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das - wie eigene Versuche zeigten - weder durch Extraktion noch durch mehmalige Umkristallisation aus

~ §6 LOsemitteln abgeirennt werden kann (sieshe Vergleichsbeispiel). Auch andere Trennverfahren wie die

Adsorptlon an Harzen oder lonenaustauschem filhren nicht zum Ziel einer ausreichenden Abtrennung aller
“Verunreinigungen.

Bei det Suche nach einem gesigneten Trennverfahren zur Reinigung von Reaktionsgemischen zur
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" othér acids in the reaction nixture, an adduct, which is stable at room
tenperature, of the type of the follow ng 25 formula (err) (err) (err)
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verdampfern ausgerUstet sind, lassen sich sehr kurze Verweilzeiten des zu rektifizierenden Stoffes errei-
chen, und somit sind bei derartigen -Rektifikationsapparaturen h8here Sumpftemperaturen mdéglich, ohne
daB gr8Bere Produkiverluste auftreten. Die Sumpftemperatur bei Benutzung der zuletzt genannten Reklifika-
tionsapparatur solite 280 ° C nicht Uberschreiten.
45 Die Siedetemperatur im Sumpf und die Dampftemperatur im Bereich des Kopfes der Kolonne sind
durch den Dampfdruck gegeben. Zum Beispiel bei einem Dampfdruck von 10 hPa im Kolonnenkopf und
von 13 hPa im Sumpf geht die reine 2,4-Siure bei 178° C innerhalb eines Temperaturbereiches von 0,1°C
tiberkopf, wihrend im Sumpf - bedingt durch den hheren Druck und den Gehalt an Verunreinigungen - die
Siedetemperatur zwischen 190 und 220°C variiert. Es ist vorteilhaft, den Dampfdruck im Bereich des
s0 Sumpfes niedriger als ca. 60 hPa zu halten, um eine S|edetemperatur im Sumpf von 250°C nicht zu
Uiberschreiten. :

Die Anzahl der theoretischen B&den der Trennkolonne kann in einem weiten Bereich variiert werden. Zu
bevorzugen ist eine Anzahl der theoretischen Bdden zwischen ca. 10 und 150, besonders bevorzugt
zwischen ca. 25 und 70.

'~ s6 - Die fUr das erfindungsgem#Be Reinigungsverfahren geeigneten Rektifikationsvorrichtungen k&nnen
unterschiedlich aufgebaut sein. Eine beispielhafte Rektifikationseinrichtung im Labormasstab zeigt die Figur
2. In der Blase (1) der Kolonne wird das die 2,4-S3ure enthaltende Gemisch erhitzt. Anstelle der Blase kann
die Vorrichtung auch z.B. einen Dinnschicht- oder oder Fallfilmverdampfer enthalten Am Kopf (2) der
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-6- falling-filmevaporator. Lowboiling inpurities can be distilled off at
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a cooling coil (3) the condengrto32602z®1| ected in the |iquid divider (4),
by 5 means of which the ref lux ratio can also be adjusted. The receiver
(5), in which various distillate fractions and the pure product are
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T edgt idelspRi20Nn. In this case, the crude acid nelt is converted by cooling
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t O t Weger 24-SHdre-Gernischneiner osistifigen Rektifikation unterworfen. Dabei wurde beim ersten Destilla-
tionsdurchgang nach Abtrennung des Vorlaufs der Schwerpunkt nur auf die Abtrennung des Sumpfes
46 gelegt, in dem sich die kritische Triphenylphosphin-Verunreinigung anreichert. In einem zweiten Rektifika-
' tionsdurchgang wurde dann der ca. 97 % 2,4-S3ure enthaltende Hauptiauf der ersten Rekifikation nochmals

rektifiziert, wobei die Sumpftemperatur bei ca. 200°C lag. Hierbel wurden aus 942 g Einsatzprodukt die
" folgenden Fraktionen gewonnen: .

S 1) 245 g Zwischenlauf mit einem Gehalt an 2,4-S#ure bis 98,8 %
= .50 - 2) 640 g Hauptlauf
3) 57 g Destillationsriickstand.
Der Hauptlauf hatte die folgende Zusammensetzung:




to the invention. As a result of the sai d process com bI nati ons
rectification according to the i nvention can be carried out witha-
separation.col um having a 25 smaller nunber of theoretical plates. The
i nvention wi.ll be explained in nore det ai | by the illustrative exanpl es
whi ch foll ow. Exanple 1 50@pth 836 Gy BOPI OXi mately 90% 2, 4-acid m xture of
the 30 following conposition are enployed in a fractl onal

rectification apparatus as shown in Figure 2. -8- Table 1. Conpound
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102~ (3- 1 sobut I phen - pr op| oni ¢ acid 1.10

3- 4ln| §§ i KPhi-tHeizmpgptel an einen Thermostaten avpe%log_sgn ist. wprdeit ends of

i 90 %I 2, S
a\f@?d@e ' melze m:t eme 9&3 7g:a ge ﬁa\g von étunden auf 4?(%@ *:lgtgvobegm lecul ar
d Kristallisat
L 5 e o %%f i ewg, bt
@m nsatzr r ﬂdﬂ' wlilly M xture
cq,q g,l, Que-ttangauré@dncbss'%rﬂé“dn dnes vvas racti on | stl 1988 t he

Pr eSEiB G @ibseWhiED URGbrokIRtS 2,45a00 SRR FunQder %&n&iﬁesgme@tneﬁfmm AeN:4 enper at ur e
T Ieflg} Bithriombbriturl R 220° & luiBiwoien2 Bhirbewiiidert And 137 g eftlet Hauptiiaktion ikl depS. The

| Gbiedén Tisahhiidrisbtunb ernbifeact i ONs wer e here taken of f: 1) 20 g of Iight ends
%s a. yellow liquid 2) 158 g of internediate fraction with a 2,4-acid

content of 94r3 B2 ¢ renmai ned as
residue in thge Pi mdll'(" The mpin fraction had i | ng conposition:
Conpound 2-(4-Isobutylphenyl)-propions3ure % by | @@6ght
2s2- (4- 1 sobut yl prgenenyiehesrbipi oni ¢ aci d 99. 5| TROPARENY | phosphi ne _
~0.00005 5. O IQEF%W'T‘RB‘H%‘HHESPWB%W’E"’?‘WG% | e84 0.5 Figure 4 shows a

‘gas chromatogram of the main fraction. Exanpl e 2 Using the rectification:
apparatus described in Exanple 1, the approximately 90% 2, 4-acid m xture
demegleibieshelsplai i n 10  was subj ected to a two-st age recti fication. In this

socase, in the first distillation pass after the |ight ends have been
sepainined 250 fml Glasiuittma imit Riskiluilhleedurden 30 g)ﬂ.4§§tparttet0 4. P Eripheryiphosphin he
benthiglien, in 50jmj n-Hexpri lesh Ruckfiuftemperaiur téscidiserpitiely 'fmwwée tienbgung v
c GHRaymiemperatur ahgelihly, cliaryggefatiens Sﬁe@tﬁbﬂﬂfi%t“?téﬂ mi exgRgewssghion und r act i on,

. cAREHRIRGIHpPY PN ARRYSY dg‘f%"ﬂ?“"“?'eﬁ?’hﬁ“& zefgjen faB e phenylphgsehin-Gehalt o - ¢ j o
35Wé|§vqr§é:§?r'f gqbéﬂ)ea Nee %§oegewpqzﬂ§neb S.fl-ts h %}chgn%ch ein-zweites, drittes und ein _

rip eny ospl

vnertes al aus n-Hexan umkristallisiért, ohne daB der It verindert werden konnte.
Patentanspriiche

40 1. Verfahren zur Reinigung von 2-(4-Isobutylphenyl)-propionsédure aus Gemischen, die bei der Herstellung
der 2-(4-Isobutylphenyl)-propionsiure anfallen, dadurch gekennzeichnet, daB die Gemische einer Vaku-
umrektifikation unterworfen werden bei SUmpftemperattiren bis 280° C.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Rektifikation mit Kolonnen, die ‘mit
a5 - Gewebepackungen ausgerlistet sind oder mit Kolonnen, die einen vergleichbar kleinen Druckverlust
aufweisen, durchgeflhrt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Rektifikation unter Benutzung
siner Blasenrektifikationsapparatur bei Sumpftemperaturen unterhalb von ca. 250 C durchgeflihrt wird.
50 )
4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, da8 die Rektifikation unter Benutzung
einer mit einem Diinnschicht- oder Fallfilmverdampfer ausgeristeten Rektifikationsapparatur bei Sumpi-
temperaturen unterhalb von ca. 280° C durchgefiihrt wird. :

55 5. Verfahron nach einem oder mehreren der Ansprliche 1 - 4.. dadurch gekennzeichnet, daB die
Trennkolonne zwischen ca. 10 und 150 theoretische Bden aufweist. :

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprliche 1 - 5, dadurch gekennzeichnet, daB die
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‘bei ng about 200C. In this case t he fol 'I owi ng fract i'orrs
942 g of feed product: 20 245 & i ntermediate fr Lon
By m

a
2,4-acid content of up to 98 g 936 of main fractlo mmm””'u
distillation residue. The main fraction had the fol | ow n
Conpound , %y i ght
2- (4- 1 sobut yl phgnydrbindorgepi oni ¢ aci d 99.5 TyiGehenyl phosphi ne
0. 00005 O her ndn,. ol WRdBlohsaL/ZPUT T T T €5 9950-o-|- -10- Exanple 3
The  appr oxi mat elfyy, %,g,?ﬁieﬂhﬁjg&r%ﬁxture of a comgogbédogn as in Exanple 1 was
i T oduced as a "irige hiEth PhoBprorRidhistho O8rkFéiAbunbehe| . ohe dool i ng/ heat i ng
Jacket of whi ch ks—5—eennected—teo—a—therrpstat——The—reHt havi ng a
solidifica- tion point of (err) was cooled to 400C within 10 hours, conpact

crys%a}s“dseposml ng in the apparatus. The dark- brown liquid fraction
remal 'r’rﬁ In the crystallizer was then drained off, and the Iight crystals

t has 0% Shdif Rsnhkristalf S, JEEJeL R Hofmastlaff Shéif rofnd Séchlgésfﬂét \th jccor di ng

t0 t Bgs wBsBbisAel- 1 eyc%t Sl u@&,f&bemraai o [BeNnbelab vRigeldgh: MR Wer €

obt akgtis! dib rseﬁnre'imnrge.ﬁhtn §UnKP YA & iInndi&lo Gorf O rAGDAE ROHO do, @6bel N t hi s

way e ih NpparUéh &Ghpdities CKnEthﬁkaf Qissbhidd. CRhdch NwuRdeC 8t Clini Gristafisdtdd SvelbloboRd i ON U

t 0 _a didRelbraune tRIUSSigantdiNabdelksh @nd iie 23 Qjbonnéis LHelled AGisglle0dufgasdimblzent unaGlet on  of

t H& bihdunysenssizeroRgdiikation anteiweded. Aatsa0 g 6al%igamtEirissizpeaini wudenpio gritistaliisat

% by mit@ingrtReinB@t an SBur 4eri 985 Pa iggwgohedny | ) - pr opi oni c. acid 99. 6

Tri pherﬁ}d i slioph Welse vorgereinigte 2,4-Sture wurde nun der @rfiGibgegerddBhe Rekiifikation bis zu

non maftqm ety yori 2390 F i unfepngrfen. Hierbef) wurdemo ryndh 870 @ rginerk Havptirektion ;fy der of
9“%1‘?1%‘!1“’@9@??’&%@“0 4% of triphenyl- 25 phosphine, were dissol ved

-|n 50 m of n-hexane at the reflux tenperature of .the solvent in a 250 mni

gl.ass flask with veafddmgeﬁondenser The sol ution}\#&-%hen cooled to room

tenperature, an 4_ |C|| G preerpwarer st tered off, washed

with 20 m of CH Es° £ﬁ°8'° ure drledlna é | 'ator Anal ysi s of

thze recrystal |IZ ' t Qrg 2he VdlShdididR Ig osp i ne content had

remai ned unchanc recrystallized

again for a second, th| rd and fourth time from n-hexane, without it being

possible to chanqe t he tri phenyl phosphi ne content. C L M S *
- 12V°'9'°'°“3b°'sP'°' (err) Patent cI ains 1. A pr ocess.for the purification
of%2- (4|so |c acr mxtu s obtained in the
. or epar .I; ?'B%“ gskei %l@ﬁ 0315 % %‘R’rp}\enywt%
CO”p uf s un § a%ﬁuYr %» §£§1°m
K ga ocrr.et el kr.stam ﬁerpéa%eg@teaéaa% .wfyrbrts

vgrﬁ &t geblieben war. Die so gswonnene 2,4-S8ure wurde danach noch ein zweites, drittes und ein
vrertes Mal aus n-Hexan umknstallrsrer_t, ohne daB der Triphenylphosphin-Gehalt verandert werden konnte.

\V( Patentanspriiche

‘40 1. Verfahren zur Reinigung von 2-(4-Isobutyiphenyl)-propionsfiure aus Gemischen, die bei der Herstellung
' der 2-(4-Isobutyiphenyl)-propionséiure anfallen, dadurch gekennzeichnet, daB die Gemische einer Vaku-
umrektifikation unterworfen werden bei Slimpftemperatiiren bis 280°C.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 die Rektifikation mit Kolonnen, die mit
45 Gewebépackungen ausgerlstet sind oder' mit Kolonnen, die einen vergleichbar kisinen Druckverlust
. aufweisen, durchgefiihrt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,' dadurch gekennzeichnet, dag die Rekdifikation unter Benutzung
einer Blasenrekifikationsapparatur bei Sumpitemperaturen unterhalb von ca. 250* C durchgeflihrt wird.
§0 :
4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dap die Rektifikation unter Benutzung
einer mit einem Diinnschicht- oder Fallfilmverdampfer ausgerlisteten Rektifikationsapparatur bei Sumpf-
temperaturen unterhalb von ca. 280 * C durchgeflihrt wird.

"85 6. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprliche 1 - 4, dadurch gekennzelchnet daB die
) Trennkolonne zwischen ca. 10 und 150 theoretische Bdden aufweist.

‘6. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprliche 1 - 5, dadurch gekenrizeibhnet. daﬁ die
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fectification is carried out by means of columms provided with netal gauze

packi ng, or columms having 10 a conparably small .
The process as clainmed in claigrd3260%,Bwherein the rel““ﬂﬂﬂ“ﬂ"ﬂlltmnﬁ
carried out using a still rec- tification apparatus at Botfon‘rte'hpe"'rat*ures
bel ow about 2500C. 15 4. The process as clained in claim1l or 2,
wher ei n fekiifik ?‘@%t“qugﬁ%‘{‘[af‘éﬁeﬁ lgerigases F‘E‘E!'Q'Efw wWirdi ng a rectification apparatus
fl%{)e? \/ﬁ? a thgn- a er v orator oE’mI:haeI ling-fil g]geg\égeggegaq%réodagﬁp'gottom
t enpef‘at ne or
mre of E’F:‘al TN I giney herﬁnﬁg’r%ﬂ'ﬁﬂﬂ'élf""‘ﬁ‘f"e‘f'ﬁ'e th’ [H‘QIW"& ates in the

ot @"i%%%’iﬁ%'& b S o, B BT,

the 2 presence of 'an Inert rocess as claimed in one

or rmg e veftaifénohddh eihorf odkiRéHRéréh &é?&\né;ﬁfché hi- Caahamn'g%k&.ﬁierch.%@ d3b'ldie™-@C ON-

t i RBIOUS 136butiAteR)-SHoKtonBBurd &k Qin6rR IGeiT3sh, dad bei der OSbIAVIRARS FonAiSi4 ioBtitfBdnyp ONE or
mor e of eftandl it Kohienmofbxid in Gegenwir€ W&l mpheﬁybﬁbsphid’ and bdgeSaRbAANE in Gegenwartar I'i ed
out conteinesiDbisgaygsmotaiifalpgenis aofiii Tliet vial unms. (err) 9. The process as
clained in one or nore of clains 1-8, wherein the

2- ( 4- 165 Ofetiahyanpiacn @ingm mderpneivdren dec iAdsprishe $ o|9a ahirch rgokanazelthnet, Wag disba-@i ned i n
t hés car leshwtylpheylirsepicpdute qumhidiﬁcﬂ?hfiﬁwigh@nyle)' Veuwtrainigingon bdirsitwrdoon 5

nonoxi de in the presence of triphenyl phosphine and, if appropriate, in the
pr esehl deghren P“?"grﬂ’l"m 8P rfaehagren, der KTEP'U‘IB 1 The Wwe'egskea@e@mrm 88 uh one or

. nore of Reft Gomizeh- plpgepetst yird, slag auvprdupeh Fens hrasizkdistallisation ivep i s 10
ST eed of*"aP|"® %UP”P’P'@‘Q“’E@“ 'f?’fé"‘?’%(ﬂ it cati t(;?lqdﬂll >PFTn’k;e'flspr’r(???cess as claimed in
- on& Ofs REGreRln rgh” 1! tur o d"for atlon
LSt R
-of cl ai msl 1-9, wherein on y gerpar o e“| npurltres |s separ ated- of f by

reed i dlamidt i on and, for’ s_eparat_l ng of f the remaining inpurities, a
c-ryst allization from sol- vents and/'or a"mBl't crystallization are carried
out . A protess for ltfle purifitdtiod) oB 2 44-BabityiBen{ifsrogiinicNdcRifronnibitii®s dbtaifddPh QeSS f or
t he pur ipfeparation 06t 2{4-iSbbtyiptienyfuibpjdnio Ny IwhicR [cORpri3es Guiideting the Onbalies tibirLS
obt ai ne ttaduum rdeiificpion abisattbm temperatuids pFupits 28otiCy | phenyl ) - propi oni ¢ aci d, which
~ comprises subjecting the m xtures to a vacuumrectification at bottom
.1 enpe?ailbe ewcess agridimed( laralgim 1, wikhein theoedifieaticisis claaipdrod hynmedraiaincdlymasher ei n
.Lhe recPovifedwithdsbrc gacking.of edvmpa having aerppepblyfsmelbbresss dppovi ded with fabric
packlng or colums having a conparably smal | pressure drop. 3.- The process
A ETHT TERIPTPEPSE pS:figimed 'Brc'a?‘ 1 Qi waprpin f’ﬁéecf'@é‘iq'ﬂﬁ ¢arier gt usieg a s¥krpdlificalio:  using
=i & | | oPRapEYS At @&P’f‘éﬁﬁ“p&fﬁ‘b‘?ﬁgf’&‘%awaﬁgtq om terrperat ures bel ow about 250 *C.
4. Th alne |nc erectlflctlonls
carr Iﬁ dm\e Sée%s %? OEI e%? er e ﬁﬁvrpg:srg'%? %;fﬂ@c*?n‘ |Ls ecarr PIH uging A ﬁct
>ﬁa’vaporag utégh a f" I'n poraf' ™ BYSPYARG £ IR PR

T 4O
5. The process as claimed in one or more of claims 1-4, whereln the number of theoretical plates in the
separation column is between about 10 and 150.

‘6. The process as claimed in one or more of claims 1-5, wherein the rectification is carﬂed out in the
;. 45 presence of an inert gas. )

7. The process as claimed in one or more of claims 1-8, wherein the rectification is carried out
discontinuously, using one or more columns.

- 50 8. The process as claimed in one or more of claims 1-8, wherein the rectification is carried out
continuously, using one or more columhs :

9. The process as claimed in one or more of claims 1-8, wherein the 2-(4-lsobutylphenyl)-proplomc acid is
isolated from a mixture obtained in the carbonylation of 1-(4-isobutylphenyl)-ethanol with carbon *
;o 86 monoxide in the presence of triphenylphosphine and, if appropriate, in the presence of a transition
‘metal halide.

ST 10, The process as claimed in one or more of claims 1-9, wherein the 2-(4-ispbutylphenyi)-propionic acid is

7




" aboiut 280 C. 5. The process as clai med in one or mbre of clainms 1- 4.

wherein the nunber of theoretical plates in the separation colum is

bet ween about 10 and 150. 6. EPR32¥PIRL as cl ai ned ||mﬂ|ﬁm;“mguﬂumlj
clainms 1-5. whereln the rectification is carried out f an
inert gas, .¢fn 'm‘l;rl]ﬁ“egwﬁg%m@%mgl ainmed in one or nore of*cl%irts 1-65 wherein
t he rectl?lcatlon Is"carried out discontinuously. using one or nore

col UpISpe Erocagg‘is BlRif¥e& $Son@ Br MbrdiofBIEImE R-00MRreR] 2 MRIR i9 lised it irdkBiictioR, froper ei n
LR T €Gihich laGakk bk imBurfiad Hab B6bnGéHhovebBIdrEHARS aY leadt S YBoQRRIMIatieDT € COl urms. 9
The process as clainmed in one or nore of clains 1-8, wherein the

2 ( 412. Shb Bloydsp BE EiNdd oAPLIaNIrE ofakaint 1-& whéreih aitlyesl pdrir o e @mpiitities s sepapddédai ned i n
t he cardrmyyéotificativn asd, fdk s¢parktingsatiithe rptngiiag iripyrities, la zrystallizatidnfromasolbets angioXxi de i n
t he pr eseskeeysafizaion pheanigdpbtosphi ne and, if appropriate, in the presence of
a transition netal halide. 10. The process as clained in one or nore of
cliai Revendigationper ei n t he 2-(4- i sobutyl phenyl ) -propionic acid is (err) 15
EP 0 326 027 Bl freed of all na‘urltles by the rectlflcat on 11. The

pr oc&s Prepdddpoyy Hﬂﬂ"‘fcﬂmﬂrﬁ’é "6‘?’“" pipnigue 3, pargr de lﬁ°@t is used
for red¥oduitsclars; H’p‘F Zg "%‘p 'P( p 'ﬂ?‘ﬁ? (ﬂﬁ l ved
bef or etf&?ﬂ’f t"'"?) resl? bap e ?)F°%"é'%§ s cI ai med

A% one A 3 bf clainms 1-9, vvhereln onIy a part of the inpurities is

Sepai atselsed £e|oh¥a ol @i ’i:JtlbrF@tcertQérﬁé‘gn of Qo 15G0MRERb] S ordbilisd V6 doS BBbrRbIY

1 purt td,esont l%u lof) isshu” QUThval ld¥ & Bichnés! i El@seﬁtemednﬁ & shd be zat i on
are cargds§ | pri nt ed) ReoVehdcautons 1. ocede pour |a

pifi catl on de I aci de 2-(4-isobutyl phdnyl)-propionique a partir de

-?--msl ARIFocdll s@enla Bvenditttibrs 1] dar 3 dhfackémséperepag@d laOractifiCatibri asti efféctude avec

2- ((4- 1 utilsdbon|dui appakell -dB rexfiicativn QUiRlesC 31 iasCibrapérattloscan baodaa eolbring infégiauwesst | es

ndl angezso1C envitont ecti fi cati on sous vide & des tenperatures au bas de |la
colonne allant jusqu'l 280 C. 2. Procdd6 sclon |a revendication 1,

cas adt grpcéds eelorcle revenditation dcqui 2. caraciEing ensee ave Iacrecitiieation, ewt effeatuée Fvemnes qui
sont. muisgtionddungéyap d@scoushetmiges ou §film jembagied dey tempfiatureg @ bat @8t ent une
fal bl e cehuneenféf@urm% *G¢¢8fpar abl e. 3. Pr ocded sel on la revendication | ou
caractlr sd en ce que la rect|f|cat|o ctuee avec utilisation

d unbag @é Fe' unSe Y g\"f'%”éﬁ Bhr9rengiseien ! &4e Br Bt P8 ¢ 3@"’1%%9 de la
-cc??onn PARaR PrESSPIR NS epuiton (0 8L ISP pigigaux jne W"BSCdde selon la revendication 1 ou
" 2. car en cc t c | i.sation
d unge\?ﬁo dé eon une o ‘ff Eﬁ%rs%eg ?evgnludfcat%% f ? % Fa%r%é? gn E&g&sﬁ\{'&gflcgéc;gtdjfes au
bas deﬁa coI o e Ph &lres a 280 *C environ. 5. Procede sel on.une ou

Plg!'S ir.8 UbrSos G SoldnCine Nl siidleln@ Ned réverbiicafioh! 1§ 16C bdrsctkrifNorr 6o §MCIalrébtficaliangie de
separ at 4 eiuslleR 188 AiscBithii Bvo6 DN dulisiblls 8dlonh&) Pl at eaux theoriques. 6. Procdde
.selon une ou plusieurs des revendication 1 a 5. caractirise en ce quo |la

(I ect 8f | edsEd BelddSiine Guf phisloke Glo€ RevpidRAMNCIES @, atackiaiss émey . la fectiitatiomede sel on

€ 0OU ¢ffbaksse @bl tontitleaved W on glugalrs @hondes& 6. caracterise en ce quo |a
‘reetification est effectuee en node discontinu avec une ou pl usi curs
ol ofindocées sefn el owl plugiquisrren mvensicaliinuisd B persctérisd on 69 gvedliop droledeide i4e.
car act dyobubdphényilnsoninnigue A Raé'étdluf'l'ﬂ%"% quicast pragyitders dada spbenylalion fly G=c une ou
pl usi eUsebutyiphépylfithanol gvecu E GFHPopR,en Rigpe 'ﬁﬂelﬁ’glﬁﬁ’ﬂ?@'p{!@@'ﬂeﬁé‘f?dﬁ"ﬂat ion | a
8, car alt"eeé'r ?'gmésewee&"aﬂep" urg, fo métgh de ansiion-je . (4-

__|s"f)b groplo %ue partlr d' yn, i est ep[%%gl | ors de
| ur % cara en ce 'a d(g‘ q _
cgr gone ﬁigﬁé&é’;&'@"w‘ e ?St Bﬁ % Moggﬁ%ﬁ')s'glpggved{ﬁueﬁ Ierremr)\tnog pr dgence
d’ un1h3&rﬁw¢&oﬁ uﬁ@om& glsrsqlgs Joldh i§éti‘6|'| ?4-9, é&actéﬁ)gé%@g%uesﬁ&f?% rU&iﬁca% B usi eurs

degs revg 'lﬁaﬁ\&l%e uPa 616 prédisbiendeht scé ¥uné partid! Ged l%bhl‘i I moins une
i sobut yd lion B TREQOMdaN! que est separd de toutes |es |rrpur et es par |la

‘recti f| catl on. 11. Procddd sclon une ou plusieurs des revendication 1 a 9,
-car aed. Hrocsk §8fonCine QU PlusP@rslided Rwvérdichtioh 100D, Aaractéisd entdel qus Eorlie séphrarpge qui a
et e pr dedifdatichngufuhe paiateh ithpuraes, b8 rfourda déparationpdes drhRestdsarpstantes N offsctume

C156 St alune sristallisatioradans @dsabivéntsrediou ungristiiisatipn ddétetddrdn. une ou pl usi eurs des
--revendication 1 a 9. caractdrisd en ce que |'on ne separe -par rectification
~qu’ une partie des inpuretds, et. pour ba separation des inpuretes -
restantes, on effectue une cristallisation dans des solvants et I\/bu une

;‘--crl stal lisation & N dtat fondu
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