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【公報種別】特許法第１７条の２の規定による補正の掲載
【部門区分】第３部門第２区分
【発行日】平成25年8月29日(2013.8.29)

【公表番号】特表2013-518925(P2013-518925A)
【公表日】平成25年5月23日(2013.5.23)
【年通号数】公開・登録公報2013-026
【出願番号】特願2012-552884(P2012-552884)
【国際特許分類】
   Ｃ０７Ｄ 205/04     (2006.01)
   Ａ６１Ｐ  35/00     (2006.01)
   Ａ６１Ｋ  31/397    (2006.01)
   Ｃ０７Ｂ  61/00     (2006.01)
【ＦＩ】
   Ｃ０７Ｄ 205/04    　　　　
   Ａ６１Ｐ  35/00    　　　　
   Ａ６１Ｋ  31/397   　　　　
   Ｃ０７Ｂ  61/00    ３００　

【手続補正書】
【提出日】平成25年7月9日(2013.7.9)
【手続補正１】
【補正対象書類名】特許請求の範囲
【補正対象項目名】全文
【補正方法】変更
【補正の内容】
【特許請求の範囲】
【請求項１】
　Ｎ－（ブロモアセチル）－３，３－ジニトロアゼチジン（ＡＢＤＮＡＺ）の製造法であ
って、
　１－ｔｅｒｔ－ブチル－３，３－ジニトロアゼチジン（ＤＮＡＺ）を溶媒中でブロモア
セチルブロミド及び三フッ化ホウ素エーテラートと反応させて、ＡＢＤＮＡＺ及びＤＮＡ
Ｚの塩を含む反応混合物を製造し；
　水及び追加量の溶媒を反応混合物に加えて、ＡＢＤＮＡＺを含む有機相とＤＮＡＺの塩
を含む水性相を形成させ；
　有機相と水性相を分離して、ＡＢＤＮＡＺを含むＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶液と、ＤＮＡＺ
の塩を含む水性相を製造し；
　非溶媒をＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶液に加えて、ＡＢＤＮＡＺ／溶媒／非溶媒混合物を製造
し；そして
　ＡＢＤＮＡＺを回収する
ことを含む方法。
【請求項２】
　ＤＮＡＺを溶媒中でブロモアセチルブロミド及び三フッ化ホウ素エーテラートと反応さ
せてＡＢＤＮＡＺ及びＤＮＡＺの塩を含む反応混合物を製造することが、ＤＮＡＺ、ブロ
モアセチルブロミド、及び三フッ化ホウ素エーテラートを還流で約４時間～約７時間の間
反応させることを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　ＤＮＡＺを溶媒中でブロモアセチルブロミド及び三フッ化ホウ素エーテラートと反応さ
せてＡＢＤＮＡＺ及びＤＮＡＺの塩を含む反応混合物を製造することが、ＤＮＡＺをブロ
モアセチルブロミド及び三フッ化ホウ素エーテラートとジクロロメタン中で反応させるこ
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とを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　ＤＮＡＺを溶媒中でブロモアセチルブロミド及び三フッ化ホウ素エーテラートと反応さ
せることが、２モル当量のＤＮＡＺをジクロロメタン中で１．５モル当量のブロモアセチ
ルブロミドと反応させることを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項５】
　水及び追加量の溶媒を反応混合物に加えて有機相と水性相を形成させることが、ジクロ
ロメタン及び水を反応混合物に添加することを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　非溶媒を加える前に、ＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶液を水で洗浄することをさらに含む、請求
項１に記載の方法。
【請求項７】
　水を除去するために乾燥剤をＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶液に加え、そして乾燥剤を回収する
ことをさらに含む、請求項６に記載の方法。
【請求項８】
　ＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶液から溶媒の少なくとも一部分を除去することをさらに含む、請
求項７に記載の方法。
【請求項９】
　非溶媒をＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶液に加えることが、エタノールをＡＢＤＮＡＺ／溶媒溶
液に加えることを含む、請求項１に記載の方法。
【請求項１０】
　ＡＢＤＮＡＺの回収が、ＡＢＤＮＡＺ／溶媒／非溶媒混合物から溶媒を除去することを
含む、請求項１に記載の方法。
【請求項１１】
　ＡＢＤＮＡＺの回収が、非溶媒を除去してＡＢＤＮＡＺの結晶を製造することを含む、
請求項１に記載の方法。
【請求項１２】
　Ｎ－（ブロモアセチル）－３，３－ジニトロアゼチジン（ＡＢＤＮＡＺ）の製造法であ
って、
　１－ｔｅｒｔ－ブチル－３，３－ジニトロアゼチジン（ＤＮＡＺ）をジクロロメタン中
でブロモアセチルブロミド及び三フッ化ホウ素エーテラートと反応させて、ＡＢＤＮＡＺ
及びＤＮＡＺの臭化水素塩を含む反応混合物を製造し；
　水及び追加量のジクロロメタンを反応混合物に加えて、ジクロロメタン及びＡＢＤＮＡ
Ｚを含む有機相と水及びＤＮＡＺの臭化水素塩を含む水性相を形成させ；
　有機相を水性相から分離し；
　エタノールをジクロロメタン及びＡＢＤＮＡＺを含む有機相に加え；
　減圧下でジクロロメタンを蒸発させてＡＢＤＮＡＺ／エタノール懸濁液を形成させ；そ
して
　ＡＢＤＮＡＺ／エタノール懸濁液からエタノールをろ過する
ことを含む方法。
【請求項１３】
　ＡＢＤＮＡＺ／エタノール懸濁液からのエタノールのろ過が、ＨＭＮＡＺからＤＮＡＺ
の推定１００％収率を基にして、約８０％～約１００％の収率でＡＢＤＮＡＺを製造する
ことを含む、請求項１２に記載の方法。
【請求項１４】
　ＡＢＤＮＡＺ／エタノール懸濁液からのエタノールのろ過が、約９９．５％より高い純
度を有するＡＢＤＮＡＺを製造することを含む、請求項１２に記載の方法。
【請求項１５】
　約９９．５％より高い純度のＮ－（ブロモアセチル）－３，３－ジニトロアゼチジン（
ＡＢＤＮＡＺ）及び製薬学的に有効なビヒクルを含み、１－ｔｅｒｔ－ブチル－３，３－
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ジニトロアゼチジンの塩を実質的に含まない組成物。
【請求項１６】
　組成物が、約０．４％未満の１－ｔｅｒｔ－ブチル－３，３－ジニトロアゼチジンしか
含まない、請求項１５に記載の組成物。
【請求項１７】
　組成物が、ブロモ酢酸を実質的に含まない、請求項１５に記載の組成物。
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