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Patentkrav.

1. Minosyklinbase, karakterisert ved at det er krystallinsk.

2. Krystallinsk minosyklinbase, Form I, karakterisert ved et røntgendiffraksjonsmønster med

topper ved 5,2; 7,6; 8,8; 12,8; 14,5; 15,0; 15,3; 15,9; 16,4; 17,8; 19,3; 19,5; 20,7; 21,3; 21,8; 22,3;

23,1; 24,0; 25,3; 25,7 og 26,5 ± 0,2° 2θ, som gitt i Fig.1. 5

3. Krystallinsk minosyklinbase, Form I, ifølge krav 2, videre karakterisert ved et infrarødt spekter

med topper ved 1646, 1602, 1581, 1470, 1397, 1364, 1286, 1218, 1182, 1134, 1072, 1061, 1023,

1001, 969, 950, 874, 850, 716, 636, 620 og 545 ± 4 cm-1 som gitt i Fig. 2.

4. Framgangsmåte for framstilling av krystallinsk minosyklinbase, Form I, hvilken framgangsmåte

omfatter oppløsing og/eller suspendering av amorf minosyklinbase i et organisk løsningsmiddel10

valgt fra etere, etterfulgt av krystallisasjon fra blandingen.

5. Framgangsmåte ifølge krav 4, hvori det organiske løsningsmidlet er metyl-tert-butyleter.

6. Krystallinsk minosyklinbase, Form II, karakterisert ved et røntgendiffraksjonsmønster med

topper ved 3,4; 6,8; 8,0; 10,0; 13,0; 13,8; 14,6; 14,9; 15,5; 16,1; 17,6; 17,8; 18,6; 19,5; 20,2; 20,6;

21,9; 22,6; 23,9; 24,2; 25,4; 26,3; 27,1; 27,5; 28,0 og 29,1 ± 0,2° 2θ, som gitt i Fig.3. 15

7. Krystallinsk minosyklinbase, Form II, ifølge krav 6 er videre karakterisert ved et infrarødt spekter

med topper ved 1644, 1607, 1582, 1469, 1453, 1413, 1396, 1358, 1287, 1251, 1217, 1186, 1166,

1136, 1061, 999, 970, 874, 716, 621 og 585 ± 4 cm-1, som gitt i Fig. 4.

8. Framgangsmåte for framstilling av krystallinsk minosyklinbase, Form II, hvilken framgangsmåte

omfatter oppløsing og/eller suspendering av amorf minosyklinbase i et organisk løsningsmiddel20

valgt fra estere etterfulgt av krystallisasjon fra blandingen.

9. Framgangsmåte ifølge krav 8, hvori det organiske løsningsmidlet er etylacetat.

10. Krystallinsk minosyklinbase, Form III, karakterisert ved et røntgendiffraksjonsmønster med

topper ved 6,5; 10,0; 13,2; 15,1; 16,5; 17,9; 19,6; 20,2; 21,1; 22,3; 23,7; 24,8; 26,4; 28,1 og 30,5 ±

0,2° 2θ, som gitt i Fig. 5. 25

11. Krystallinsk minosyklinbase, Form III, ifølge krav 10 er videre karakterisert ved et infrarødt

spekter med topper ved 1647, 1605, 1581, 1470, 1399, 1307, 1286, 1251, 1216, 1195, 1179, 1136,

1094, 1058, 1024, 1000, 973, 950, 870, 825, 806, 716, 680, 634, 615, 584, 515, 496 og 413 ± 4 cm-1,

som gitt i Fig. 6.
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12. Framgangsmåte for framstilling av krystallinsk minosyklinbase, Form III, hvilken

framgangsmåte omfatter oppløsing og/eller suspendering av amorf minosyklinbase i et organisk

løsningsmiddel valgt fra alkoholer, etterfulgt av krystallisasjon fra blandingen.

13. Framgangsmåte ifølge krav 12, hvori det organiske løsningsmidlet er etanol.

14. Framgangsmåte for framstilling av amorf minosyklinbase, hvilken framgangsmåte omfatter5

sprayatørking av en løsning av minosyklin i et organisk løsningsmiddel.

15. Framgangsmåte ifølge krav 14, hvori løsningsmidlet er metyl-tert-butyleter, diklormetan eller

isopropylacetat.

16. Framgangsmåte ifølge et av kravene 4-5, 8-9 eller 12-13, hvori innholdet av 4-epi minosyklin er

under 1,2% w/w.10

17. Krystallinsk minosyklinbase ifølge krav 1 hovedsakelig uten 4-epi minosyklin.

18. Krystallinsk minosyklinbase framstilt i henhold til framgangsmåten ifølge krav 16 omfattende

mindre enn 1,2% w/w av 4-epi minosyklin.
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