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Patentkrav

1. Prosess for syntese av et krystallinsk kaliumsalt av et 2-(2H-[1,2,3]triazol-2-yl)-

benzosyrederivat av formel (Ik):
N M
‘N
CoO K'

RI
H‘I

formel (Ik)
hvori
 R! representerer metoksy og R? representerer hydrogen; eller

* R! representerer hydrogen og R? representerer metyl;
prosessen omfattende koblingen av

» en forbindelse av formel (ll):

Br
COOH
RZ
H'I
formel (1)

* 0g [1,2,3]triazol:
%
N. N

-.N.-
H

hvori prosessen utfgres i naerveeret av:
* kobber-(I)-jodid (Cul);
* en uorganisk kaliumbase; og

* et Igsningsmiddel eller Igsningsmiddelblanding som er
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#et vannblandbart eterlgsningsmiddel; eller

*et polart aprotisk Igsningsmiddel;

eller en hvilken som helst blanding derav;

hvori lgsningsmidlet eller Ilgsningsmiddelblandingen er til stede i en mengde pa ca. 5
til 100 volum i forhold til forbindelsen av formel (11);

hvori koblingen av forbindelsen av formel (Il) og [1,2,3]triazol utfgres ved en
temperatur stgrre enn ca. 60 °C;

hvori den krystallinske forbindelsen av formel (Ik) isoleres fra reaksjonsblandingen
ved faststoff-veeske-separasjon.

2. Prosessen ifglge krav 1, hvori prosessen utfgres i naerveeret av Cu-(I)-jodid; hvori
Cu-(I)-jodid er til stede i en mengde pa ca. 0,01 ekv. til 0,5 ekv. i forhold til
forbindelsen av formel (I1).

3. Prosessen ifglge krav 1 eller 2, hvori den uorganiske kaliumbasen er K2COs; hvori
K2COs er til stede i en mengde pa ca. 1 ekv. til 10 ekv. i forhold til forbindelsen av

formel (11).

4. Prosessen ifglge et hvilket som helst av kravene 1 til 3, hvori 1H-1,2,3-triazol er til

stede i en mengde pa ca. 1 ekv. til 10 ekv. i forhold til forbindelsen av formel (11).

5. Prosessen ifglge et hvilket som helst av kravene 1 til 4, hvori prosessen utfgres i

neerveer av

* et lasningsmiddel som er et vannblandbart eterlasningsmiddel; hvori det
vannblandbare eterlgsningsmidlet er til stede i en mengde pa ca. 5 til 100
volum i forhold til forbindelsen av formel (ll); og

 vann i en mengde pa ca. 0,05 til 2 volum i forhold til forbindelsen av formel

(11);
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hvori forholdet mellom vannblandbart eterlgsningsmiddel og vann er stgrre enn ca.

10:1 (volum/volum).

6. Prosessen ifglge krav 5, hvori mengden av vann i reaksjonsblandingen reduseres
far isolasjonen av den krystallinske forbindelsen av formel (I) fra
reaksjonsblandingen ved faststoff-veeske-separasjon; og hvori ytterligere

vannblandbart eterlgsningsmiddel deretter tilsettes til reaksjonsblandingen.

7. Prosessen ifglge et hvilket som helst av kravene 1 til 6, hvori den isolerte

krystallinske forbindelsen av formel (I):

I"xlIr HIN
‘N
COO K"

RZ
R'1

formel (Ik);

hvori
* R representerer metoksy og R? representerer hydrogen; eller
* R! representerer hydrogen og R? representerer metyl;

transformeres ytterligere til det respektive krystallinske 2-(2H-[1,2,3]triazol-2-yl)-

benzosyrederivatet av formel (1):
o
N, N
N
COOH

R2
R'I

formel (1);
prosessen omfattende et krystalliseringstrinn fra surt vandig medium.
8. Prosessen ifglge krav 7, hvori krystalliseringstrinnet fra surt vandig medium

utfares ved en temperatur pa ca. 30 °C til 60 °C; og hvori den krystallinske

forbindelsen av formel (1) isoleres ved faststoff-veeske-separasjon; hvori faststoff-
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vaeske-separasjonen utfares ved en temperatur pa ca. 10 °C til 50 °C.

9. Prosessen ifglge krav 8, hvori, den sure vandige lgsningen i krystalliseringstrinnet

fra surt vandig medium har en pH pa under ca. 4.

10. Den krystallinske formen av forbindelsen av formel (I):
Nﬂm
‘N
COO K’

RI
H‘I

formel (Ik)

« hvori R? representerer metoksy og R? representerer hydrogen; karakterisert

av.

a) naerveeret av topper i rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de falgende
brytningsvinklene 26: 6,7°, 7,4°, 15,4°, 23,3°, 27,0°; eller

b) neerveeret av topper i rantgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de falgende
brytningsvinklene 26: 10,8°, 15,1°, 25,0°, 25,9°, 27,1°

« eller hvori R! representerer hydrogen og R? representerer metyl;

karakterisert av naervaeret av topper i rantgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de
felgende brytningsvinklene 26: 5,4°, 10,7°, 16,1°, 21,6°, 27,0°;

hvori rantgenpulverdiffraksjonsdiagrammet oppnas ved a anvende kombinert Cu
Ka1- og Ka2-straling, uten Ka2-stripping; og ngyaktigheten av 26-verdiene er i
omradet 26 +/- 0,2°.

11. Den krystallinske formen av forbindelsen av formel (I):

J_m
N
COOH

RZ
Ri

formel (1)
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« hvori R! representerer metoksy og R? representerer hydrogen;

a) karakterisert av neerveeret av topper i
rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de felgende brytningsvinklene 26:
5,7°,11,5°, 17,2°, 21,3°, 25,0°; eller

b) karakterisert av neerveeret av topper i
rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de falgende brytningsvinklene 26:
11,4°,12,3°, 15,5°, 21,3°, 23,6°;

« eller hvori R! representerer hydrogen og R? representerer metyl;
karakterisert av naerveeret av topper i rgntgenpulverdiffraksjonsdiagrammet
pa de fglgende brytningsvinklene 26: 6,2°, 12,5°, 15,1°, 18,8°, 25,2°;

hvori rantgenpulverdiffraksjonsdiagrammet oppnas ved a anvende kombinert Cu
Ka1- og Ka2-straling, uten Ka2-stripping; og ngyaktigheten av 26-verdiene er i
omradet 20 +/- 0,2°.

12. Den krystallinske formen av forbindelsen av formel (1) ifglge krav 11; hvori R!
representerer metoksy og R? representerer hydrogen; karakterisert av neerveeret av
topper i rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de falgende brytningsvinklene 26:
5,7°,11,5° 16,0°, 17,2°, 18,9°, 19,7°, 21,3°, 23,7°, 25,0°, 27,9°; hvori
rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet oppnas ved a anvende kombinert Cu Ka1- og
Ka2-straling, uten Ka2-stripping; og ngyaktigheten av 26-verdiene er i omradet 26
+/- 0,2°.

13. Den krystallinske formen av forbindelsen av formel (1) ifglge krav 12; som har et

smeltepunkt pa ca. 80 °C som bestemt ved differensiell skanningskalorimetri.

14. Den krystallinske formen av forbindelsen av formel (1) ifglge krav 11; hvori R*
representerer hydrogen og R? representerer metyl; karakterisert av naerveeret av
topper i rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet pa de felgende brytningsvinklene 26:
6,2°,11,3°, 12,5°, 13,3°, 15,1°, 17,0°, 17,8°, 18,8°, 22,6°, 25,2°; hvori
rentgenpulverdiffraksjonsdiagrammet oppnas ved & anvende kombinert Cu Ka1- og
Ka2-straling, uten Ka2-stripping; og ngyaktigheten av 26-verdiene er i omradet 26
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+/- 0,2°.

15. Den krystallinske formen av forbindelsen av formel (1) ifglge krav 14; som har et
smeltepunkt pa ca. 125 °C som bestemt ved differensiell skanningskalorimetri.
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