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【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 特 許 請 求 の 範 囲
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 １ ４ ． ５ 、 ８ ． ５ 、 ８ ． ０ 、 ７ ． ２ 、 ６ ． ７ 、 ６ ． ２ 、 ５ ． ２ 、 ４ ． ６ 、 ４ ． ４ 、 ４ ．
２ お よ び ３ ． ６ Å の 結 晶 学 的 Ｄ 間 隔 を 有 す る こ と な ら び に 示 差 走 査 熱 量 測 定 に よ り 測 定 し
た 結 果 １ ３ ５ ℃ 以 上 で 融 解 す る こ と を 特 徴 と す る 、 （ － ） － ６ － ク ロ ロ － ４ － シ ク ロ プ ロ
ピ ル エ チ ニ ル － ４ － ト リ フ ル オ ロ メ チ ル － １ ,４ － ジ ヒ ド ロ － ２ Ｈ － ３ ,１ － ベ ン ゾ オ キ サ
ジ ン － ２ － オ ン で あ る 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ２ 】
　 （ １ ） （ － ） － ６ － ク ロ ロ － ４ － シ ク ロ プ ロ ピ ル エ チ ニ ル － ４ － ト リ フ ル オ ロ メ チ ル －
１ ,４ － ジ ヒ ド ロ － ２ Ｈ － ３ ,１ － ベ ン ゾ オ キ サ ジ ン － ２ － オ ン を 、 溶 媒 約 ３ ． ０ ｍ Ｌ か ら
約 １ ０ ． ０ ｍ Ｌ に 対 し て １ ｇ 溶 解 す る 工 程 、
（ ２ ） 該 化 合 物 の 溶 液 を 濾 過 し て 、 す べ て の 粒 子 状 物 質 を 除 去 す る 工 程 、
（ ３ ） 該 化 合 物 の 撹 拌 溶 液 に 室 温 で 約 ３ ０ 分 か ら 約 １ 時 間 か け て 逆 溶 媒 を 加 え 、 該 化 合 物
を 含 有 す る 溶 液 の 飽 和 点 に 到 達 さ せ る 工 程 、
（ ４ ） 該 化 合 物 の 固 体 添 加 シ ー ド 約 ２ か ら 約 １ ０ 重 量 ％ を 該 溶 液 に 加 え て 、 ス ラ リ ー を 形
成 さ せ る 工 程 、
（ ５ ） 該 ス ラ リ ー を 粉 砕 し て 、 ス ラ リ ー の 稠 密 度 を 減 少 さ せ る 工 程 、
（ ６ ） 残 り の 逆 溶 媒 を 加 え て 約 ３ ０ ％ か ら 約 ５ ０ ％ の 所 望 の 溶 媒 組 成 に 到 達 さ せ 、 必 要 に
応 じ て 添 加 中 に 該 ス ラ リ ー を 粉 砕 す る 工 程 、
（ ７ ） 該 ス ラ リ ー を 約 ５ ℃ か ら 約 ２ ０ ℃ ま で ゆ っ く り 冷 却 す る 工 程 、
（ ８ ） 上 清 濃 度 が 平 衡 に 達 す る ま で 、 約 ２ か ら 約 １ ６ 時 間 熟 成 さ せ る 工 程 、
（ ９ ） 必 要 に 応 じ て 該 ス ラ リ ー を 粉 砕 し て 、 ス ラ リ ー の 稠 密 度 を 減 少 さ せ る 工 程
（ １ ０ ） 該 粉 砕 ス ラ リ ー を 濾 過 し て 、 該 結 晶 化 合 物 の 湿 潤 ケ ー ク を 単 離 す る 工 程



（ １ １ ） 該 湿 潤 ケ ー ク を 該 湿 潤 ケ ー ク 容 積 の 約 １ か ら 約 ２ 倍 の 最 終 結 晶 化 溶 媒 組 成 で １ 回
、 つ い で 化 合 物 １ ｇ 当 た り 約 ５ か ら １ ０ ｍ Ｌ の 逆 溶 媒 で ２ 回 洗 浄 す る 工 程 、
（ １ ２ ） 洗 浄 さ れ た 湿 潤 ケ ー ク を 真 空 下 約 ４ ０ ℃ か ら 約 ９ ０ ℃ で 、 約 １ 時 間 か ら 約 ３ 日 間
ま た は 乾 燥 減 量 が ０ ． ５ 重 量 ％ 未 満 に な る ま で 乾 燥 さ せ る 工 程 、 を 含 む 方 法 に よ り 得 ら れ
る 請 求 項 １ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ３ 】
　 （ １ ） 約 １ ０ 重 量 ％ か ら 約 ２ ０ 重 量 ％ の 最 終 量 の 結 晶 化 合 物 を 逆 溶 媒 に 対 す る 溶 媒 の 所
望 の ｖ ／ ｖ 比 率 で ２ ０ ℃ で 混 合 し て ヒ ー ル を 形 成 す る 工 程 （ 溶 媒 は ア セ ト ニ ト リ ル 、 ジ メ
チ ル ア セ ト ア ミ ド 、 ジ メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド 、 エ タ ノ ー ル 、 メ タ ノ ー ル お よ び ２ － プ ロ パ ノ
ー ル か ら 成 る 群 よ り 選 択 さ れ 、 所 望 の 比 率 は 実 施 例 ３ か ら ８ に 記 載 の 表 に お い て 定 義 さ れ
て い る ） 、
（ ２ ） 溶 媒 と （ － ） － ６ － ク ロ ロ － ４ － シ ク ロ プ ロ ピ ル エ チ ニ ル － ４ － ト リ フ ル オ ロ メ チ
ル － １ ,４ － ジ ヒ ド ロ － ２ Ｈ － ３ ,１ － ベ ン ゾ オ キ サ ジ ン － ２ － オ ン と の 溶 液 お よ び 逆 溶 媒
を 、 逆 溶 媒 に 対 す る 溶 媒 の ｖ ／ ｖ 比 率 を 維 持 し な が ら 一 定 速 度 で 約 ６ 時 間 か け て 同 時 に 該
ヒ ー ル に 加 え る 工 程 、
（ ３ ） 添 加 中 に 該 ス ラ リ ー を 粉 砕 し て 、 ス ラ リ ー の 稠 密 度 を 減 少 さ せ る 工 程 、
（ ４ ） 該 ス ラ リ ー を 約 ３ 時 間 か け て 約 １ ０ ℃ に 冷 却 し 、 上 清 濃 度 が 平 衡 に 達 す る ま で ス ラ
リ ー を 熟 成 さ せ る 工 程 、
（ ５ ） 該 粉 砕 化 ス ラ リ ー を 濾 過 し て 、 結 晶 性 化 合 物 の 湿 潤 ケ ー ク を 単 離 す る 工 程 、
（ ６ ） 該 湿 潤 ケ ー ク を 該 湿 潤 ケ ー ク 容 積 の 約 １ か ら 約 ２ 倍 の 最 終 結 晶 化 溶 媒 組 成 で １ 回 、
つ い で 化 合 物 １ ｇ 当 た り 約 ５ ｍ Ｌ か ら 約 １ ０ ｍ Ｌ の 水 で ２ 回 洗 浄 す る 工 程 、
（ ７ ） 洗 浄 さ れ た 湿 潤 ケ ー ク を 真 空 下 約 ４ ０ ℃ か ら 約 ９ ０ ℃ で 、 約 １ 時 間 か ら 約 ３ 日 間 ま
た は 乾 燥 減 量 が ０ ． ５ 重 量 ％ 未 満 に な る ま で 乾 燥 さ せ る 工 程 、 含 む 方 法 に よ り 得 ら れ る 請
求 項 １ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ４ 】
　 用 い る 溶 媒 が （ Ｃ １ か ら Ｃ ６ ） － ア ル コ ー ル で あ り 、 逆 溶 媒 が 水 で あ る 請 求 項 ２ ま た は
３ の い ず れ か に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ５ 】
　 用 い る ア ル コ ー ル 溶 媒 が メ タ ノ ー ル 、 エ タ ノ ー ル ま た は ２ － プ ロ パ ノ ー ル で あ る 請 求 項
４ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ６ 】
　 用 い る ア ル コ ー ル が ２ － プ ロ パ ノ ー ル で あ る 請 求 項 ５ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ７ 】
　 化 合 物 １ ｇ 当 た り の 全 溶 媒 系 容 積 が 約 １ ２ ｍ Ｌ ／ ｇ か ら 約 ２ ０ ｍ Ｌ ／ ｇ で あ り 、 水 に 対
す る ２ － プ ロ パ ノ ー ル （ 逆 溶 媒 に 対 す る 溶 媒 ） の 容 積 体 容 積 比 率 が 約 ２ ５ ％ か ら 約 ３ ５ ％
で あ る 、 請 求 項 ６ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ８ 】
　 用 い る ア ル コ ー ル が エ タ ノ ー ル で あ り 、 化 合 物 １ ｇ 当 た り の 全 溶 媒 系 容 積 が 約 １ ２ ｍ Ｌ
／ ｇ か ら 約 ２ ０ ｍ Ｌ ／ ｇ で あ り 、 水 に 対 す る エ タ ノ ー ル （ 逆 溶 媒 に 対 す る 溶 媒 ） の 容 積 対
容 積 比 率 が 約 ３ ０ ％ か ら 約 ４ ０ ％ で あ る 、 請 求 項 ５ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
【 請 求 項 ９ 】
　 用 い る ア ル コ ー ル が メ タ ノ ー ル で あ り 、 化 合 物 １ ｇ 当 た り の 全 溶 媒 系 容 積 が 約 １ ２ ｍ Ｌ
／ ｇ か ら 約 ２ ０ ｍ Ｌ ／ ｇ で あ り 、 水 に 対 す る メ タ ノ ー ル （ 逆 溶 媒 に 対 す る 溶 媒 ） の 容 積 対
容 積 比 率 が 約 ４ ０ ％ か ら 約 ５ ０ ％ で あ る 、 請 求 項 ５ に 記 載 の 結 晶 化 合 物 。
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