl: h2Cs432, Sontdiheat, 32 %
0.49.3 ec ic su g‘ 2/@9 % H 5 98 %necéolﬂt?on%u%se SHUACgbhtCdispershrf,C e
red: err| diameter: 2- 10 tout en poursuivant I'agitation on élimine le
0348354, I?-a; Bidtess btbrding do c|&nnramth5 or t he porar bRfahiqus, &lentiéliaény onlisals dead

por ous C@pdcit esRiced é?ealrgleo beomzgf essential |y pplaed edidespatr bi @lireise lpasuiterdesan
average diameter of 1 to 200 pmand a speci f greupssicatmrydiques dansalbs edndiliamabé- 10
[err] 8 T™hé proboss acoiding itoclainfi, @hesid thell ome car thogdnbs, prasédéecariciéristnery cgy que i

sol vent eeliuloss isiesigrifibd wih 5Gardoxplic acdiafine, bas ewlulion argreiqusnesntint ¥ estop tey esfjulo- “of

a [err] itefemolal y added, with vigorous stirrsenef,d'uncacide setboyliqun agfmatique ou

di spersing agent in water, the organic sol ve#ﬁ?mﬂtlsuer%\&%'e ot\{R7Y wn agept $ng

is gont: MPeE00he solid part i cl es are isol atfelf #¥ongesi red and t he
carboxylic acid groups are then split or f under etero enequs, ndi tj.qQns,
wher ei n tihghigl X direchpang; @n%"bﬂ? i%s a c& | Ripesd g 9' ﬂhg srg

ar onat | c-°a1°|‘ ar'rre 8%19195)( AN ‘@i Fand the °e‘F“ °5' %f’aﬁt °h3rl|°saﬁ?r"8 oC bo.
sur f act arffynviene and, E%'s ?Ic ?YFH’l iminer §s9rader garv Syl

particle “éfy° ﬁ“gerEorg?L‘e b
E,Ecg threeh ,.o ar oxylic acid groups are

split of fo ‘fﬁ up e to 5 3 Mhrbosdd B8P e volohGo aawanearacenéévent
Wﬁs alo 'rrg 9{ tlﬂr%dpé?' I)strIu erpE@Q]ﬁé% @&\Vaﬂlr B‘ﬁ%ﬁ% Gh Pbi 1,

erein RE frbrs 1 rf% hrﬁ; J@ydrocar b@Ebulibniié Mglr ocar bon,
a cyclic (?rlg‘ 'E,

e ,acggrz pag(y | 6 -Gsdignfict er or a ketone. 5 The process
accor di NGpéd, C kg 1 phéfHicS| Bnkyl© béi- KamO! 4C OPrb¥dé Seldn 1aOrevedndifation @) 1EaracRriséThe
process agigRl Qénaﬂt Oc .lrcahéla,glan, omegl, N t he al &pdodue IOSEMantSt uh liyarodatbutd arb-ONs.
7. The pProy@sssyioRs ARKEING -¢:QalkkytamBorll, Wher ei nmétigae, ah kgdrotarbuse Relogéen Ln theran
anount  ofphénoky@arBéhyiX bbizylicarbanyl, als el on t he emiuetun@bternd'gitiaicerboglique nt uned.
The procems: -Gakgpamineg to claim 1, wherein thatwerfactant is an acid,

30

16. The process according to claim 15, wherein X 6. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
is a direct bond, Ci-Csalkylene or Cz-Csal- en ce que Ialcanol a de 7 & 16 atomes de
kenylene and R is unsubstituted or substituted carbone.

phenyl, naphthyl or pyridyl.
s5 6. Procédé selon la revendication 1, caractérisé

17. The process according to claim 15, wherein R en ce que lalcanol a de 7 & 12 atomes de
is unsubstituted or substituted phenyl, naphthyl carbone.
. or pyridyl and X is a direct bond, methylene,
- ethylene or ethenylene. 7. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
40 en ce que l'alcanol est contenu en une propor-
18. The process according to claim 15, wherein R tion de 5 & 40 % en volume par rapport & la
is phenyl which is unsubstituted or substituted quantité du solvant organique.

by methyl or ethyl and X is a direct bond.
8. Procédé selon la revendication 1, caractérisé

19. The process according to claim 1, wherein the 45 en ce que l'agent surfactif est un acide, un-
heterogeneous splitting off is carried out under semi-ester d'un diacide, d'un triacide ou d'un
hydrolysis in an aqueous-alcoholic or alcoholic tétracide ou leurs sels.
suspension of the cellulose ester particles, us-
ing a base. ' 9. Procédé selon la revendication 1, caractérisé

80 en ce que le surfactif est un laurylsulfate.

Revendications '

10. Procédé selon la revendication 1, caractérisé

1. Procédé de préparation de cellulose finement en ce que le rapport volumique de la solution
divisée et poreuse sous forme de particules organique 3 la phase aqueuse est do 10:1 A
essentiellement sphériques ayant un diamétre 55 1:10.
moyen de 1 3 200 um et une surface spécifi-
que d'au moins 10 m?/g, procédé dans lequel 11. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
on ajoute sous forte agitation une solution d'un en co que le diamdtre moyen est de 3 & 100

L



"a#half-ester of adi-, tri- or tetra basic acid or a salt thereof. 9.

The process according to claim1l, wherein the surfactant is lauryl sulfate.
10. The process accdr di ng to cl eﬁpnﬂ’fsmhi n the vol umd4ratio of the
organi c solution to the aqueous phase is 10:1 to 1:10. 11. The process

accor di to claim1, wherein the average gi e : 2.
The pro‘?:']'g'ss according to claim1, V\/nereign 3 ?ﬁngéogé‘s °ﬁsﬂﬁ'§ﬁﬂgr°]a9°g°ffgg Ja% 50
erein t

[ er 1 121 Brocsl Relb RCRIHiBGEN T Jidhhieligs C! @i m 1, & Speci it R ce

area i Senléh hud 18 UHhmdHd thoyehZest dé16 apdgocess according to claim 1, wherein the
speci figmsurface area is 20 to 80 n2/g. 15. The process according to claim

1,herein the cellulose is esterified with a carboxylic acid of the

f or miB.aPrbtédé Galtklal veventiicatibn X, tatactrishi r ect bond, [err] or [err] [err] or [err]
and R ien emhosurfadeispéaliiqud pstalgclioic2qoerr] or heteroaryl having in each case 5
or 6 rimfg.atons and one to three hetero atons fromthe group consisting of
N, O and S. R being unsubstituted or rgubstituted by one or nore

substlft Preeédé selemja '@Yﬁ@di%ﬁﬁeluro- cametrisét i ng of [err] phenyl, phenoxy,

pheny| t # &, qup krpugace spsiiayp astde 20089z y| t hi o, cyano, hal ogen, [err]

d - cBacY®xy, hydroxyl, O -d 2al koxycar bonyl, phenoxycarbonyl , .
benZ\éI ogr;\c%g bonyl, nitrao or %arr_ 16. The process according to claim 15,
wher dPn s?#° f:rI’QYﬂ"d'P‘U . egactBis) | \if ene or C2- C3al kenyl ene and R is
unsubst?"td?ﬁ%'q)%ﬁ? uose-gst SXA%P HASAY . " naphthyl or pyridyl. 17. The process
accordiar?be?%a'cwwﬁs BlOMf2rein Ris unsubstituted or substituted phenyl,
napht hyh s Qioggyridyl and X is a direct bond, - 12 - methyl ene, ethylene

- Or<et henyl ene. 18. The process accordjng to claim15, wherein R is phenyl

whi ch i@d&@%p%i laiddrlre &b, Lﬁléh}ﬁ&,{etéﬁt ed by nmethyl or ethyl and X is a direct
bond. 1§- ,h,ealggrgggégnaﬁgiggrgidagmtép claim1l1, wherein the heterogeneous
splittidggysrblien G-G26t R @Rl aRM enlOdEy, hydrol ysis in an aqueous-al coholic or
al cohol méno&yefidue, NidyBilqudbu tibrIique] dulnose ester particles, using a base.

hétéroaryle avec chaque fois 5 ou 6 atomes 25

par cycle et de un & trois hétéroatomes pris

parmi l'azote, I'oxygéne et le soufre, R étant

non substitué ou substitué une ou plusieurs

fois par des substituants pris parmi les alkyles

en Ci-Ci2 les alcoxy en Ci-Ci2, les alkylthio 30

en Ci-Ci2, les groupes phényle, phénoxy,

phénylthio, benzyle, benzyloxy, benzylthio,

cyano, les halogénes, les acyles en Ci-Cs, les

acyloxy en Ci-Cg, le groupe hydroxyle, les

alcoxycarbonyles en Ci- Ci2, les groupes phé- 35

noxycarbonyle, benzyloxycarbonyle, nitro et

les groupes di(alkyl en C1-Cs)amino.

16. Procédé selon la revendication 15, caractérisé
en ce que X représente une liaison directe, un 40
alkyléne en C1-Cs ou un alcényléne en C2-Cs
et R est un groupe phényle, naphtyle ou pyri-
dyle non-substitué ou substitué.

17. Procédé selon la revendication 15, caractérisé 45
en ce que R est un groupse phényle, naphtyle
ou pyridyle non-substitué ou substitué et X
une liaison directe ou bien un groupe méthyle-
ne, éthyléne ou éthényléne.
50
18. Procédé selon la revendication 15, caractérisé
en ce que R est un groupe phényle non-
substitué ou méthyl- ou éthyl-substitué et X
représente une liaison directe.
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19. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
en ce que I'on effectue I'élimination hétérogs-
ne avec saponification au moyen d' une base

8
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