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Industria y Comercio .  SPEIOWTIIA ¥ o
SUPERINTENDENCIA folive: 47
' Tramity o1 per.
rsendocia; 2620 mﬂx REwg & o ML
FORMULARIO UNICO DE SOLICITUD DE PATENTE
PCT
ENTRADA EN FASE NACIONAL
SOLICITUD DE:
1 Patente de Invencién. [ Patente de Modelo de Utilidad.
(] Capituio I. B Capitulo Ii.
b Nombre: BASF AKTIENGESELLSCHAFT IDENTIFICACION
socledad constituida y existente bajo las
SOL'%;I)ANTE leyes de la Repiblica Federal de Alemania. C.C. U NIT O
Direccién: 67056 Ludwigshafen, CE U oro [l
Repiblica Federal de Alemania. Cual
Domicilio: Ludwigshafen, -_—
Repiiblica Federal de Alemama Ndmero
IDENTIFICACION
Nombre: EMILIO FERRERO & ]
REPRESENTANTE | Direccion: Carrera 4*. No. 72-35 C.C. NIT
APODERADO | Teléfono: 347 38 11 CE | Otro 0O
Fax: 21762 11 -
E-mali: lign myp.com. Cual
Domicillo:  Bogotd, Colombia. Nimero 438.019 T.P 31.929
@ 1. Winfried MAYER 2. Hane ZIEGLER
Weedeatr. 26a, Pfalzring 81,
55270 Bubenhelm, 67112 Multerstadt,
INVENTOR (ES) Republica Federal de Alemania. Republica Federal de Alamania.
(72) 3. Kari-Heinrich SCHNEIDER 4. Thomas KROHL
Am Kelleracker 20, Scheureberweg 20B,
67271 Klelnkaribach, 55120 Malnz,
Repiblica Federal de Alemania. Republica Federal de Alemania.
8. Horet MAYER 6. Peter ERK
Faselwiesse 10, Carl-Spitzweg-Str. 5a,
67080 Ludwigshafen, 87227 Frankenthal,
Repiiblica Federal de Alemania. Repiblica Federal de Alemania.
7. Gerhard COX 8. Reinhard STIERL
Birkental 20, Jahnstr, 8,
67098 Bad Dirkhelm, 67251 Freinshaim,
Regﬁbllcn Faderal de Alemania. Repiblica Federal de Alemania.
PCT (86) .
Solicitud Intemacional No. PCT/EP2004/000703 Fecha: 28 de enero de 2004
Publicacién Intemacional No. WO 2004/072039 A1 Fecha: 26 de agosto de 2004

Titulo (54)
NUEVA MODIFICACION CRISTALINA DEL ANHIDRATO DE BOSCALIDA

:o Clasificacién internacional (§1) CO7D 213582 A O iN 43/40

Prioridad | (33) Pals de Origen (32) Fecha (31) Namero de Solicitud
sid No[l DE. 14 de febrero de 2003 103 07 751.0

r
o Comprobants de pago No.: 05. 63.058 Fecha: 22 de agosto de 2005
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Anexos:

Comprobante de pago de la tasa de presentacion de la solicitud por $ 443.000.00.
Comprobante de pago por reivindicacion de prioridad.

Documento que acredita la exiatancia y representacion legal cuando el solicitante sea persona
jurldica.

Poderes, si fuere el caso.

Documento de cesion del inventor al solicitante 0 a su causante.

Declaraciones.

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcién, reivindicaciones, dibujos)
Traduccion de la solicitud internacional al castellano. (Resumen, descripcion, reivindicaciones,
dibujos)

Copia del examen preliminar efectuado por la IPEA.

Traduccion del examen preliminar efectuado por la IPEA.

De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacién de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de depdsito del material biolégico.

Arte final 12x12

De ser el caso, informacién sobre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el extranjero
por el mismo titular 0 su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencién de esta
solicitud.

Otros: Hoja de documentos anexos.

X O] i

X OXO OO0 XX[OXM

@ FIGU TICA
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Cl

@ Solicito 1a concesién de la patente,
NOMBRE:

EMILIO EERRERO
FIRMA : _ﬁ;g‘_ ie__._.__::

C.C. 438.019 de Usaquén T.P. 31.829
OjMREImrm-ld-ﬂBa
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1. X Publicacién Intemacional WO _2004/072039 A1
Descripcion:
Péaginas ___6 __en el idioma original
Paginas 8  en espafiol
Reivindicaciones: Namero (s) __10
Figuras: Numero (s)
[C] Forma PCT/RO/101. PCT Request
[C] Forma PCT/RO/M08. Invitation to Correct Defects.
Forma PCT/ISA/210. Informe de Busqueda Internacional.
[] Forma PCT/ISA/220. Notificacién De La Transmisién Del Informe De Basqueda
Interacional Y De La Opinién Escrita De La Administracién Encargada De La Busqueda
Internacional, O De La Declaracién.

6. Forma PCT/ISA/237. Opinion Escrita De La Administracién Encargada De La Blsqueda
intemacional.

o kN

7. [l Forma PCTAB/304. Notification Conceming Submission Or Transmittal Of Priority
Document.

8. [] Forma PCT/IB/306. Notification Of The Recoding Of A Change.

Descripcion De Modificacion:

9. Forma PCT/IB/308. Notice Informing The Applicant Of The Communication Of The
International Application To The Designated Offices.

10.[[] Forma PCT/AB/311 From the International Bureau

11.[] Forma PCT/IB/332. Information Conceming Elected Offices Notified Of Their Election.

12.[C] Forma PCT/IPEA/401. PCT Demand

13.0 Forma PCTAPEA/402. Notification Of Receipt Of Demand By Competent Intemational
Preliminary Examining Authority.

14.["] Forma PCT/IPEA/408. Written Opinion.

15.[] Forma PCT/IPEA/4186. Naotification Of Transmittal Of The Intemational Preliminary
Examination Report.

16.[X) Forma PCT/PEA/409. Informe Del Examen Preliminar Intemacional.

17.[] Traduccién Al Espafiol Del Informe Del Examen Preliminar Internacionai.

18.[] Traduccién Al Espafol De Los Anexos Presentados Junto Con El Informe Del Examen
Preliminar Intemacional.

19.[] Extracto para publicacion
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Pateate, Modelle usd Zelchnongen: Warerasichen
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VERTRETUNG UND VOLLMACHT

v - ’;"

/Yn (nosotros) sbejo firmado (&)

BASF Aktiengesel.schaft

domiciiado(s) en Ludwigshafen, Repliblzca
Federal de Alemania-

por ol presente nombramos a GERMAN CAVELIER,
tpa. 532 GONZALO tpa. 831 ERNEETO
CAVELIER, tpa. 11510 y EMILIO FERRERQD, ipa.
alﬂbﬁmldu-ﬂuml-cum#m!mm

an obedecimisnto u Io dispuesio en el pard
grafo 19 del Articulo 343 del Codigo de Comerclo, &l
primere como principel ¥ los demis como suplentes, en
[} como nucstros tes en todos los

i

Ich (wir) unten Unterseichnender (da)

BASF Aktiengesellschaft.

wobnhatt in Ludwigshafen, Republica Federal
de Alemania

werlalben durch disges Bchrelban an GERMAN CAVE,

tpa. B2, GONZALO PERDOMO, tpa. 831
NESTO CAVELIER, tpe. 11518~ unil EMILIO

tpa. 31000 wohnhatt in der Carrera 4# N° 73-35, Bogotd, -

Kolumbiem, um dis Verffigung des Absateas 1 im Ar. ]

Handslsgegetsbuch zu beachiun, der arste

als Stellvertretwr

§
:

i
}
|
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g
%;
E
E
B
¥
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URNr 1407/89 a
Ich beglaubige hiermit die Echthelt der vorste

elgenhiindig vor mir vollzogenen Unterschriften der flr - , s "
die Firma BASF Aktiengesellschaft Ludwigshafen am Rhein >
handelnden Herren E
1 Dr Gunther W el z el , Chemiker in = .

Ludwigshafen am Rhein, 1
2 Dr Peter Ri1cht ers , Chemlker in

Ludwigshafen am Rhein
Die Herren Dr Welzel und Dr Richters sind mir persdnlich
bekannt
Aufgrund heutiger Einsichtnahme in das Handelsregister
beim Amtsgericht Ludwigshafen am Rhein HR B 3000 be- |
scheinige ich, daf die Herren Dr Welzel und Dr Richters .
als Prokuristen gemelnschaftlich zur Vertretung und
Zeichnung der Firma BASF Aktlengesellschaft mit dem
Sitz in Ludwigshafen am Rhein berechtigt sind ~_

Ludwigshafen am Rhein, den 17 Mirz 1989

o .
’ - ‘;\\ /\/\/—/
r L 4
1 T 27 \\
1 | ~
A < v/ 2% o Y vortrater
Nooam . e Me LT 1 e IB0T

Dle Echthelit vorstehender Unterschrift des Notarassessors
Thomas Walter

als amtlich bestellter Vertreter des Notars Justizrat Dr Kohler
in Ludwigshafen am Rhein und die Echtheit des belgedrlckten
Dienststempels werden hiermit bestdtigt Zugleich wird bescheinigt
daB der Vorgenannte 2ur Vornahme der Amtshandlung befugt war

d
r— Frankenthsl (Pfalz) den einundzwanzigstén METZEREUNZETAhGAGETEES
Y neunundachtzig P30 1 ADD CONBTAH QUE LA
LU 2 CRINCTDR Q0K BL O

LUZ aRmALA
CTOIA i ris
1 &Y Zoyz
M-‘. M- %e M .w‘

isident des

(Franz Serfas)
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GONSULADO GENERAL DE COLOMBIA + B- 0077
El suserito Cénsul General Ae Coloibia en Frankfurt
am Main, Revl@olica Fedesral de Alemania, vistos los
documentos presentados por los interesados,
CERTIFICA
—— I —_—— /-
Que el sefior Thomas Walter——=——=—=—=——cmeccceemecc—ceee————
quien como Notario en Ludwigshafen am Rhein-=—=——====s——=-

autenticé la(s) firma(s) del(os) signatario(s) del
Poder precedente, ejercia las funciones indicadas ¥y

su firma corresponde a la re<istrada ante el Tribunal Re-
gional de Frankenthal (Pfalz) e e e e e e e
que la comnafia BASF Aktiengesellgchaft-—==———————=ew—e==- -

es una sociedad constitufida de acuerdo con las leyes
ae la Revfiblica Federal de Alemania y cumple su ob;;etb

conforme a las mismas, que el{los) sefior(es) Dr Gunther

WELZEL y el Dr Peter RICHTERS-—-———-—==—-———=—==csss=som——=
quien(es) en sus carictpr(es) ae apoderados-=—=—--—3-—---

te(s) legal(es) en este pais. :
El Cénsul General no asgume rﬂsnonsab:.l:.g Niv
tenido del _d.ocumento.

Esta Certificacibén se expide en Prankfurt am Main,
el selis de Kbsr-:.l de mil novecientos ochenta y nueve —_

Pranktustiar W 0 b APR 1989

JPAGADO IMPUESTO DE TIMPRE
4 ﬁ:" $- dag Lo’ £ £ X K
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"JUAN WANUEL BUTERO M

a NOTARIO
-

Die klonuularllehe Legalnierug ist notwendig

NOTA PARA EI SEROR CONBUL COLOMBIANO Segiin los articulos 65 del C de P C y 480 del C. de

S::.:‘elpode;:ﬂ?e;m;c::dad.dseﬁoru&nluldebeeeruﬂmquatuvoahmumﬂmhude
axisiencia, su objeto social, que q confiere el poder es su representante y puede otorgar
po*r, gseguidvmente autenticar 1a firma de éste y

| e
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TRADUCCLON OFICIAL NO 2034
de Un documento escrito en Alemdn, el cual para su iden-

tificacion se sella con el sellp de la traductora, lo mismo

que la presente -

(A continuacién del poder conferido a GERMAN CAVELIER, BON-
IAl.0 PERDOMO, ERNESTO CAVELIER y EMILIO FERRERO, domiciliados
en la Cra 4 No 72-33, Bogaota, el 17 de marzo de 1989, por
la sociedad BABF Aktiengesellschaft, domiciliada en

Ludwigshaften, RFA1r)

Protoco otar 7/89

Certifico la autenticidad de las firmas anteriores puestas

ante mi, por los seRores

Ludwigshaten am Rheln,

1 Dr Gunther W e 1 zel , quamico, dww

2 Dr Peter R ichtrs , guamico, dnmiciliag'

Ludwigshafen am Rhein

A los doctores Welzel y Richters los conozco en persona

B R 4

-
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X
Certifitm, por haber tenido a la vista el registro de comer-

cié HR B 3000, del juzgado de Ludwigshafen, que los doctores

Wilzel y Richters, en su calidad de apoderados, estdn facul-

tados para representar conjuntamente y firmar por la sociedad
BABF Aktiengesellschaft, con sede en Ludwigshafen

Ludwigshafen am Rhein, 17 de marzo de 1989

(sello redondo:)

Dr Siegfried kKohler Fdo & firma 1legible

Notario de Ludwigshafen Th Walter

Asesor del notarioc como repre
sentante oficlalmente designado

del notario Dr Sisgfried Kohler

8e certifica la autenticidad de la firma anterior del asesor

del notario, consejaro de justicia Dr Kohler, domiciliado en

Ludwigshafen am Rhein, vy la del sello oficial que la acom—
pafa Al mismo tiempo se certifica que eel mencionado notario

estaba facultado para realizar ese acto oficial

Frankenthal (Pfalz), veintiuno de marzo ;

ochenta y nueve

! LRBO
NGTARIO
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El Presxdente del Tribunal Regional
Fdp » firma ilegable (sello redondoi)
{(Franz Bertfas) El Fresidentas dal Tribunal Regional

de Frankenthal (Pfalz)

Nota: Darrechos 20,.,— DM

EN ESPARNOLY La legalizacién de las fTirmas anteriores por sl
Consulado de General de Colombia en Frankfurt, bajo &l No
0077 {(Certificacldon consular) del &6 de abral de 1989 y del -

Ministerio de Relaciones Esteriores de Colombia bajo el No

83061 del 24 de abril de 1989

FPagado impuesto de timbre US% &,00

ES TRADUCCION FIEL Y COMPLETA, de la cual s& deja copia en

los archivos de estas oficinas para su confrontacian !

Bogotd, 26 de abril de 1989
u.lz ARRIAGA DE HERBEX
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: CAVELIER

ABOGADOS Comeo ll.lcrmoo/‘m [

EDIFICIO SISK) TELEFONO [87) (1) 2120100
CARRERA 49 No 72-33

CaAMER CAVELEYES
BOGOTA B COLOMBIA

Sefior Jefe de la
] DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

] Superintendencia de Industria y Comarcio
7 E 5 D

LA o

- Poderdante BASF AKTTENGESELLSCHAFT

.

wpey-EST

Poder conferido el 17-03-89

A TR PO

F4d

obrando en m1 calidad de apoderado

arriba menc{'ogﬂdo JW‘
: r s manifiesto a Usted que sustituyo el ,poder \.qqnferipb "en el
T,

%4 principal del poderdante
L ]

& Yo, GERMAN CAVELIER

R 4dogtor EMILIO FERRERO, Abogado

con' Tarjeta * P}o*gég ﬁ#&
' No 31 929, con todas las facultades que me fueron confen as Y
! ) - -
;4 ! 3 T i“ A
] Hago la anterior sustitucion conforme al artic ulo 66'« a'al * %
i Codigo de Procedimiento Civil ya que los otros sug_ti.tutuyr -
e faltan en este momento - LRE %
ﬂ‘iﬁm&
2 Sefior Jefe,
:]'L
}..
g
!
|J
g Acepto

EMILIO FERRERO
TPA N2 31 929
CC No 438 019 de Usaguen

2e-~-780-2

CAVELER ABOGADOS NIT B80.041347-3 /
/
) T TR
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"+ CAVELIER
ABOGADOS
EDIFICIO SISKI

CARRERA 4" N°, 72-35§
BOGOTA, 8 - COLOMBIA

CESION
Yo, (nosotros), abajo firmado(s)
—
domiciliado(s) en
i
b

declaro{amos) bajo juramento ser iinico(s) y verdadero(s)
inventor({es) de la invencidn:

Noao. madigiceadn crstalbina
del anhickcate b boscalida,

declaro(amos) as{ mismo que cedo(emos) y
transfiero{erimos), sin limitacién, a favor de la sociedad

© CAVELIER ABOGADOS
WFPPODHRE-343

CO Amignment Form (1 11/

X 2

Colombia

0000054283

ASSIGNMENT

I (we), the undersigned

Winfried Mayer

Weedestr. 26 a, 55270 Bubenheim
Germany

Citizen of Germany

Hans Ziegler

Pfalzring 91, 67112 Mutterstadt
Germany

Citizen of Germany

Karl-Heinrich Schaeider

Am Kelleracker 20, 67271 Kleinkaribach
Germany

Citizen of Germany

Thomas Krohl

Steinachstr. 30, 69198 Schriesheim
Germany

Citizen of Germany

Horst Mayer

Faselwiese 19, 67069 Ludwigshafen
Germany

Citizen of Germany

Peter Erk

Carl-Spitoweg-Str. 5a, 67227 Frankenthal
Germany

Citizen of Germany

Gerhard Cox

Birkental 20, 67098 Bad Diirkheim
Germany

Citizen of Germany

Reinhard Stierl

Jahnstr8, 67251 Freinsheim
Germany

Citizen of Germany

state(s) under oath to be sole and true inventor(s) of the
invention:

Novel crystalline modification of the anhydrate of
boscalld

state ay well. that nysign, without reservations or limitations
in favour of

BASF Akiiengesellschafl



constituida y existente de conformidad con las leyes de

domiciliada en

todos loa derechos inherentes a dicha invencién y que la
citada Compaiifa queda facultada para solicitar en su
nombre la patente correspondiente en la Repiiblica de
Colombia.

Dado y firmado hoy

Firma

A3

Colombia
Seite 2

0000034283

a corporation constituted and existing in conformity with
the laws of

Germany

domiciled in

67056 Ludwigshafen, Germany

all rights inherent to said invention and that the above

mentioned company hereby is enabled to apply, in its name,
for the corresponding patent in the Republic of Colombia.

Given and signed this

0 & Juli 2005

Signature

ADuwifried fl@%{/

Y Winfried Mayer
<
/il
Hans Megler

5

o

™~

Kar|-Heinrich Schneider

St

Thomas Krohi

Yot /_Zaqm

Horst Mayer

/ Reinhard Stierl

Notarization and legalized by means of Apostille

CAVELIER ABOGADOS
WPPODERL-34)

€0 Asignmen Rorm 01 1148



U.R.Nr. 1572/2005

Y

I,

Ludwig Draxel-Fischer, notary public at Ludwigsha-

fen/Rhine, Federal Republic of Germany, hereby te-
stify and confirm that the foregoing signatures of

1.

8.

Mr. Winfried Mayer, residing at Weedestr. 26a,
55270 Bubenheim, Germany, personally known to me,

. Mr. Hans Ziegler, residing at Pfalzring 91, 67112

Mutterstadt, Germany, personally known to me,

Mr. Karl-Heinrich Schneider, residing at Am
Kelleracker 20, 67271 Kleinkarlbach, Germany,
personally known to me,

Mr. Thomas Kx8éhl, residing at Steinachstr. 30,
69198 Schriesheim, Germany, personally known to
me,

Mr. Horst Mayer, residing at Faselwiese 19, 67069
Ludwigshafen, Germany, personally known to me,

Mr. Peter Erk, residing atCarl-Spitzweg-Str. S5a,
67227 Frankenthal, Germany, personally known to
me,

Mr. Gerhard Cox, residing at Birkental 20, 67098
Bad Diurkheim, Germany, personally known to me,

Mr. Reinhard 8tierl, residing at Jahnstrafe 8,
67251 Freinsheim, Germany, personally known to me,

are true and valid.

Ludwigshafen/Rhine, this 4% day of July, 200

notary public

Wert 5.112,92 €



APOSTILLE
{Convention de LﬁHaye du 5 octobre 1961)

1. Land : Bundesrepublik Deutschland
Diese &ffentliche Urkunde

2. st unterschrieben von Notar
Draxel-Filscher

3. in seiner Eigenschaft als
Offentlicher Notar

4. sle Ist varsehan mit dem Siegel/Stempel
des Notars Ludwig Draxel-Fischer.
in Ludwigshafen am Rhein

Bestatigt

5. In Frankenthal (Pfalz)

6. am 19. Juli 2005 .

7. durch den Priisidenten des Landgeric
8. unter Nr. 91 Eb - 830-847/05 '
9

. Siegel/Stempel: 10. Unterschrift
_ Im Auitrag
TN (Christian Kneks)
" ) \ Richter am Landgericht

- N\
v \
) 2

Kosienvermerk:

Gebdhr 12,-- €

=



TRADUCCION OFICIAL 184/2005 DE UN DOCUMENTO ESCRITO EN INGLES Y
EN ESPANOL, REALIZADA POR EDUARDO CALADO NOGUERA, TRADUCTOR
OFICIAL APROBADO POR RESOLUCION 541 DEL 27 DE FEBRERO DE 1976 POR
EL MINISTERIO DE JUSTICIA Y DEBIDAMENTE REGISTRADO ANTE EL
MINISTERIO DE RELACIONES EXTERIORES DE LA REPUBLICA DE COLOMBIA Y
MEDIANTE EL CUAL WINFRIED MAYER, WEEDESTR. 26 a, 55270 Bubenheim,
Alemania, ciudadano alemin; HANS ZIEGLER, Pfalzring 91, 67112
Mutterstadt, Alemania, ciudadano alemédn; KARL-HEINRICH SCHNEIDER,
Am Kelleracker 20, 67271 Kleinkarlbach, Alemania, ciudadano
alemin; THOMAS KROHL, Steinachstr; 30, 69198 Schriesheim,
Alemania, ciudadano alemin; HORST MAYER Faselwlese 19, 67065
Ludwigshafen, Alemania, cludadano alemdn; PETER ERK Carl-
Spitzweg-Str. 5", 67227 Frankenthal, Alemania, ciudadano alemdn;
GERHARD COX, Birkental 20, 67098 Bad Dirkheim, Alemania,
ciudadano alemidn; REINHARD STRIEL Jahnstr. 8 67251 Freinsheim,
Alemania, ciudadano alemfn INVENTORES ONICOS Y VERDADEROS DE LA
INVENCION: NUEVA MODIFICACION CRISTALINA DEL ANHIDRATO DE
BOSCALIDA, DECLARAN POR EL PRESENTE QUE CEDEN DICHA INVENCION A
BASF AKTIENGESELLSCHAFT, EMPRESA ORGANIZADA Y EXISTENTE BAJO LAS
LEYES DE ALEMANIA DOMICILIADA EN 67056 LUDWIGSHAFEN, ALEMANIA,
JUNTO CON TODOS LOS DERECHOS INHERENTES Y QUE DICHA COMPANIA
QUEDA FACULTADA PARA SOLICITAR EN SU NOMBRE LA PATENTE
CORRESPONDIENTE EN LA REPOUBLICA DE COLOMBIA.

DADO ¥ FIRMADO HOY 4 DE JULIO DE 2005.

FIRMADO: WINFRIED MAYER

FIRMADO: HANS ZIEGLER

FIRMADO: KARL-HEINRICH SCHNEIDER

FIRMADO: THOMAS KROHL

FIRMADO: HORST MAYER

FIRMADO: PETER ERK

FIRMADO: GERHARD COX

=
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FIRMADO: REINHARD STIERL

U.R.NR. 1572/2005 .

Yo, Ludwig Draxel-Fischer, notario pliblico de Ludwigshafen/Rhine,
RepGblica Federal de Alemania, por el presente testifico y
confirmo que las firmas precedentes de :

1. WINFRIED MAYER, residente en WEEDESTR. 26 a, 55270 Bubenheim,

My

Alemania, conocido mfo personalmente

2. HANS ZIEGLER, residente en Pfalzring 891, 67'112 Mutterstadt,
Alemania, conocido mfo personalmente

3. KARL-HEINRICH SCHNEIDER, residente en Am Kelleracker 20, 67271
Kleinkarlbach, Alemania, conocido mio personalmente

4. THOMAS  KROHL, residente en Steinachstr; 30, 65198
Schriesheim, Alemania, conocido mfo personalmente;

5. HORST MAYER, residente en Faselwiese 19, 67069 Ludwigshafen,
Alemania, conocido mio personalmente;

6. PETER ERK regidente en Carl-Spitzweg-Str. 5%, 67227
Frankenthal, Alemania, conocido mio personalmente;

7. GERHARD COX, Birkental 20, 67098 Bad Dilrkheim, Alemania,

conocido mfo personalmente Eaf ‘t:-.. i
WY~ B w
!'-.L_. S -—y

8. REINHARD STRIEL, residente en Jahnstr. 8 67251'-7'?reiﬁshe Lm,
r

Alemania, conocido mfo personalmente . <
i et
son vdlidas y veridicas. .-‘.-.';.I.‘-'." :::.' .'_'i_-ix
A
Ludwigshafen/Rhine, 4 de julio de 2005. = -
Firma ilegible: notario pGblico
5.112,92 € ..?:'E s
NOTA DE APOSTILLA # 91 Eb-830-847/05 del 19 de Fulid de’ 2005;.,5
Rl B
COLO-361-841-057-9 g M
N
WPCLO02G. ID 6993 R
il e g1y
S
Bogotd, 11 de agosto de 2005. i
Sduarde Gelute Noguere
*TRADUCTOR SMCIAY
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TRADUCCION OFICIAL No. 10884 o oL / ’
de un documento escrito en Alemén, efecluada por Luz Amiaga de Herber,
resolucion del Ministerio de Justicia 589 del 6 de marzo 1978 .-

Traduccion de las legalizaciones en aleméan que se encuenfran a continuacién de
un documento de cesién, escrito en espafiol e inglés, por medio del cual los
sefiores '

Winfried Mayer

Weedestr. 26 a, 55270 Bubenheim,
Alemania

Ciudadano de Alemania

Hans Ziegler Pfalzring 81, 67112 Mutterstadt
Alemania

Ciudadano de Alemania

Karl-Heinrich Schneider

Am Kelleracker 20, 67271 Kieinkaribach,
Alemania

Ciudadano de Alemania

Thomas Krohl Steinachstr. 30, 69198 Schriesheim,
Alemania

Ciudadano de Alemania

Horst Mayer

Faselwiese 19, 67069 Ludwigshafen,
Alemania

Ciudadano de Alemania

Peter Erk

Carl-Spitzweg-Str 5a, 67227 Frankenthal
Alemania

Ciudadano de Alemania

Gerhard Cox

Birkental 20, 67098 Bad Darkheim
Alemania

Ciudadano de Alemania

Reinhard Stierl

Jahnstr.8, 87251 Freinsheim,

Alemania

Ciudadano de Alemania

deciaran bajo juramento ser los Unicgk y verdaderos inventores de la invencién

Nueva modificacién cristalina del anhidrato de boscallda

we Aﬁium nr:?‘en
E INTERPRETE LAL

Resslucién No.59% Minjusticta

TERPRETE ORCIAL .Sf ¢

C.191 ‘J
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y ceden sin limitacion a la sociedad BASF Aktiengesellschaft, 67056°
Ludwigshafen, Alemania, todos los derechos inherentes a dicha invencion y que la
citada compailla queda facultada para solicitar en su nombre la patente
cormespondiente en la Replblica de Colombia. Hay ocho firnas ilegibles. Dado y
firmado el 04 de julio de 2005.

Autenticacién notarial en inglés de la fima antecedente por el notario de
Ludwigshafen am Rhein, Ludwig Draxel-Fischer, el 04 de julio de 2005, bajo el No.
1572/2005. (Hilo y oblea notarial) Valor: 5.112,92 Euros

APOSTILLE .
(Convention de La Haye du 5 octobre 1961)

1. Pails: Repiblica Federal de Alemania

Este documento publico R =
2. Ha sido firnado por el notario Draxel-Fischer S
3. Aciuando en calidad de notario publico X

4. Lleva el sello oficial del notario Draxel-Fischer, notario de Ludwngshalgn am< o
Rhein -
Certificado
5. en Frankenthal (Pfalz)
8. el 19 de julio de 2005
7. por el Presidente del Tribunal Regional

8. bajo el No. 81 Eb - 830-847 / 05 -
9. Sello 10.Fima il
(Hilo y oblea del Tribunal Regional) Fdo.: firma ilegible- —
(Christian Kdnecke) :-.

Costas: ..- s

Derechos 12,00€ = &;

ES TRADUCCION FIEL Y COMPLETA, de la cual se deja copia en los archivos de
estas oficinas para su confrontacion.

Bogota, 10 de agosto de 2006

c ypamaselnst )
ucién No.388 Min|
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(12) NACH DEM VERTRAG [JBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES
PATENTWESENS (PCT) VEROFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG

(19) Weltorganisation fir geistiges Eigentom
Internationales Bliro

(43) Internationalcs VerffTentlichungsdatum
26. August 2004 (26.08.2004)

3 NN INNEEEIEN

(10) Internationale Veriffentlichungsnummer

WO 2004/072039 Al

(51) Internatiopale Palentkinssifikstion™
AOIN 4340

Co7D 213/82,

(21) Internationales Aktenzeichen:

{22) Internationales Anmeldedatmn:
28, Januar 2004 (28.01.2004)

’
(25) Elnreichungmprache: Deotsch
g
ﬁ:‘ﬁ' (26) Veaillentlichungmprache: Deutsch

(30) Angaben zur Prioritit:

103 07 751.0 14. Februar 2003 (14.02.2003) DE
[ S [

(T1) Anmelder (fiir alle Bestimmungssiaaten mis Ausnahme
von US): BASF AKTIENGESELLSCHAFT [DE/DE];
67056 Ludwigshafen (DE).

(72) Eriinder; und

(75) Erlinder/Anmelder (nur fir US): MAYER, Winfried
|DE/DE]; Weedosirasse 26s, 55270 Bubenheim (DE).
ZIEGLER, Hans [DE/DE]; Pfalzring 91, 67112 Mul-
terstacht (DE). SCHNEIDER, Kari-Helorich [DE/DE];
Am Kellerscker 20, 67771 Kleinkaribach (DE). KROHL,
Thomas [DE/DH]; Scheorebenweg 20B, 55129 Mainz
{DEL*MAYER, Horst [DE/BR]; Rna d. Canarios 123,
Jandim Paooram, CEP-12513-300 Guaratingueta (BR).
ERK, Peter [DE/DE); Casl-Spitzweg-Strusse 5a, 67227
Frankenthal (DE). COX, Gerhard [DE/DE]; Birkental

20, 67098 Bad Dirkheim (DE).“STIERL, Relnhard
[DE/DE]; Ginstersirasse 17, 671 12 Mutterstadt (DE).

PCTIEP0040cT0; 74 Gemelnsamer  Vertreter:  BASF AKTIRNGE-
g

SELLSCHAFT; 67056 Ludwigshafen (DE).

(81) Bestimmupgestaaten (sowriz nich anders angsgeben. filr

- Jjale verfigbare nationale Schurzrecktsart): AR, AG, AL,
BA, BB, BG,BR,BW, BY, BZ, CA CH,
R, CU, CZ, DE, DK, DM, DZ, EC, EE, BG, ES,
P(GD, GB, GH, GM, HR, HU, ID, I, IN,JS, JF, KE,
KG, KP, KR, KZ, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, MA, MD,
MG, MK, MN, MW, MX, NA, N1, NO, NZ. OM, PG,

PH, , RO, RU, SC'SD, SE, SG, SK, SL, SY, TJ, T™M,
TN, TR, TT. TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, YU, ZA, ZM,
ZW. -~ ~

(84) Bestimmungssinaten (sowelt nicht anders angegeben, filr
Jjede verjugbare reglonale Schuizreclusart): ARIPO (BW,
GH, GM, KB, LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZM,
ZW), eomasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ,
TM), europliisches (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DX,.
EH, ES, FI, FR, GB, GR, HU, IE, IT, LU, MC, NL, PT,
RO, SH, SI, SK, TR), OAFI (BF, B}, CF, CQ, CI, CM, GA,
GN, GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG).

Verbifentlicht:
mit Iniernationalem Recherchenberiche

Zur Erklirung der Zwelbuchsiaben-Codes und der andenan Ab-
kiirungen wird auf die Ertlirengen {"Guldance Notes on Co-
des and Abbreviations™) am Anfang jeder regulliren Ausgabe der
PCT-Gazeste verwiesen.

5423
026303

WO 2004/072039 Al

($4) Title: NOVEL CRYSTALLINE MODIFICATION OF THE ANHYDRATE OF BOSCALID

(54) Besxichnuoy: NEUER KRISTALLINE MODIFIKATION DES ANHYDRATES VON BOSCALID

(N’IEH )

(ST) Abstract: The invention relates to monoclinic 2-chloro-N-(4"
chiorebiphenyl-2-yI-nicotinamide of formula (I), which melis at a
temparature of between 147 and 148 *C, and to a mathod for producing
the same.

{57) Zummmenfassung: Moniklines, bej 147 - 148 "C schmelzendes
2-Chlor-N-{4'-chlorbipheny}-2-yl)-nicotinamid der Formel (I) sowie ein
Verfahren zu deasen Herstellung,

\WER
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WO 2004/072039

PCT/EP2004/000703

Neue kristalline Modifikation des Anhydrates von Boscalid

Beschreibung

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist monokiines, bei 147 - 148 “C schmelzen-
des 2-Chilor-N-(4’-chlorbiphenyt-2-yi)-nicotinamid der Formel |

Die vorfiegende Erfindung umfasst weiterhin deren Herstallung:

Monoklines, bel 144 - 145 °C schmetzendes 2-Chlor-N-(4"-chlorbiphenyl-2-yi)-nicotin-
amid der Formel | wird in der EP-A-545 098 und der PCT/EP02/10320 beschrieben
und ist unter demn Common Name Boscalid bekannt. In der PCT/EP02/10320 wird das
Anhydrat sowie das Hydrat des Bocalid beschrieben als auch die Harstellung des Bos-
calid Hydrats aus dem Boscalid Anhydrat

Das bekannta Anhydrat des Boscalids wird in dieser Anmeldung als Modlfikation | be-

zeichnet, das Anhydrat des Boscalids gemal Anspruch 1 wird als Modifikation Il be-
zeichnet.

Um aus dem Anhydrat des Boscalids ein wassriges Suspensionskonzentrat (SC) oder
eine Suspoemuision (SE) herzustellen, muss gemal PCT/EP02/10320 zunéchst das
Hydrat des Boscalids hergestsilt werden, das dann in Gegenwart von Wasser und
weiteren Hilfssioffen mbglichst fain vermahlen wird. Dies Ist mit dem Anhydrat des
Boscalids nicht mdglich, da dleses belm Vermahlen mit den Hilfsstoffen in Wasser ei-
nen lshmartigen Feststoff bildet, der einen weitaren Mahivorgang verhindert.

Gemal PCT/EP02/10320 wird das Hydrat des Boscallds der Modifikation 1 hergestelit,
indemn das Anhydrat des Boscalids der Modifikation | in einem wasserdslichen L5-

sungsimittel geldst wird und dann das Hydrat durch Zugabe von Wasser ausgefalit wird.

Feststoffformulierungen, wie spriihgetrocknete oder extrudlerte wasserdispergierbare
Granulate, lassen sich direkt aus dem Anhydrat des Boscalids der Modifikation | her-
stellen, ohne dass vorher eine Umwandlung zum Hydrat erfoigen muss.
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2
Verdiinnt man nun diese wasserdisperglerbaren Granulate mit Wasser und mischt dle-
56 mit idsungsmittelhaltigen Pllanzenschutzpraparaten, wie zum Belsplel Emulsions-
konzeniraten (EC), so kann es zu Problemen bel der Ausbringung kommen, da sich
Boscalidkristalle bliden, die dann die Filter in Applikationsgeraten verstopfen kbnnen.

Aufgabe der vorlleganden Erfindung war es, den bel den wasserdispergierbaren Gra-
nulaten geschilderten Mange! 2zu beheben.

Dia Aufgabe wurde gelst durch die Bereltsteliung des monoldinen, bel 147 ~148 °C
schmelzenden Anhydrats des Boscalids der Formel | der Modlfikation I1. Oberraschen-
derwelse wurde gefunden, dass das Anhydrat des Boscalids der Formel | in Form der
Modifikation Il In Gegenwart von Lisungsmittein kaum Kristallwachstum zeigt.

Die Herstellung des Anhydrates des Boscalids der Formel | der Modifikation 1 Ist in der £
EP-A-545 089 und PCT/EP02/10320 beschrieben. -

Gegenstand der vorllegenden Erfindung sind welterhin Verfahren zur Herstellung des
Anhydrate des Boscalkis der Modifikation Il

In einer Ausfhrungsform (Verfahren 1) umfasst das Verfahren dis folgenden Schritte:
a) Lisen des Anhydrats der Verbindung der Formel | der Modifikation I In
einem polaren organischen L&sungsmitiel oder einem aromatischen Koh-
lenwasserstoff,

b) Prazipitation des Anhydrats der Verbindung der Formel | der Modifikation (I
durch AbkDhien des Ldsungsmittals.

Geeignete polare L3sungsmitiel sind Alkkohole, Glykole, Ketone, Ether, Ester, Amide
oder Gemische dieser Ldsungsmitbel. Weiterhin sind aromatische Kohlenwasserstoffe
geeignet.

Belspiale fir Alkohole sind Methanol, Ethanol oder Propanol. Basonders bevorzugt st
Methanol.

Geeignete Glykole sind beispielsweise Ethylenglykol und Dithylenglykol.
Geslignete Ketone sind beisplisiswalse Acaton und Cyclohexanon.

Geeignete Ether sind beispieiweise Dioxan und Tetrahydrofuran.
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Ein geeigneter Ester ist belspielsweise Essigester.
Ein geeignetes Amid ist beispleiswelse Dimethylformamid.
Geeignete aromatische L3sungsmittel sind belspieiswelse Benzol, Toluol, oder Xylol.

Das Lsen des Anhydrats der Verbindung der Formel | der Modifikation | in der Stufe
a) arfolgt bei Temperaturen von 20 bis 150 °C, bevorzugt 40 bis 115 °C und besonders
bevorzugt 50 bis 85 °C. )

Die Prazipitation des Anhydrates dar Verbindung der Formel | der Modifikation 1l in der
Stufe b) erfoigt durch AbkQhlen der In der Stufe a) erhaltenen Lsung auf Tempera-
turen von 0 bis 30 °C, bevorzugt 10 bis 25 °C, besonders bevorzugt 20 bis 25 *°C. Die

Priizipitation esfolgt Gber sinen Zsliraum von 1 bi3243tundan.bavntzugtzl?lszo
Stunden!

Besonders voriefihaft ist die Zugabe von impfiaistalien des Anhydrats der Verbindung
der Formel | der Modiflkation 1l in der Stufe b), wae die Prixdpitation deutlich beschieu-
nigt

In einer weiteren AusfOhrungsform (Verfahren 2) umfasst das Verfahren die folgenden
Schritte:

a) Erhitzen daes Anhydrates der Verbindung der Formel | der Mod!fikation | auf
Gber 150 °C bis alles gaschmotzen ist,

b) AbkGhlen der Schmelze unter Zugabe von Impfkristallen des Anhydrates der
Verbindung der Formel | der Modifikation II.

Die Impfkristalie werden In der Stufe b) in einer Mange von 0,01 bis 20 Gew.-%, bevor-
zugt 0,05 bis 5 Gew.-% zugegeben.

Dieses Verfahren wird bevorzugt in-einem geeigneten Edalstahigefii durchgefohrt.
Die Umwandlung des Anhydratas der Verbindung der Formel | der Modifikation ! in die
Moadifikation 1l erfoigt quantitativ.

Die physikalischen Eigenschaften der belden Modifikationen der Anhydrate der Verbin-
dung der Formel | sind In der Tabelle 1 gegenlibergestelit

22
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Tabells 1
Elgenschaften Anhydrat, Modifiiation | | Anhydrat, Modiikation I}
Molekulargewicht 342 342
fg/mof] .
Schmetzpunkt [°C] (DSC) 1448 147,2
Schmetzwanme [Jig] (DSC) 85 106
Dichte [g/em®] 1,390 1,457
Charalderistische IR- 824, 1310, 1650 868, 017, 1675
Banden [em™)

Die Zefiparameter aus den kristallographischen tntersuchungen mit einem Elnkristall-
diffraktometer der Fa. Slemens sind In der Tabelle 2 aufgefhrt:

Tabelle 2

Parameter Anhydrat, Modifikation | | Anhydrat, Modifikation Il
Kiasse Monoclinic Monoclinic
Raumgruppe P21ic P21/c

a 14702(3) pm 1162.5(6) pm
b 1157.67(19) pm 1134.2{4) pm
c 1872.1(3) pm 1283.2(5) pm
a 90° a0*

B 91.993 (17)° 114.52(4)°

Y 50° 80°

Volumen 3.2038(0) nm® 1.5380 nm®
Z 8 4

Dichte (berechnet) 1.423 Mgim® 1.481 Mg/m®
R, wi> 0.1036; 0.1699 0.0489; 0.1264

Dabel haben die angegebenen Parameter dle folgende Badeutung:

a,b,c = KantenlAngen der Elementarzelle
a .y = entsprechande Winkel
Z = Amzahl der Molekile in der Elementarzelie
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1. Manoklines, bel 147 - 148 °C schmetzendes 2-Chlor-N-(4"-chlorbiphenyl-2-yl)-
nicotinamid der Formed |

2. Verfahren zu Herstellung der Verbindung | nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zolchnet, dass man

a) bel 144~ 145 °C schmelzendes 2-Chior-N-(4-chiorbiphernyl-2-y)-nicotin-

amid der Formel [ in elnem protisch polaren Lisungsmitiel oder einem
aromatischen Kohlenwasserstoff 1bst, und

b) nach Abkiihlen aus diesem Losungsmittel auskristallisiert.

3. Veriahwen zur Hersisllung der Verbindung | nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zoichnet, dass man ais protisch polare L8sungsmittal Alkohole, Glykole, Ketone,
Ether, Ester, Amide, Dimethyisutfoxid oder deren Gemische verwendet.

4. Verfahren zur Herstellung der Verbindung 1 nach Anspruch 3, dadurch gekenn-

Zeichnet, dass man als protisch polare Ldsungsmittel Alkohole, Ester oder Kato-

ne varwendet.

5. Verfahren zu Herstellung der Verbindung | nach Anspruch 4, dadurch gekenn-
zsichnet, dass man als Alkkohol Methanol oder Ethanol verwendet.

6. Verfahren zur Herstellung der Verbindung 1 nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
Zeichnet, dass man in der Stufe a) die Verbindung der Formel { bei einer Tem-
peratur von 20 °C bis 150 °C ist.

7.  Verfahren zur Herstellung der Verbindung | nach Anspruch 2, dadurch gekann-
zaichnet, dass man in der Stufe a) die Verbindung der Formel | bel einer Tem-
peratur von 40 "C bis 115 °C I0st.

8. Herbizides Mittel, enthaltend die Verbindung der Formel | gemaR Anspruch 1 und
nerte Zusatzstoffe.
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10.

Herbizides Mittel nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass.es 0,1 bis
85 Gew-% der Verbindung der Formel 1 gemaBl Anspruch 1 enthait

Verfahren zur Bekdmpfung von Schadplizen, dadurch gekennzeichnet, dass man
die Schadpitze, deren Lebensraum oder die von ihnen frelzuhaltenden Pflanzen,
Flachen, Materiallen oder Riume mit einer funglxid wirksamen Menge elner Ver-
bindung der Formel | gamai@ Anspruch 1 oder einem die Verbindung der Formel |
gemaR Anspruch 1 enthaltenden Mittel gemaQ Anspruch 7 behandelt.
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hatichales Aktenzejchen

T/EP2004/000703

KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES

AT C0TD213/82  AOINAS/40

Nach der Internalionalen Patentidassifikalion (IP¥) oder nach def hationaten Kiassifikation und der IPK

B. RECHERCHIERTE GEBIETE

Recherchiener Mindestprilfsieft {Klassilikatienssyslern und Klassifikatlonssymboie )

IPK 7 CO7D AOIN

Recherchierte aber nlsht zum Mindeslprilstofi gehdrende Verdtienilichungen, soweit diese unier die recherchierten Gebiete fallen

Wahrend der intemationalen Recherche konsultiens elektromische Datenbank (Name der Datenbank und evil. verwendete Suchbegyitfe)

CHEM ABS Data, EPC-Internal

C, ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kalegorie® | Bezeichnung der Verditentlichung, sowell erordenich unter Angabe der in Belracht kommenden Teile Belr. Anspruch Nr.

EP 0 545 099 A (BASF AG)
9. Juni 1993 (1993-06-09)
in der Anmeldung erwdhnt

Tabelle 3, Verbindung 3.16
Anspruch 4

1-10

WO 29/31979 A (SCHELBERGER KLAUS ;BASF AR
(DE); EICKEN KARL (DE); LORENZ GISELA ()
1. Juli 1999 (1999-07-01)

Seite 13, Zeile 14 - Zeile 34; Anspriiche
8.9

Seite 20, Zeile 19 - Zeile 34

1-10

-

Waitere Verdtlentlichungen sind dar Foriselzung von Feld C zu
enthehmen

Siehe Anhang Palentlamitie

° Baesondere Kalenorien van angegebenen Verdifentiichungen

"A* Verdfienllichung, die den aligemeinen Sland der Technik deftnier,
aber nich! als besonders bedeutsam anzusehan Isl

"E* &leres Dokumenl, dgsiedg:ch ers! am oder nach dem internalionalen
Anmeldedatum verdilentlichl worden ist

*T* Spélers Verghentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum
ader dem Priorilalsdaium verdfientlichl worden st und mit der
Anmaldung nlcht kollidiert, sondern nur zum Verstindnis des der
Eriindung zugrundeliegenden Prinzips oder der i zugrundeliegenden
Theorle angegeben isi

°X* Verdftentlichung von hesonderer Dedeutung; die beanspruche Edindung

L' Verdiiemlichung, die geeignel isl, einen Priorilalsanspruch zweitelhaf gr-
scheinen zu Jassen, oder durch die das Verlfentlichungsdalum einer

, anderen im Recherchenberichl genannien Vertifenllichung belegt werden vy

soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angagaben Ist {wie
ausgefithrt)
'O Verdfentlichung, die sich auf eine mindliche Offenbarung,
eine Benuizung, eine Ausslelung oder andere Mafinahmen bezieht
‘P Verbifentlichung, dée vor dem internationalen Anmeldedaturn, aber nach
dewm beanspruchien Priorii@isdalum verbfienttich worden ist

kann allein aufgrund dieser Verdifentiichung nicht als neo oder auf
ertinclerischer Tatigkell beruhend belrachief werdan

Veriiflenilichung von besonderer Bedeutung; die beanspiuchte Edinding
kann nicht als auf erfindetischer Tatigheit beruhend betrachiet
werden, wenn die Verdifenllichung mil ainer oder mahieren anderen
Vertifenitichungen dleser Kategorle in Verbindung gebraght wird und
diese Verbindung filr einen Fachmann naheliagend ist

*&* Verdlientlichung, die Milglied dersetben Patent{amilig ist

Dratum des Abschlusses der Imarnationalen Recherche

12. Mai 2004

Absendedatum des inlernalionalen Recherchenberichls

21/05/2004

Mama und Postanschyifi der Inlernationalen Recherchenbehirde
Europaisches Palenlami, P.B. 5818 Patenliaap 2
N~ 2280 HV RAljswijk
Tel (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 eponl,
Fax: (+31-70) 340-3016

Bevollméchtigler Bediensteter

Schuemacher, A

Formblat! PCTASA/210 (8lall 2) (Januar 2004}
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CFortsstzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategor®

Dezsichaung der Vesffeniichung, sowel erfordesich urder Angabe der in Balrach komemenden Telle

Bair. Anspruch Nr.

P,A

P,A

WO 03/029219 A (MAYER HORST ;JAEGER
KARL-FRIEDRICH (DE); BASF A6 (DE); ERK
PETER () 10. Apri1 2003 (2003-04-10)
in der Anmeldung erwdhnt

Anspriche 1,2,5,12; Abbildungen 1,2,6;
Tabelle 1

WO 03/090538 A (SCHELBERGER KLAUS ;BASF AG
(DE); LORENZ GISELA (DE); CHRISTEN THOM)
6. November 2003 (2003-11-06)

Anspriche 1,5,6

1-10

1-10

Farmbish PCTRAMR10 {Forasinong von Blall ) (Jeviar 8004}
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WO 2004/072039 PCT/EP2004/900703
Belsplel 1:
Herstellung des Anhydrates der Verbindung der Formel | der Modifikation I

30 g Methanol werden In einem Schiifferlenmeyerkolben vorgelegt. Anschlielend gibt
man 5 g Anhydrat der Verbindung der Formel | der Modlfikation | hinzu und erwammt
dle Mischung im Wasserbad unter Riihren auf 55 “C bis sich alles gelost hat (ca.

10 min). Danach wird der Kolben aus dem Heizbad genormmen und anschilefend Ober
einen Zsltraum von 18 Stunden bei Umgebungstemperatur (ca. 20 °C) abkOhlen las-

san. Dabel kristallisiert Anhrydrat die Verbinung der Forme! | der Modifikation I aus.
Smp 147,2°C

Beisplef 2

200 g Anhydrat der Verbindung der Formel | der Modifikstion t werden in einem Edel-
stahigefa auf 160°C erhitzt. Anschllefend wird die Schmelze unter Rihren abgekihit.
Bei 150°C wird mit Kristalion des Anhydrats der Verbindung der Formel | der Modlfika-

tion 11 angelmpft und weiter abgekihit. Dabei erhéit man Anhydrat der Verbindung der
Formel | der Modlfikation II.

Belsplel 3:

Herstellung eines wasserdisperglerbaren Granulates aus Anhydrat der Verbindung der
Formel 1 der Modifikation | oder Il:

Zusammensetzung:

Bestandteil Konzentration
Boscalid (Wirkstoff) 30 — 60% wiw
Dispergiermitiel (Ligninsulfonat-Sakz) 10 - 20% wiw
Netzmittel (Naphthalinsulfonsaure- 5 - 10% wiw
Kondensationsprodukt-Satz) .
Antischaummittel (Shikonol) 05— 1% wiw
Stelimittel (Na-Sulfat) ad 100 %




TN . . TR TN

WO 2004/072039 PCT/EP2004/000703

Herstellungsverfahren:

Elne Suspension gesigneter Konzentration wird angesetzt und mittels einer PerimGhle
auf die gewlinschie Partikelgrole vermahlen (50% < 2um). AnschileBend wird die
Suspension in einem Sprithturm getrocknet

Vergleich der Tankmischvertraglichkelt:
Zu diesem Zweck wurde sowoh! ein wasserdispergierbares Granulat obiger Zusam-
mensetzung aus Anhydrat der Verbindung der Formel | der Modifikation | (Formu-

fierung A) als auch ein wasserdispergierbares Granulat aus Anhydrat der Verbindung
der Formel | der Modifikation #l (Formulierung B) hergestelit

Anschieflend wurde eine 5% ige Suspension der jeweiigen wasserdispergierbaren
Granulate In CIPAC D Wasser (Ca™/Mg"* (4:1) Harte von 342 ppm und pH von 6.0 bis

7.0) hergestelit. Diese Suspension wurde dann mit 1 % Solvesso 200 (Gemisch aroma- )
tischer Kohlenwasserstoffe) als reprasentativem Ldsungsmitte! flir itsungsmittalhaltige
FlossigformuBierungen (z.B. EC) gemischt Die entsprechende Spritzbrithe wurde dann
Ober einen bestimmian Zeitraum bei elner bestimmtsn Temperatur gelagert Zur Beur-
tellung der Qualitat wurde nach der Lagerung der Rickstand an Feststoff auf einem
75 pm Sleb bestimmt.
Ergebnis
 Formullerung Lagerzeit Lagertemperatur | Rilckstand aut
75 {1im Sieb
A 24 Stunden 20°C 13,0 % wiw
A 24 Stunden 30°C 14,3 % wiw _
A TTege 20°C 16,8 % Wiw D
A 7 Tage 30°C 19,3 % wiw
B 24 Stunden 20°C 0,1 % wiw
B 24 Stunden 40°C Spuren
B 7 Tage 20°C Spuren
B 7 Tage 40°C 0,1 % wiw
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KR 267518 Bl 16-10-2000
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ZuPunktV

Begriindete Feststeliung hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit
und der gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stiitzung
dieser Feststellung

1. Neuheit, Artikel 33(1) und 33(2) PCT:

Es wird auf die folgenden Dokumente verwiesen:
D1: EP-A-0 545 099 (BASF AG) 9. Juni 1993; in der Anmeldung erwéhnt
D2: WO 99/31979 A (BASF AG (DE)) 1. Juli 1999

Der Gegenstand der vorliegenden Anmeldung, némlich die Bereitstellung des monoldinen
Anhydrats des Boscalids der Formel | der Modifikation I, scheint neu zu sein gegeniber
dem oben genannten Stand der Technik:

D1 offenbart in Tabelle 3 die Verbindung 3.16 {2-Chior-N-(4'-chlorbiphenyl-2-yl)-
nicotinamid) und in D2 auf S. 20 ist ebenfalls 2-Chlor-N-(4'-chlorbiphenyl-2-yl)-nicotinamid
als Verbindung 1.2 genannt und wurde nach dem Verfahren von D1 hergestelit (Siehe
S$.13, Z.14-34).

Nach der Behauptung des Anmelders, sind diese Verbindungen aus D1 und D2 das
Anhydrat des Boscalids der Modifikation I. Das beanspruchte Anhydrat des Boscalids der
Mofifikation Il wird ausgehend vom Anhydrat der Modifikation | nach dem Verfahren in
Anspruch 2 hergestellt und anschlieBend als Herbizid verwendet (Anspriche 8-10).

Der Anmelder konnte an Hand von physikalischen Eigenschaften in Tablelle 1 und von
kristallographischen Untersuchungen in Tablelle 2 auf S. 4 der vorliegenden Anmeldung
zeigen, daB das beanspruchte Anhydrat des Boscalids der Modifikation Il in der Tat eine
neue polymorphe Form des schon bekannten Boscalids ist.

Die Kriterien zur Neuheit des Artikeis 33(2) PCT sind daher erfdilt.

2. Erfinderische Tatigkeit, Artikel 33(3) PCT:

Der Anmeldung ist die der Erfindung zugrunde liegende Aufgabe zu entnehimen, eine neue
polymorphe Form des Boscalids bereitzustellen, die sich als Herbizid eignet.

Die in den Ansprichen 1-10 der vorliegenden Anmeldung fir diese Aufgabe
vorgeschlagene Lésung beruht aus den folgenden Grinden auf einer erfinderischen
Tatigkeit (Artikel 33(3) PCT):

Das Dokument D1, das als néchstliegender Stand der Technik angesehen wird, offenbart

Formbiatt PCT/Belbiatt/237 (Blatt 1) (EPA-Januar 2004)
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Boscalid der Modifikation 1, das sich nach Behauptung des Anmelders vom beanspruchten
Boscalid der Modifikation I durch unterschiedlische physikalische Eigenschaften und
kristaliographische Daten (siehe Tabelle 1 und 2 S.4) unterscheidet.

Die beanspruchte polymorphe Form des Anhydrates des Boscalids der Modifikation Il kann
nur dann als erfinderisch angesshen werden, wenn es im Vergleich zu dem aus D1
unerwartete Eigenschaften aufweist; ein derartiger Obemaschender Effekt wurde in der
Anmeldung (Seite 6) durch Vergleichsbeispiele zwischen der beanspruchten polymorphen
Form und der Verbindung aus D1 gezeigt : das wasserdispergierbares Granulat aus dem
beanspruchten Anhydrat weist eine bessere Stabilitéit auf als das wasserdispergierbares
Granulat aus dem Anhydrat des Boscalids von D1.

Aufgrund dieser verbesserten Eigenschaft der beanspruchten polymorphen Form
gegeniiber der aus D1 scheint die der Anmeldung zugrundeliegende Aufgabe in
erfinderischer Weise gelbst zu sein, da der Fachmann aus D1 nicht entnehmen konnte,
daB die hier beanspruchte polymorphe Form des Boscalids die unerwartete Qualitét
aufweisen wirde, die der Anmeider auf Seite 6 der Beschreibung zeigen konnte.

Der Gegenstand der vorliegenden Anmeldung erfiiit daher die Anforderungen des Artikels
33(3) PCT. '

Zu Punkt VI
Bestimmte angefiihrie Unterlagen
Priorititsdatum
Anmelde Nr. Verdffantichungadatum Anmeidedatum {1 Rachi baanspruchi)
Patent Nr. (TagMonatiiahr} (TapAdonaijahr) (Tap/Monatiahy)
WO 03/090538 A 06.11.2003 19.03.2003 21.03.2002
WO 03/029219 A 10.04.2003 14.09.2002 25.09.2001

Diese Dokumente offenbaren auch das Anhydrat des Boscalids.

In WO03/090538 wird dieses nach dem Verfahren aus D1 hergestellt und in
WO003/029219 weist das Anhydrat dieselben physikalischen Eigenschaften (Schmelzpunkt
154 °C, IR-Banden und Dichte =1,42) wie die des nach dem Anmelder benannten
Boscalid der Modifikation | auf.

Formblatt PCT/Balblail/237 (Blatt 2) (EPA-Januar 2004)



VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM
GEBIET DES PATENTWESENS

PCT rl

INTERNATIONALER VORLAUFIGER BERICHT UBER DIE
PATENTIERBARKEIT

(Kapitel Il des Vertrags Gber die internationale Zusammenarbeit auf dem Gebiet

Aktenrzeichen des Anmeiders oder Anwalts

0000054;"33 o e | WEITERES VORGEHEN siahe Fombiatt PCTAPEAK18
Intemationalas Akianzeichen Intemationales Anmeldedatum {TagMonatilahr) Priorititsdatum (Taphonatlahr)
PCTEP2004000703 28.01.2004 14.02.2003

Intemationals Patentidasaifikation (IFK) oder nationale Kiasstfiimfion und IPK

C07D21382

Anmeider

BASF AKTIENGESELLSCHAFT et al.

1.

Bei diesam Baricht handalt es sich um dan intemationalen voridufigen Prifungsbericht, der von der mit der
Internationalen vorifufigen Prifung beaufiragten Behdrde nach Artikel 35 erstelit wurde und dem Anmelder gemat
Artiksl 38 Gbermittelt wird.

Dlasar BERICHT umfaiBt inegesamt 5 Blatier einschileBlich dieses Deckblatis.

AuBardem llegen dem Baricht ANLAGEN bel; dlese umfassan
a. [ (an den Anmeider und das intemationale Blro gesandt) insgesamt Blatter; dabel handelt es sich um

[J BsAtter mit der Beschrelbung, Ansprichen undbder Zelchnungen, die geindert wurden und diesam Bericht
zugrunde liegen, undbder Blatter mit Berichigungen, denen die Behdrde zugestimmt hat (siehe Regel
70.18 und Abschnitt 807 der Verwaltungevorschrifien).

[] Biatter, dis frilhere Bililter sreelzen, die aber aus den in Fald Nr. 1, Punkt 4 und im Zusatzield angegebsnen
Griinden nach Auffassung der Behdrde eine Anderung enthaitan, die Gber den Offenbarungsgehakt der
intemationalen Anmeidung In der urepritnglich gingereichien Fassung hinausgeht

b. O (nuran das Internationale Baro gesand{i> Insgesamt (bitte Art und Anzahl derties elekironischen
Datenirger(s) angeben) , derdle ain Sequenzprotokoll undbder die dazugehdrigen Tabellon enthAlenthalten,
nur in computeriesbarer Form, wie im Zusatzfeld betreffend das Sequenzprotokoll angegeben (elehe Abschnitt
802 der Varwaltungsvorachriften).

Diaser Bericht enthéit Angaben zu folgenden Punkten:

B FeldNr.1 Grundlage des Beschelds
B} FeidNr.ll  Prioritat

[0 FeldNr. il  Keine Erstellung eines Gutachtens Ober Neuhelt, erfinderische Tatigkelt und gewerbliche
Anwendbarkelt

O FeldNr.IV  Mangeinde Einheitliichkelt der Erfindung

Bl FeldNr.V  Begrindets Feststellung nach Arkel 35(2) hinsichtlich der Neuheil, der arfinderischen Tatigkalt
und der gewerblichen Anwendbariesit; Unterlagen und Eriddrungen zur Stitzung dleser Fesisteliung

B FeldNr.vi Bestimmie angefhrie Unierlagen
O Feld Nr. VIl  Bestimmte Mingsl der Intemationalen Anmeldung
1 Feld Nr. VIl Bestimmie Bemerkungen zur intemationalen Anmalidung

Datum der Elnreichung des Artrags Datum der Fertigstellung dleses Berichts

08.08.2004 17.01.2005

Name und Pogmanschrift der mit der iIntemationalen Prifung SBevolimichiigter Bedienstoter
beaufiragten Behdrde

Europdllaches Patentamt
D-802688 Minchen Schuemacher, A
Tal. +40 B9 2360 - 0 Tx: 523856 apmu d
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INTERNATIONALER VORLAUFIGER BERICHT Intemationales Aktenzeichen
UBER DIE PATENTIERBARKEIT PCT/EP2004/000703

Feld Nr.| Grundiage des Berichts

1. Hinsichtlich der Sprache beruht der Bericht auf der intemationalen Anmeldung in dar Sprache, in der sie
eingereicht wurde, sofemn unter dissern Punkt nichis anderes angageben ist.

0 Der Bericht baruht auf einer Ubersetzung aus der Originalsprache in die folgende Sprache,
bel der es sich um dle Sprache der Ubersetzung handelt, die fiir folgenden Zweck eingereicht worden Ist:

O internationale Recherche (nach Regeln 12.3 und 23.1 b))
O Verdffentlichung der internationalen Anmeldung (nach Regel 12.4)
O intenationale voriaufige Priffung (nach Regeln 55.2 undbder 55.3)

2. Hinsichtlich der Beatandtelle® der intemationalen Anmeldung beruht der Bericht auf (Ersatzbidtter, die dem
Anmeideamt auf eine Aufforderung nach Artikel 14 hin vorgelegt wurden, gelten im Rahmen dieses Berichts als
‘urspriinglich eingereicht” und sind ihm nicht beigefagt).

Beschrelbung, Selten

16 in der urspriinglich eingereichten Fassung
Anspriche, Nr.
1-10 in der urspringlich eingereichien Fassung

O einem Sequenzprotokoll undbder etwaigen dazugehdrigen Tabellen - siehe Zusatzfeld betreffend das
Sequenzprotokoll

3. O Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen:
OO Beschreibung: Seite
O Anspricha: Nr.
O Zeichnungen: Blatt/Abb.
O Sequenzpratokoll (genaue Angaben).
[ etwaige zum Sequenzprotokoll gehdrende Tabellen (genaue Angaban)'

4. 1 Dieser Barichi ist ohne Berlicksichtigung (von einigen) der diesem Baricht beigefigten und nachatehend
aufgelisteten Anderungen ersteltt worden, da diese aus den im Zusatzfeld angegebenan Griinden nach
Auffassung der Behdrde ber den Offenbarungsgehalt In der urspringlich eingersichten Fassung hinausgehen
(Regel 70.2 c)).

OO Beschreibung: Seite

O Anspriiche: Nr.

O Zeichnungen: Bilatt/Abb.

O Sequenzprotokoll (genave Angaben):

[] etwaige zum Sequenzprotokoll gehGrande Tabellen {genaue Angaben):

* Wenn Punkt 4 zutrifft, kénnen einige oder alle dieser BlAtter mit der Bemerkung
"erselLst”" versehen werden.
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INTERNATIONALER VORLAUFIGER BERICHT Intemationales Aktenzeichen
UBER DIE PATENTIERBARKEIT PCT/EP2004000703

Feld Nr. B Prioritit

1. B Dieser Bericht ist ohne Berlicksichtigung der beanspruchten Prioritit erstellt worden, da folgende
angeforderte Unterlagen nicht innerhalb der vorgeschriebenen Frist eingereicht wurden:

B Abschrift der froheren Anmeldung, deren Prioritdt beansprucht worden ist(Reget 66.7(a)).
O Ubersetzung der friheren Anmeldung, deren Prioritit beansprucht worden ist (Regel 7(b)).

2. ] Dieser Bericht Ist ohne Berlicksichtigung der beanspruchten Prioritat erstelit worden, da sich der
PrioritAtsanspruch als ungiltig erwiesen hat (Regel 64.1). Filr die Zwecke diesaes Berichts gilt daher das
obengenannte Intemationale Anmeidedatum als das maBgebliche Datum.

3. Etwaige zusatzliche Bemerkungen:

Feld Nr.V Begriindete Feststellung nach Artlksl 35 (2) hinsichtlich der Neuhelt, der srfinderischen
Titigkelit und der gewerblichen Anwendbarksit; Unterlagen und Erldarungen zur Stiitzrung dleser
Festetellung

1. Fastistellung
Neuheit (N) Ja: Anspriche 1-10
Nein: Anspriche
Erfinderische Tatigkeit {IS) Ja: Anspriche 1-10
Nein: Anspriche

Gewarbliche Anwendbarkeit (IA) Ja: Anspriche: 1-10
Nein: Anspriiche:

2. Unterlagen und Erklérungen (Regel 70.7):
slehe Beiblatt

Feld Nr. VI Bastimmte angefihrte Untsriagen
1. Bestimmta vardfientlichte Unterlagen (Regel 70.10)
und /oder
2. Nicht-schriftliche Offenbarungen (Regel 70.9)
siehe Beiblatt
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NUEVA MODIFICACION CRISTALINA DEL ANHIDRATO DE
BOSCALIDA
Descripcién
El objeto de la presente invencién es una 2-cloro-N-(4’~clorobifenil-
2-il)-nicotinamida monoclinica, que funde a 147-148° C, de férmula I

La presente invencién comprende asimismo su preparacién:

La 2-cloro-N-(4'-clorobifenil-2-il)-nicotinamida monoclinica que
funde a 144-145 °C de formula I esté descrita en EP-A-545 099 y en
PCT/EP02/10320 y se la conoce por el nombre cormin de boscalida. En
PCT/EP02/10320 se describe el anhidrato asi como el hidrato de la
boscalida, asi como la preparacién del hidrato de boscalida a partir del
anhidrato de boscalida.

El anhidrato conocido de la boscalida es designado en esta solicitud
como modificacién 1; el anhidrato de la boscalida conforme a la
reivindicacién I se designa como modificacion II.

A fin de preparar, a partir del anhidrato de boscalida, un concentrado
acuoso de suspensién (SC) o una suspo-emulsidn (SE), hay que preparar

1



2

primeramente, conforme a PCT/EP02/10320, el hidrato de boscalida, que
luego es molido, en lo posible finamente, en presencia de agua y otras
sustancias coadyuvantes. Esto no es posible hacerlo con el anhidrato de
boscalida, puesto que éste, al ser molido, forma en el agua con las
sustancias coadyuvantes una sustancia sélida barrosa que impide que se
continde el proceso de molienda.

Conforme a PCT/EP02/10320, ¢l hidrato de la boscalida de la
modificacién I es preparado disolviendo el anhidrato de la boscalida de la
modificacién I un disolvente hidrosoluble y precipitando luego el
hidrato afiadiéndole agua.

Las formulaciones de sustancias sélidas, tales como los granulados
hidrodispersables secados por pulverizacidn o extruidos, se pueden
preparar directamente a partir del anhidrato de boscalida de la modificacién
1, sin que antes tenga que transformérselo en hidrato.

Si entonces esos granulados hidrodispersables se diluyen con agua y
se los mezcla con preparados fitoprotectores que contienen disolventes,
como por ejemplo concentrados de emulsién (EC), esto puede generar
problemas en la expulsién, por cuanto se forman cristales de boscalida que
pueden tapar los filtros en los dispositivos de aplicacién.

El objetivo de la presente invencién fue eliminar ese inconveniente
en los granulados hidrodispersables.

El problema fue resuelto poniendo a disposicién el anhidrato de
boscalida monoclinico de férmula I de la modificacién II, que funde a los
147 — 148 ° C. Sorprendentemente, se pudo comprobar que el anhidrato de
boscalida de 1a fé6rmula I, tal como se da en 1a forma de 1a modificacién II,

2



apenas muestra crecimiento de cristales en presencia de los disolventes.

La preparacion del anhidrato de boscalida de férmula I, de la
modificacién I, estd descrito en la EP-A-545 099 y en 1a PCT/EP02/10320.

Son asimismo objeto de la presente invencién unos procedimientos
destinados a preparar el anhidrato de boscalida de la modificacién II.

En una forma de realizacién (procedimiento 1), el procedimiento
comprende los pasos siguientes:

a) Disolucién del anhidrato del compuesto de férmula I, de la
modificacién I, en un disolvente orgénico polar o en un hidrocarburo
aromético,

b) precipitacién del anhidrato del compuesto de férmmula I, de la
modificacién II, por enfriamiento del disolvente.

Son disolventes polares adecuados los alcoholes, los glicoles, las
cetonas, los éteres, los ésteres, las amidas o0 mezclas de esos disolventes.
Son igualmente adecuados los hidrocarburos arométicos.

Ejemplos de alcoholes son el metanol, el etanol o el propanol. Es
especialmente preferido ¢l metanol.

Son glicoles adecuados, por ejemplo, el etilenglicol y el ditilenglicol.

Son cetonas adecuadas, por ejemplo, la acetona y la ciclohexanona.

Son éteres adecuados, por ejemplo, el dioxano y el tetrahidrofurano.

Un éster adecuado es, por ejemplo, el acetato de etilo.

Una amida adecuada es, por ejemplo, 1a dimetilformamida.

Son disolventes arométicos adecuados, por ejemplo, el benceno, ¢l

tolueno o el xileno.
La disolucién del anhidrato de férmula I, de la modificacién I, en la
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etapa a) se produce a temperaturas de entre 20 a 150 ® C, preferentemente
entre 40 y 115 ® C y con especial preferencia entre 50 y 95 ° C.

La precipitacién del anhidrato del compuesto de férmula I, de la
modificacién II, en la etapa b) se produce por enfriamiento de 1a solucién
obtenida en la etapa a) a temperaturas que van de 0 a 30 °C,
preferentemente de 10 a 25 °C y con especial preferencia de 20 a 25 °C. La
precipitacién se lleva a cabo en un lapso de 1 a 24 horas, preferentemente
de 2 a 20 horas.

Es particularmente ventajoso el afladido de gérmenes de formacion
de cristales del anhidrato del compuesto de férmula I, de la modificacién II,

en la etapa b), lo cual acelera nitidamente la precipitacién.

En otra forma de realizacién (procedimiento 2), el procedimiento
comprende los pasos siguientes:

a) Calentamiento del anhidrato del compuesto de férmula I, de Ia
modificacién L, por encima de los 150 °C, hasta que todo esté
fundido,

b) enfriamiento de la masa fundida con el afiadido de gérmenes de
formacién de cristales del anhidrato del compuesto de férmula I, de
la modificacién II.

Los gérmenes de formacién de cristales se afiaden en la etapa b) en
una cantidad de 0,01 a 20 % en peso, preferentemente de 0,05 a 5 % en
peso.

Ese procedimiento se Ileva a cabo preferentemente en un recipiente
adecuado de acero fino. La transformacién del anhidrato del compuesto de
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férmmla I, de 1a modificacién I, en la modificacién II se lleva a cabo en

forma cuantitativa.

Las propiedades fisicas de las dos modificaciones del anhidrato del
compuesto de férmula I estidn confrontadas en la Tabla 1:

Tabla 1
Propledades Anhidrato, modificacién I |Anhidrato, modiflcacién
I

Peso molecular {g/mol] 342 342
Punto de fusién [*°C] (DSC) 1448 147,2
Calor de fusién [J/g] (DSC) 85 106
Densidad [g/cm’] 1,399 1,457
Bandas caracteristicas en el 924, 1310, 1650 868, 917, 1675
IR [cm™]

Los pardmetros celulares resultantes de los exdmenes cristalogréificos
efectuados con un difractdmetro de un cristal de la firma Siemens estin

enunciados en la Tabla 2:

Tabla 2

Pardmetro Anbidrato, modificacién I | Anhidrato, modificacién
I

Clase Monoclinico Monoclinico

Grupo espacial P2l/c P21/c

a 1479.2(3) pm 1162.5(6) pm

b 1157.67(19) pm 1134.2(4) pm

c 1872.1(3) pm 1283.2(5) pm

a 90° 90°

g 91.993(17)° 114.52(4)°

Y 90° 90°

Volumen 3.2038(9) om” 1.52390 nm’

Zz 8 4

Densidad (calculada) 1.423 Mg/m’ 1.481 Mg/m’

R', wR* 0.1036; 0.1699 0.0489; 0.1264

En esta tabla, los parémetros indicados tienen el significado siguiente:
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&, b, c = longitudes de las aristas de la célula elemental
a.B;y . = angulos correspondientes

Z = mimero de moléculas en la célula elemental

Ejemplo 1:

Preparacién del anhidrato del compuesto de férmula I, de la modificacién
I:

30 g de metanol se d.isponm. un matraz de Erlenmeyer esmerilado.
A continuacidn, se le afiaden 5 g de anhidrato del compuesto de férmula I,
de 1a modificacién I, y se calienta 1a mezcla al bafio de Maria agitando a 55
°C hasta que todo se haya disuelto (aproximadamente 10 minutos). Luego
se saca el matraz del baflo de calor y seguidamente se lo deja enfriar
durante un lapso de 18 horas hasta temperatura ambiente
(aproximadamente 20 °C). En ese proceso, el anhidrato se separa por
cristalizacion el compuesto de la férmula I, de la modificacién II. P.F..
147,2 °C.

Ejemplo 2: _

Se calientan 200 g de anhidrato del compuesto de férmula I, de la
modificacién I, en un recipiente de acero fino hasta alcanzar los 160 °C. A
continuacidn, 1a masa fundida es enfriada mientras se la agita. Cuando se
llega a la temperatura de 150 °C, se le afladen gérmenes de cristales del
anhidrato del compuesto de férmula I, de la modificaciéon II, y se lo
continda enfriando. Mediante este proceso, se obtiene anhidrato del
compuesto de férmula I, de la modificacién II.

Ejemplo 3:
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Preparacion de un granulado hidrodispersable a partir de anhidrato del
compuesto de férmula I, de la modificacién 1 6 II:

Composicién:
Componente Concentracién
Boscalida (sustancia activa) 30 — 60% en peso

Dispersante (sal de sulfonato de lignina) 10 — 20% en peso
Humectante (sal del producto de|5-10% en peso
condensacién del dcido naftalenosulfbnico)

Antiespumante (aceite de silicons) 0,5 — 1% en peso
Medio coadyuvante para mejorar la calidad | c.5.p. 100 %
(sulfato de sodio)

Procedimientos de preparacién:

Se prepara una suspensién de concentracién adecuada y se la muele
mediante un molino de perla hasta que se obtiene el tamafio deseado de las
particulas (50% < 2um). Seguidamente, Ia suspensién es secada en una
torre de aspersién.

Comparacién de la compatibilidad de 1a mezcla en el tanque

A ese fin se prepard tanto un granulado hidrodispersable de la
composicién anteriormente indicada, lo que se hizo & partir de anhidrato
del compuesto de férmula I, de 1a modificacién I (formulacién A), como
también un granulado hidrodispersable a partir del anhidrato del compuesto
de férmula I, de la modificacién II (formulacién B).

A continuacién, se prepar6 una suspensién al 5% de los
correspondientes granulados hidrodispersables en agua CIPAC D
(Ca™/Mg** (4:1) dureza de 342 ppm y pH de 6.0 a 7.0). Esa suspensién fue
seguidamente mezclada con 1% de Solvesso 200 (mezcla de hidrocarburos

arométicos) como disolvente representativo para formulaciones liquidas
7
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que contienen disolventes (por ejemplo EC). Al correspondiente liquido

para pulverizacién se lo dejé reposar luego durante un lapso determinado a
una temperatura determinada. Una vez terminado el periodo de reposo,
para juzgar la calidad, se determind el residuo sélido por medio de un tamiz

de 75 um.

Resultado :

Formulacién Tiempo de reposo | Temperatura del | Residuo un
reposo tamiz de 75 pm.

A 24 horas 20°C 13,0% en peso

A 24 horas 30°C 14,3% en peso

A 7 dias 20°C 16,8% en peso

A 7 dias 30°C 19,3% en peso

B 24 horas 20°C 0,1% en peso

B 24 horas 40°C vestigios

B 7 dias 20°C vestigios

B 7 dias 40°C 0,1 % en peso
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REIVINDICACIONES
1. 2-cloro-N-(4’-clorobifenil-2-il}-nicotinamida monoclinica
caracterizado porque funde a los 147 — 148 °C y tiene la férmula I:

2. Procedimiento para la preparacién del compuesto I de acuerdo con la
reivindicacién 1, caracterizado porque

a) se disuelve 2-cloro-N-(4’-clorobifenil-2-il)-nicotinamida
monoclinica de férmula I, que funde a los 144 — 145 °C, en un
disolvente polar prético o en un hidrocarburo aromético, y

b) se separa del disolvente por cristalizacién tras habérselo
enfriado.

3. Procedimiento para la preparacién del compuesto I de acuerdo con la
reivindicacién 2, caracterizade porque como disolventes polares
proticos se emplean alcoholes, glicoles, cetonas, éteres, ésteres,
amidas, dimetilsulféxido o mezclas de éstos.

4. Procedimiento para la preparacién del compuesto I de acuerdo con la
reivindicacién 3, caracterizade porque como disolventes polares
préticos se emplean alcoholes, ésteres o cetonas.

5. Procedimiento para la preparacién del compuesto I de acuerdo con la



reivindicacion 4, caracterizado porque como alcohol se t::mplea el
metanol o el etanol.

6. Procedimiento para la preparacién del compuesto I de acuerdo con 1a
reivindicacién 2, caracterizado porque en la etapa a) se disuelve el
compuesto de férmula I a una temperatura de entre 20 °C y 150 °C

7. Procedimiento para la preparacién del compuesto I de acuerdo con la
reivindicacién 2, caracterizado porque en la etapa a) se disuelve el
compuesto de férmula I a una temperatura de entre 40 °Cy 115 °C.

8. Composiciones herbicidas caracterizada porque contienen el
compuesto de férmula I de acuerdo con la reivindicacién 1 y aditivos
inertes,

9. Composiciones herbicidas de acuerdo con la reivindicacién 8,
caracterizadas porque contienen de 0,1 a 95% en peso del
compuesto de férmula I de acuerdo con la reivindicacion 1.

10.Procedimiento para combatir hongos nocivos, caracterizado porque
se trata a los hongos nocivos, su bidtopo o las plantas, superficies,
materiales o espacios que hay que mantener libres de ellos, con una
cantidad fungicida eficaz de un compuesto de formula I de acuerdo
con la reivindicacién 1, o con un agente de acuerdo con la
reivindicacién 7, que contiene el compuesto de férmula I de acuerdo
con la reivindicacién 1.

BUENOS AIRES, FEBRERO DE 2004.
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RESUMEN

NUEVA MODIFICACION CRISTALINA DEL ANHIDRATO DE
BOSCALIDA

2-cloro-N-(4'-clorobifenil-2-il}-nicotinamida monoclinica de férmula I,
que funde a los 147 — 148 °C

asl como un procedimiento para su preparacién, las composiciones
herbicidas que lo contienen y el procedimiento para combatir hongos

nocivos con dicho compuesto.
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