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Igsningsmiddel, hvor reaksjonstemperaturen holdes mellom omtrent 42 °C og 53

°C, og hvor reaksjonen holdes i gang i minst 2 timer, for framstilling av forbindelse
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Forbindelse 33 ; 0g

(b) behandle forbindelse 33 med NaOMe/MeOH i 2-methyl tetrahydrofuran.

2. Framgangsmate i fglge krav 1, hvor reaksjonen holdes i gang i minst 6

timer.

3. Framgangsmate i folge krav 1, videre omfattende dannelsen av en

slurry av forbindelse 34 i en blanding av acetonitril og vann.

4, Framgangsmate i falge krav 3, hvor forholdet mellom acetonitril og vann er
omtrent 9:1.
5. Framgangsmate i falge krav 3, hvor slurryen varmes til en temperatur

mellom omtrent 73 °C og 83 °C.

6. Framgangsmate i fglge krav 3, hvor forbindelse 34 er i slurryen i

omtrent minst 3 timer.

7. Framgangsmate i fglge krav 3, videre omfattende dannelse av en

slurry av forbindelse 34 i isopropylacetat.

8. Framgangsmate i folge ethvert av kravene 6 eller 7, hvor slurryen varmes til

refluxtemperatur.

9. Framgangsmate i falge krav 1, videre omfattende opplgsning av forbindelse
34 i en tofaselgsning mellom 2-metyltetrahydrofuran og 0.1N HCI; omrgre nevnte
tofaselgsning; separere den organiske fasen fra nevnte tofaselgsning; filtrere og
fjerne fast stoff fra nevnte organiske fase; redusere volumet av nevnte organiske
fase med tilnsermet 50% ved destillasjon; tre ganger gjennomfgre framgangsmaten:
tilsett MeOAc, EtOAc, IPAc, t-BuOAc, tetrahydrofuran (THF), Et20 eller metyl-t-
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butyleter (MTBE) til den organiske fasen inntil volumet av nevnte organiske fase
gkes med 100% og deretter redusere volumet av nevnte organiske fase med 50%
ved destillasjon; tilsette MeOAc, EtOAc, IPAc, t-BuOAc, tetrahydrofuran (THF), Et20
eller metyl-t-butyleter (MTBE) til den organiske fasen inntil volumet av nevnte
organiske fase gker med 100%; varme den organiske fase til refluxtemperatur, og
holde nevnte reflukstempertur i minst omtrent 5 timer; og avkjglende den organiske
fase til en temperatur mellom omtrent -5°C og 5°C for en tidsperiode pa omtrent
4.5 timer til 5.5 timer.

10. Framgangsmate i folge krav 1, videre omfattende tilsetting til
reaksjonsblandingen av 1.2 N HCI; derigjennom skape en tofaseblanding; riste
nevnte tofaseblanding; separere den organiske fasen fra nevnte tofaseblanding;
tilsette 0.1N HCI til ;til det organiske laget for derigjennom & skape en
tofaseblanding; riste nevnte tofaseblanding; separere den organiske fase; filtrere
og fjerne fast stoff fra nevnte organiske fase; redusere volumet av den organiske
fase med tilnaermet 50% ved destillasjon; tre ganger gjennomfgre fglgende steg:
tilsette acetonitril til den organiske fase inntil volumet av nevnte organiske fase er
gkt med 100% og redusere volumet av nevnte organiske fase med 50%; gke
volumet av nevnte organisk fase med tilnaermet 100% ved tilsetning av acetonitril
og deretter tilsette vann, for danning av en slurry hvor det endelige forholdet i
mellom Igsningsmiddelstoffene er 9:1 acetonitril/vann; varme nevnte slurry til en
temperatur mellom omtrent 73 °C og 83 °C; rgre nevnte slurry for minst 5 timer; og
avkjgle nevnte slurry til en temperatur mellom omtrent 20 °C og 25 °C; filtrere og
fjerne fast stoff fra nevnte slurry; vaske det faste stoffet med acetonitril, holde en
temperatur mellom omtrent 20 °C til 25 °C fire ganger; og tgrke det faste stoffet i

vakuum ved en temperatur fra omtrent 45 °C til omtrent 55 °C.



