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PATENTNI ZAHTJEVI

Kristalni oblik I' N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)-1H-pirazol-1-il)propan-2-il)-5-((S)-1-hidroksietil)-1H-
pirazol-3-karboksamida (Ia) ima obrazac difrakcije X-zraenja na prahu koji sadrzi karakteristicne vrhunce na 9.3,
15.7,17.0, 24.1 1 25.1 £ 0.15 stupnjeva 2-theta mjeren pomoc¢u rendgenske cijevi ispunjene Cu-om.
Kristalni oblik I' N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)-1H-pirazol-1-il)propan-2-il)-5-((S)-1-hidroksietil)-1H-
pirazol-3-karboksamida (la) prema zahtjevu 1, ima obrazac difrakcije X-zraenja na prahu koji sadrzi
karakteristi¢ne vrhunce na 9.3, 11.4, 11.5, 13.6, 14.7, 14.9, 15.7, 16.1, 17.0, 17.7, 18.5, 19.1,20.5,21.5, 22.1, 22.6,
23.2,23.6,24.1,25.1,26.2127.2 £ 0.15 stupnjeva 2-theta mjeren pomoc¢u rendgenske cijevi ispunjene Cu-om.
Kristalni oblik I" N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)- | H-pirazol-1-il)propan-2-il)-5-((R)-1-hidroksietil)-1 H-
pirazol-3-karboksamida (Ib) ima obrazac difrakcije X-zraCenja na prahu koji sadrzi karakteristi¢ne vrhunce na 9.2,
10.9, 15.1, 15.8 1 22.1 £ 0.15 stupnjeva 2-theta mjeren pomoc¢u rendgenske cijevi ispunjene Cu-om.
Kristalni oblik I" N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)- | H-pirazol-1-il)propan-2-il)-5-((R)-1-hidroksietil)- 1 H-
pirazol-3-karboksamida (Ib) prema zahtjevu 3, ima obrazac difrakcije X-zraenja na prahu koji sadrzi
karakteristi¢ne vrhunce na 7.9, 9.2, 10.9, 13.2, 14.8, 15.1, 15.5, 15.8, 16.9, 18.4, 20.2, 20.5, 21.8, 22.11 24.3 £ 0.15
stupnjeva 2-theta mjeren pomocu rendgenske cijevi ispunjene Cu-om.
Postupak za dobivanje kristalnog oblika I’ ili I" N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)- 1 H-pirazol-1 -il)propan-2-il)-5-
((S)-1-hidroksietil)-1H-pirazol-3-karboksamida (Ia) ili N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)-1H-pirazol-1-il)propan-
2-il)-5-((R)-1-hidroksietil)- 1 H-pirazol-3-karboksamida (Ib), tim redom, koji obuhvaca
a) mijeSanje N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)-1H-pirazol-1-il)propan-2-il)-5-((S)- 1 -hidroksietil)- 1 H-
pirazol-3-karboksamida (Ia) ili N-((S)-1-(3-(3-kloro-4-cijanofenil)-1H-pirazol-1-il)propan-2-il)-5-((R)-1-
hidroksietil)-1H-pirazol-3-karboksamida (Ib) sa smjesom acetonitrila i vode;
b) zagrijavanje smjese iz koraka a) da se formira otopina;
¢) hladenje otopine iz koraka b) do oko 0-50 °C; i
d) izoliranje kristalnog oblika.
Postupak prema zahtjevu 5, gdje smjesa acetonitril:voda ima omjer volumena od 85:15 do 99:1.
Postupak prema zahtjevu 6, gdje smjesa acetonitril:voda ima omjer volumena od 90:10 do 98:2.
Postupak prema zahtjevu 7, gdje smjesa acetonitril:voda ima omjer volumena od 95:5.
Postupak prema bilo kojem od zahtjeva 5 do 8, gdje se korak hladenja c) pojavljuje u toku 5 do 24 h.
Postupak prema zahtjevu 9, gdje se korak hladenja c) pojavljuje u toku 6 do 12 h.
Postupak prema bilo kojem od zahtjeva 5 do 10, gdje je izolirani kristalni oblik osuSen pod vakuumom na 40 °C do
60 °C.
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