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Discovery TGA, 15/8/2012 3:29:21 PM

3.00992 mg
Platino (100 ul)
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85.01
80.0-
75,01
70.0-
65.0-
60.0-

—

Peso (%

Cambio: 0.01515 mg
Cambio (normalizado): 0.503242 %
cambio X: 126.189 °C

20
.75
1.5
.25
1.0
0.75
0.5
0.25
0

55.0

||||||||

50 100 150 200

Temperatura (°C)

FIG. 4

250

- 3060.25

((90)(%1) ( ) pilosad] p (esnjesadway) p/(osad) p



5/ 45

Discovery DSC, 15/8/2012 3:35:25 PM

Flujo Térmico A (mW)

248 mg
Aluminio Tzero
0o— Rampa 10.00 C/min a 300.00°C
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Cambio en Masa (%) — Referencia
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Parametros de Datos Actuales

EXPNO
PROCNO

F5 - Pardmetros de Adquisicion

Fecha
Hora
INSTRUM

PROBHD 5 mm PABBO BB-

PULPROG

)
SOLVENTE
NS

DS

PROTON DMSO D:\\ ARD 22

7145

6186.119
0.094423
5.2353587

80.800

915
1.00000000

—— CANALf1

30.32182693 W
300.1418535 MHe
F5 - Parametros de Procesamiento

500.1400003 MHe
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Discovery TGA, 22/8/2012 4:40:08 PM

3.62259 mg
Platino (100 ul)
110.0 Cambio: 0.3071 mg r1.79
] Cambio (normalizado): 8.4774% [}
10004 N Cambio X: 135.365°C 1.5
90.0 r1.25
o 80.01 1 .0
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Flujo térmico A (mW)
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Discovery DSC, 2/8/2012 4:21:50 pm
0 MG
Aluminio Tzero

Oj—LTemperatura de inicio: 127.666°C Temperatura de inicio: 223.317°C
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Parametros de Datos Actuales —— CANALf1
NOMBRE EQ RT en Acetona NUCT 1
EXPNO 10 SWH 6186.119 He P1 9.5 useg
PROCNO i FIDRES  0.094423 He PL1 ~3.00 dB
F5 - Parametros de Adquisicion AQ 5.2953587 seg LW 30.32182693 W
Fecha 04092012 RG 254 SFOT 300.1418535 MHe
Hora 9.30 DW 80.800 useg F5 - Parametros de Procesamiento
INSTRUM spect DE 6.50 useg S 52768
PROBHD 5 mm PABBO BB- TE 2975 K S 500.1400005 MHe
PULPROG 1g30 DI 1.00000000 seg WOW EM
0 65536 00 1 SSB 0
SOLVENTE DMSO (L;% 0.38 He
NS 32
DS 9 PC 1.00
EQRT en Acetona

PROTON DMSO D:\\ ARD 23
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rt EQ en EtOH-H20
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Discovery TGA, 22/8/2012 7:19:33 PM

2.94262 mg
I Platino (100 ul)
rt EQ en EtOH-H20
110.0 cambio: 0.2143 mg -3.0
e cambio (normalizado): 7.28334% [
100'0_: N cambio X: 125.269°C 2.0
90.0 ;1 5
| 80.01 p
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rt EQ en EtOH-H20 Discovery DSC, 21/8/2012 7:08:08 PM
0 mg

JX N
rt EQ en EtOH-H20.tri Aluminio Tzero

rt EQ en EtOH-H20
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FIG. 16
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Parametros de Datos Actuales

NOMBRE EQ RT en EtOH-H20
EXPNO 10
PROCNO 1
F5 - Parametros de Adquisicion
Fecha 04092012
Hora 9.30
INSTRUM spect
PROBHD 5 mm PABBO BB-
PULPROG ug30
D 65536
SOLVENTE DMSO
NS 32
N 2

EQ RT en EtOH-H20
PROTON DMSO D:\\ ARD 14

17/ 45

—— CANAL f1

NUC1 1H
SWH 6186.119 He P1 9.25 useg
FDRES ~ 0.094423 He PL1 -3.00 dB
AQ 52953587 seg PLIW 3032182693 W
RG 254 SFO1 3001418535 MHe
DW 80.800 useg FS - Pardmetros de Procesamiento
DE 6.50 useg N 37768
Tt 2975 K Sk 5300.1400003 MHe
D1 1.00000000 seg WOW EM
100 1 SsB 0
‘ B 030 He

GB 0

PC 1.00
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Conteos
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Discovery TGA, 22/8/2012 7:59:03 PM

9.6555 mg
Platino (100 ul)
rt EQ en MeOH
105.0- Cambio: 0.3937 mg 15
100 05 . Cambio (normalizado): 4.07731%
9501  Cambio: 0.03548 mg cambio X: 60.62°C 1.0
g Cambio (normalizado): 0.367508% -
19007 cambio X: 59.218°C
= 85.04
§ 80.07 —
o 75.03
70.03
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60.0 :
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Discovery DSC, 11/9/2012 1:48:28 PM
0 mg
Aluminio Tzero

0 EV 50C en MeOH
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Parametros de Datos Actuales

NOMBRE EQ RT en MeOH
EXPNO 10
PROCNO 1
F5 — Parametros de Adquisicion
Fecha 0492012
Hora 9.30
INSTRUM spect
PROBHD 5 mm PABBO BB-
PULPROG ug30
D 65536
SOLVENTE DMSO
NS 32
DS 2
EQ RT en MeOH

PROTON DMSO D:\\ ARD 25
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SWH 6186.119
FDRES  0.094423
AQ 52953587
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DW 80.800
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TE 297.5
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—— CANAL f1

NUCT 1H

P 9.25 useg
PL1 =300 dB

PLIW  30.32182693 W
SFO1 300.1418535 MHe
F5 - Pardmetros de Procesamiento

g 3768
S 3001400003 Mhe
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Conteos

EQrten n-BuOH

10000+
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Posicion [°2 Teta] (Cobre (Cu))

FIG. 22



Peso (%)
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Discovery TGA, 22/8/2012 6:00:39 PM

5.97013 mg
Platino (100 ul)
rt EQ en n-BuOH
110.0+ Caml:')io: 0.6138.mg 310
. Cambio (normalizado): 10.2806%/ | 5
100.0- Cambio X: 128.171°C c 1
90.0- A 1.0
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Discovery DSC, 21/8/2012 6:01:37 PM
0 mg
Aluminio Tzero

rt EQ en n-BuOH

By LTemperatura de inicio: 120.464°C Temperatura de inicio: 223.63°C
~2.57 3
—5-
= -7.5
E Entalpia (normalizada): J/g
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Parametros de Datos Actuales —— CANALf1
NOMBRE EQ RT en n-BuOH NUCT i
EXPNO 10 SWH 6186.119 He P1 9.25 useg
PROCNO 1 FIDRES ~ 0.094423 He PL1 -3.00 dB
F5 - Parametros de Adquisicion AQ 52953587 seg PLIW 3032182693 W
Factis 04092012 RS %4 01 3001418535 Me
Hora 9.30 DW 80.800 useg F5 - Parametros de Procesamiento
INSTRUM spect DE 6.50 useg Sl 32768
PROBHD 5 mm PABBO BB— TE 2975 K S 500.1400005 MHe
PULPROG ug30 D1 1.00000000 seg Wow EM
M 65536 00 1 SSB 0
SOLVENTE DMSO B 0.30 He
NS 3 6B 0
DS ) PC 1.00
EQ RT en n-BuOH
PROTON DMSO D:\\ ARD 26

A b AL U_/\JJL LA 4

9 8 7 6 4
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Conteos
EQ rt en Tolueno
4000+
2000+
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FIG. 26
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Discovery TGA, 22/8/2012 11:16:06 PM

1.45088 mg
Platino (100 ul)
rt EQ en Tolueno
110.0 Cambio: 0.1007 mg 2.0
100 0: Cambio (normalizado): 6.9401% 1_1 5
A ™~ |CambioX:121.08°C ;'
90.0-; 5-1.0
<y 80.0-; o~ 85
S 70.01 E
= 60,01 i
e =10
50.01 1.5
40.0- 2.0
Bt =i
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Exo Ascendente Temperatura (°C)

FIG. 27
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Flujo Térmico A (mW)
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rt EQ en Tolueno Discovery DSC, 21/8/201210:27:53 PM
0mg

. Aluminio Tzero
rt EQ en Tolueno.tri

rt EQ en Tolueno.tri

0
] Uemperatura de iniciloz 104.653°C Temperatura de inicio: 222.986°C
_2.: o~
] Entalpia: 0.03163 J
-4—_ Temperatura pico: 113.381
_5_:
-8-:
1 0_? Entalpia: 0.0819 J
1 Temperatgra pico: 223.716.
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FIG. 28
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@Iqene

Parametros de Datos Actuales —— CANALf1

NOMBRE EQ RT en Tolueno NUC1 1H
EXPNO 10 SHH 6186.119 He P1 9.25 useg
PROCNO 1 FDRES ~ 0.094423 He PL1 -3.00 dB
F5 - Parametros de Adquisicion AQ 5.2953587 seg PLIW  30.32182693 W
Fecha 20120904 RG 54 SFO1 3001418535 MHe
Hora 9.30 DW 80.800 useg F9 - Parametros de Procesamiento
INSTRUM spect DE 6.50 useg Sl 32768
PROBHD 5 mm PABBO BB- Tt 2975 K SF 300.1400003 MHe
PULPROG ug30 D1 1.00000000 seg WDW EM

D 65536 00 1 SSB 0
SOLVENTE DMSO 1B 0.30 He
NS 3 GB 0

DS 2 PC 1,00

EQ RT en Tolueno
PROTON DMSO D:\\ ARD 27

AL ,L l A_JU\..JUMAJWL___

9 8 7 6 S 4 9 2 1 ppm
FIG. 29

00
28

0
9



30/ 45

Conteos
EV 50C en

EtOAc
40000-

30000+
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FIG. 30
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Peso (%
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rt EQ en EtOAc Discovery TGA, 22/8/20129:17:56 PM
2.49273 mg
Platino (100 ug)
rt EQ en EtOAc.tri
rt EQ en EtOAc

110,07
100.0-
90.0
80.0
700
60.0
500
40.01
30.0-

Cambio: 0.2962 mg
Cambio (normalizado): 11.8821%| [

\ Cambio X: 123.129°C

%

N~

6.0
5.0
4.0
3.0
9.0
1.0

20.01
0
Exo Up

T T T T T
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Temperatura (°C).

FIG. 31
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Flujo Térmico A (mW)
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rt EQ en EtOAc Discovery DSC, 21/8/2012  3:48:00 PM
0 mg
it EQ en EtOAC.ri Aluminio Tzero
0 ' _rtEQ en EtOAc
] L'I'emperatura de |n|C|o|: 110.483°C Temperatura de inicio: 223.406°C
=251 V W
=3 Entalpia: 0.181 J
-7.5] Temperatura pico: 116.102
~10-
~12.5]
~15
-17.5 ,
] Entalpia: 0.2969 J
-20] Temperatura pico: 224.806
—22'5 1 T T T | T T T | T T T 1 T 1 L ] L ] T | T T T
0 a0 100 130 200 250
Exo Up Temperatura (°C)

FIG. 32
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@elgene

Parametros de Datos Actuales

NOMBRE EV 50C en EtOAc NUC1 1H
EXPNO 10 SWH 6186.119 He P1 9.25 useg
PROCNO 1 FDRES 0094423 He PL1 300 dB
F5 - Parametros de Adquisicion A 5.2953587 seg PLIW  30.52182693 W
Fecha 20120904 RG 254 SFO1 - 300.1418535 e
Hora 930 Dw 30500 useg F5 — Parametros de Procesamiento
INSTRUM spect DE 650 useg S 32768
PROBHD 5 mm PABBO BB- TE 2975 K S 500.1400003 MHe
PULPROG ug30 D1 1.00000000 seg WOW EM
1D 65536 00 1 5B 0
SOLVENTE DMSO 1B 030 He
NS 32 GB 0
DS 9 PC 1.00
EQRT en EtOAc
PROTON DMSO D:\\ ARD 28

A AL W .

9 8 7 6 5 4 3 2 1 ppm

u u o [e2] s @] o <t||e> =t| ||| |||~ ||<

18 HHE &0 BEeaE

(e } [ans ] ~— {ann] (e N (e ]| (e ] Ol Ol IO

FIG. 33
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Conteos

10000-

5000

Posicion [°2 Teta] (Cobre (Cu))

FIG. 34



Peso (%)
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Discovery TGA, 11/9/201210:48:36 AM

2.13186 mg
Platino (100 ul)

Cambio: 0.239 mg

11001
1000
90.0-
80.0-
700-
60.0-
500
400
300

Cambio X: 139.485°C

N

Cambio (normalizado): 1102087% T 2.9

-2.0
-1.5
1.0
0.5
-0

-—0.5

20.01
0
Exo Up

5 100 15 200 250

Temperatura (°C)

FIG. 35
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Temperatura (°C) ———
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Discovery DSC, 11/9/2012 10:40:02 PM

0 mg
Aluminio Tzero
0
Rampa 10.00 C/min a 300.00°C
~1 L Temperatura de inicio: 158.164°C L
1 . Temperatura de inicio: 221.686°C
-2 \ [ =
-3
4
-5
=6 Entalpia: 0.1335J
Temperatura pico: 160.022°C
s
- A
—9] Entalpia: 0.1533 J
] Temperatura pico: 223.15°C
—1 0 ] T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
Exo Up

FIG. 36
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Conteos
10000+
Forma A
SOOO—M
0 “J\_J\A\j\n- PR .Y, S0, s
10000+
Forma B
5000+
0 lﬂk o A ot PAA A A A
10000+
Forma C
5000-
0 IR T A V1%, | B N
10000 Forma D
0 o
10000+
Forma E
SOOO-MJLLA_A_A
0
2000_ Forma F
0
4000: Forma G
0
10000+
Forma H
5000+ anh
0 T T ] 1 1] 1 1 1 I 1 ] 1 T I T 1 1 I | 1 1 1 I T T T

Posicion [°2 Teta] (Cobre (Cu))

FIG.

37




38/ 45

Intensidad
(conteos)

8000
6000/
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s o i RO #N\..L«_,J\_Aﬁ_m
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Discovery DSC, 4/9/20122:35:38 PM
0 mg
Aluminio Tzero

Temperatura de inicio: 118.161°C

213.351°C

Entalpia: 0.0382 J
Temperatura pico: 120.147

50 100 150 200 250 300

Temperatura (°C)

FIG. 39
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40/45
@elgene
——— CANAL 1

NOMBRE 7690-014-J (después MTBE) NUC1 1
EXPNO 10 SWH 6186.119 He P1 9.25 useg
PROCNO 1 FIDRES  0.004423 He PLI -3.00 dB
Fecha 20120904 A 5.2053587 seg PLIW 3052182695 W
Hora 9.30 RG 254 useg SFO1  300.1418535 MHe
INSTRUM spect DW 80.800 useg 3 327168
PROBHD 5 mm PABBO BB- DE 650 SF 300.1400003  MHe
PULPROG ug30 TE 2975 K Wow EM

1) 65536 D1 100000000 seg 5SB 0
SOLVENTE DMSO 00 1 B 0.30 He

7690-014-J (después MTBE)
PROTON DMSO D:\\ MK 18

f{/ 1

N bdSs

FIG. 40




Intensidad (cps)
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8000+
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Flujo Térmico Rev (W/g)
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DSC
0.0 ; 0.6
104117C 106,58 °(l) 196.05°C |
108.80 °C j
.- _%08.20 o L 0.4
04 _
i -0.2
06
] 0.0
~038- }/ [
1.0 02
2l N E——"
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FIG. 42
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0.20
0.15-
20.101
0.05-

0.001—*

tensidad

£ 1.2x108
1.0x108
8.0x1074
6.0x107-

4.0x10
2.0x1074 ;
0.0

000 100 200 300 400 500 600  7.00

Minutos

Descripcion del Canal
Descripcion del Canal 1: 150.00-800.00 ES+, Centroide, CV = Tono

Resultados a 240 nm

RT Area |% de area| Altura
110.94 | 297844 [ 100.00 | 203788

Intensidad Espectro de Masa

8.0x107 '
6.0x107
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Temperatura (°C)
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Formas estables del Compuesto 1 en % de agua en DMSO vs temperatura
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