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Codification : E-CE-01
AR afld - ENREGISTREMENT | Version: E
Département des analyses ' Date : 21/03/200/7
172
FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L’ECHANT ILLON LORS D'UNE ANALYSE DE
CONTROLE
COPIE CERTIFIFE
. _ CONFORME DES DONNEES
 Date de l'analyse de contréle : 44..,.0%/.0F ET FORMULAIRES ORIGINAUX
R i o e L e, EEEET 5 BTy
Demande faite par : .{ASA DR . _ '

N° d'échantillon c‘onc_erné : AZZS‘{Z.«Q ...........

Laboratoire
Nom :

15 ede CL‘.GVWZ(MM

g /)Qéﬂ/’“b

-

| 4 L

L e L

Lieu de déstockag Chambre froideﬂﬁ Congelateur g ne... Y

: Condft/ons de stockage -soecd

-20°CT | +3°cO
.Destockage des flacons A 8 C7 |
pate : A6.7.04. /.03

Heﬁre ~5..1.3Q.. Operateur 49, //LQ

ationrde-Tidentificatio

Systéme : Versapak O Berlingerﬂ\ Autre O

.................. °: fy. %259?/?9

Conformité par rapport au procés verbal de contréle antidopage : Oui W

Non OJ

Intégrité des scellés : ~ OuiTd, Non O

Validation/tf’e la conformlte de l'e%tillon (Signatures) :
— LoBBraidire Témoi) ihdépendant Expert

1
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_ Codification : E-CE-01
I afild ENREGISTREMENT Version: E
Département des analyses Date : 21/03/2007

2/2

FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE
CONTROLE

@u\te,_*_,g,w’?t’u Ferduzscelles

Date : [6./.0%.7.0%; Heure : 44 h..... 12 Opérateur : 119 ..........
Localisation : salle n° ..004........ - COPIE CERTIFIEE
| CONFORME DES DONNEES

N° du flacon : ARL5.42.9 ETFORMULAIRES ORIGINAUX
Volume : l[ﬂ mL :
(sile mmeu est congelé attendre sa décongélation pour -mesurer le volume)
Validation }e Vouverture du scellé (Signatures) :

N ” - 0

&/ Témoin{mﬂépendant Expert Autce U1 /J

"Volume restant :

...........................

Lieu de stockage  Chambre froide [J Cpngélateur O ne

------------------

Conditions de stockage ~ -80°C]  -20°C [0 +4°c O
- Stockage de la remis sous scellé
Date : ...... [eeenn. [oerern Heure : ........ T Opérateur :

...................

Validation de la remise sous scellé (Signatures) :

Laboratoire Témoin indépenda'nt Expert Autre

Cet enregistrement est 3 archiver dans le dossier analytique de Ia contre expertise.

&
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afld

Département des analyses

ENREGISTREMENT

Codification : E-TE-05 A
Version: C
Daie : 17/10/2006

1/1
TRACABILITE DES FLACONS AET B
N° de Série :
Régegj;igh‘ et §j;6ckage avant enregistrement (si nécessaire):
Réception par Date et Heure Stockage Heure
ockage aprés enregistrement :
Flacons Entreposés par Date et Heure' Lieu

Chaine de possession desﬂﬂaco_‘_r_rs A

Echantillon A 825429

Date Code opérateur Localisation Raison du transfert

16/04/2007 . .49/10 CH-FR.5 (-20°C) | Déstockage pour renumérotation
09%h30 ’ B -

16/04/2007° 49- - Salle 004 - Ouverture des scellés
11h10 ’ (ambiant)’ .

16/04/2007 49 Salle 004 Mise en tube pour confirmation IRMS
1;[]_115 (ambiant) (EC31)

Chaine de possession des flacon_s B:
' Echantillon

Dafe Code opérateur Localisation’ Raison du transfert

N

Cet enregistrement est & conserver dans le dossier de la série 5'il n'y a pas de positif ou dans le dossier positif.
g p p D

5
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1 Codification : E-TE-05B

afld - ENREGISTREMENT  |Version: C
Département des analyses Date : 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES ALIQUOTES AETB
N° de Série :
‘Chaine de possession des aliquotes A:
' Echantillon A 825429
Date .Aliquote(s) Code Etape Remarques
L opérateur )
16/04/2007 | Aliquote EC31 49 Préparation jusqu‘a Confirmation IRMS(EC31)
11h30 acétylation
17/04/2007 | Aliquote EC31 49 Fin de préparation
© - 9h20 ’
17/04/2007 | Aliquote EC31 49 Analyse GC/MS sur
14h56 (3 fractions) MSD22 .
17/04/2007 | Aliquote EC31 49 ‘Reprise pour analyses
i7h40 (3 fractions) IRMS
17/04/2007 | Aliquote EC31 49 Analyse GC/C/IRMS sur Origine. exogéne des-
19h07 (3 fractions) ISOPRIME 2 métabolites de la
- N Testostérone
.Chaine de possession des aliquotes B:
: Echantillon
Dvate _ Aliquote(s) Code Etape Remarques
, opérateur

-Cét enregistrement est a conserver dans le dossier de la série s'il n'y a pas de positif ou dans le dossier positif.

{
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- . . Code : E-RECAP-01
LNDD ENREGIS'I‘REMENT Version : J
Date : 09/06/2006

FICHE RECAPI ULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES
E ST

I ) l Ne échantillon - ARhSYNHS

Ne° de laboratoire :

Produit(s) conﬁrmé(s) : L Paoliyre U rolepl qug” 3¢ W j
pH mesuré en conf : l ' <A ' —l Densité affichée en conf: V, QL)
Réfractométre n° : Jds
* Densité corrigée : A.023 .

Essain®: . I .
Mode opératoire de préparation : | MEX- &y | ‘Version 1  C ]
| Mode opératoire d'analyse : {  MAN- wjss | Version:] 8| A ]

CGISM(SCAN) ["®R] CGISM (SIM) [ 1 cosm2 [ ] cosms [ ]
cusM ] ewsm2 [ ] cusws [] cwov [
‘M [] om0 [ CG/C/RMS Cytométrie [ |

B

ONE W@ﬁ

| Essain®: - L EC |
Mode opératoire de préparation : - |  M-EX- - - j Version | ) —] '
Mode opératoire d'analyse : - M.AN_ . |- Veréi'é)n l - T ]
cosmemy [ ] CG/sM (SCAN) [

cLsM@EM)  [] cusme |:] cusm3 [ ] cuov [ ]

Concentration estimée: | - - , I

* Concentration corrigée : | ' . ' ' L]

Fsgain® - | _ 1
Mo,(}e qgé.rafrpi_rg‘(_ie préparation S U e o o - Version :| . ]._
[ Mode opératoire d'analyse : | M-AN- . | Version :| |
..Ccomsp. [] carsm S l:l : CG/SM(SCAN) [ |.mvmm . [ ]
o Concentratlon mesurée: | L - — |

“* Seuil corrigé

C _ ]
ESOS -HES (CG/SM)I:]

'ES02-BBS(CG-sM) [ | ESO6-1MM [ |

ES02C -EPH (CG/SM)_| ES08B-PS[ ] ES07 -EPO D
|.Eso3-cp(cLsm) [} ES03B -LCH (CL/SM/SM)|_| . ESS01-HBOCY |
| Bs4-Hcarsmy [ ] ES05 -MS2 (CG/sM/sMy| | : ESS02-TS [ |
ES03C -LCH (CL/SM)[__ ] ‘
- [Code Opéfateur de.!'analyste:' yg Code opérateur du responsable : { (7
Date et paraphe : A \%\ow\é% _ Date et paraphe : V4 /04 / 03

| Hors portée d'accrédffation : - '

Raison ou numéro d'écart de la déclaration en hors portée :
Cet enre zstrement est a archzver dans
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LNDD ~ INSTRUCTION Version: D -
. Date : 17/01/2006
' 1/2

Codification : I-CONF-31 ]

CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
. ' GC/C/IRMS

'Appareil utilisable : ISOPRIME N[ICROMASS - GV INSTRUMENT
Mode opératoire d'extraction : M-EX-24 ’ APPLICABLE |e
Mg e o F9JAN.ZUGS—|
- Mode opératoire de préparation du Mix Acétate; M-EXMix-05 , }
' Mode opératoire d'analyse: -GC/MS:  M-AN-52
- GC/C/IRMS: M-AN-41 ASSURANCE QUAL’TE.
L'analyse CG/MS doit &re effectuée avant 'analyse-GC/C/IRMS NDD -

Mode opératoire de dépouillement : - GC/MS: M-RDP-OS
’ - GC/C/IRMS: = M-DP-31

Dépouiller I'analyse GC/MS avant d'effectuer I'analyse GC/C/IRMS

Traiter simultanément - un blanc urinaire

un aliquot échantillon

CONFIDENTIEL

6
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" LNDD

Codification : I-CONF-31

INSTRUCTION Version : D
| Date : 17/01/2006
2/2
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
. GC/C/IRMS
Action _{Personne concernée Date Signature
rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006 M
vérifié par Corinme BUISSON 16101/2006 WO 7
vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006
| approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 ” / ~
_ . /S A ~
EVOLUTIONS / /] 1
: Ll
N° Version , Motif Date
1 Création du document. 03/06/2002
A - . 1311012002
’ Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale ) 24/01/2005
C Ajout d'une extraction sur Gilson 28/10/2005
1D Ajout de la préparation du mix acétate (M-EXMD(-OS) 17/01/2006
Ajout de M-RDP~05 - : -

CUNFIDENT!EI.

;
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_ i Codification : M-EX -24
LNDD MO_DE OPERATOIRE Version : C

Date :17/01/2006
1/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/ C/IRMS

Documents utilisés : E-TE-03C, I-'VOL-01, LEX-06, I-EX-07, I-EX-08 et I-TRAC-03C

-Remplir Ia fiche de préparation - confirmation / contre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C

Opérations Matériel Réactifs et produits
Prise dessai selon LVOL01 Tubes Kimble 16x100 mm
8 ml maximum par tube PlPettc Btm}'nt‘ 1-5ml Ap PLICABLE le .
. . Cones Biohit
’ ___ — ‘ - 19 JaN. 2006
L Centrifugation 5 minutes —l Centrifugeuse 4000 tr/min :
Transvaser le surnageant dans tube Tubes Kimble 16x100 mm
prélablement identifiés Pipette Pasteur
(cfI-TRAC-03C)
o : ASSURANCE QUALITE
Extraire sur SPERapid Trace |  Cartouches Bond Elut C18 500mg LNDD
selon I-EX-06 _Tubes Kimbles 16x100 mm
| Evaporation a sec | Bainasecasoec Azote

Tampon Phosphate pH = 6.5

Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate Dispensette
o Chambre froide & +4°C (cf M-P-05)

pH=6.5

{ Agiter jusqu'a dissolution compléte |~ Vortex

Ajouter 2 gouttes de Compte goutte B-glucuronidase
B-glucuronidase Chambre froide a +4°C
Boucher et agiter 1 seconde - . Bouchons Zymarck
o : Vortex

[ Hydolyser 1h003355C ] Btuve

. | E\DENTIEL
L Centrifugation 5 minutes | Centrifugeuse 4000 tr/min _ CB“F\“E&‘\ .

Transvaser le surnageant dans Tubes Kimble 16x100 mm
“tubes préalablement identifiés. | Pipette Pasteur
(cf L-TRAC-03C)
Extraire sur SPE Rapid Trace Cartouches Bond Elut C18 200mg
selon I-E_X-07 Tubes Kimble 13x100 mm
L Evaporation asec ] Bain a sec 2 60°C Azote

§
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LNDD

MODE OPERATOI_RE

Codiﬁcation :M-EX -24
Version : C
Date :17/01/2006

2/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
METABOLITE‘S DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS.

Opérations

Dissoudre et réunir dans un tube
les extraits du méme échantillon :
Mettre de c6té un tube sec
Ajouter 500 pl d'acétonitrile dans
les autres tubes et agiter 10s avant
de les transvaser dans le tube sec

Rincer les tubes transvasés avec
500u! d’acétonitrile

Matériel

Pipettman de 1 mi
Pipette pasteur
Vortex

Piﬁettman de 1 ml
Pipette pasteur.

L Evaporation 4 sec j Bain a sec 2 60°C

Ajouter 50 ul de pyridine
Ajouter 50 pl d'anhydride acétique

tube en positi_on quasi horizontale
Agiter 5 sécondes et boucher

Reprendre par rotation légére du

Dériver le tube bien fermé 1h00
4 60°Cou laisser .
une nuit 4 température ambiante

L Evaporation a sec

Ajouter 1 ml d'acétonitrile = -
- Agiter 10 secondes
Ajouter 1 ml d'eau ultrapure
Agiter 10 secondes

" Extraire sur SPE Rapid Trace
selon I'EX-08

Evaporation 4 sec des fractions
F1 (environ 2h00)
F2 (environ 1h30)
¥3 (environ 45min)

: Pipeftman de 50 pl - Cénes Greiner .

Vortex

Vortex

" " 'Bain 4 sec 4 60°C

ou

Portoir a tubes sous hotte_
Bain 4 sec 4 60°C

"Pipette Biohit 1-5 ml
Cories Biohit

Vortex

Cartouches Baker C18 500-mg
Tubes kimble 13x100 mm

* Bain & sec 2 80°C

Réactifs et produits

Acétonitrile

Acétonitrile

Azote

Pyridine désséchée
‘Anhydride acétique > 99%

CONFIDENTIEL

Azote

Acétonitrile
Eau ultrapure

Azote

b
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LNDD

"MODE OPERATOIRE

Codification : M-EX -24
Version : C
Date :17/01/2006

3/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Traitement des fractions F1,F2 et F3

T .Ogérations

Ajouter Ie SI selon 1-VOL-01

Ajouter 200 1l dacétoniurile

‘Reprendre par rotation 1ég2re du
tube en position quasi horizontale

l Centrifugation 5 minutes —i :

Transférer dans les vials
préalablement identifiés

selon I-TRAC-03C

L Evaporation i sec j
Reprendré dans de I'hexane -
selon I-VOL-01

v L Sertir et Agiter 10 secondes ‘I

Ap' r‘és_ analyse GC[MS :

* Réajustement du SI si nécessaire
(C£.1-VOL-01)
Agiter 10 secondes

‘Evaporation 4 sec

Reprendre dans de 'hexane
(CfI-VOL-01)

' L Sertir et Agiter 10 secondes. —l

j‘

Matériel

Réactifs et produits

Seringue Hamilton de 50 pl ou de 100 Androstanol acétate H67 200 ng/pl

_ il selon le volume ajouté

Pipettman réglable de 200 pl
Cones Greiner

Centrifugeuse 4000 tr/min

Vials en verre avec insert 300 pl
ou vials en verre de 1.5ml
selon le volume

Bain é seca 60_°C

Pipet@an_féglab]e de 200 pl ou Iml

Capsules a sertir - Vortex

Seringue Hamilton de 50 pl ‘
ou de 100 pl selon le volume ajouté

Bain 4 sec é'60°C

Pipéttman réglable de 200 plou 1mi

Capsules a sertir - Vortex

. Acétonitrile

QQ\\\‘\:'\\._BF’_\\\'“E\:;

Azote

Hexane

Androstanol acétate H67 0.2mg/m1

Azote

Hexane

10
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LNDD

MODE OPERATOIRE,

Version : C
Date :17/01/2006

Codification : M-EX -24

4/4 .

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/ICIRMS

‘Action Personne concernée Date Signature
rédigé par Cynthia MONGONGU 16/01/2006 - "‘L ) rﬁ B2
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 @A’b
vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006 . _ﬁi
|approuvé par. Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 /KM/
' | a4 \
£ EVOLUTIONS / / |
N° Version : Motif ~ Date
1 Création du document. ' 03/06/2002
- 14/10/2002
Modification des-quantités de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur
l'importance de la rotation des tubes | :
A A ->Passage de projet en document validé modification | 04/02/2004
: temps/température acétylation .
B changement de cartouche pour la premiére extraction 16/07/2004
addition d'une nouvelle fraction d'analyse
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dénivation
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04) :
C changement de cartouche pour la premiére extraction 17/01/2006
’ addition d'une nouvelle fraction d'analyse
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04) ' _
changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS

ONFIDANTE

ll
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LNDD

INSTRUCTION Version : C

Codification : I'EX -06

Date : 06/02/2006
1/3

PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS '

Application :

Durée d'extraction pour un tube:
Tube utilisé: :
Type de cartouche utilisée:

Irms0.spe

13.30min

Kimble 16x100mm )
Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml

Documents utilisés: I-M-02, I-N-02

- 1.DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voiel :
Voie 2 :
Voie3:
Voie 4 :
Voie 5
- Voie 6
Voie 7
Voie 8 :

Méthanol

Eau ultrapure--
Acétonitrile

Rien

: Rien
: Rien
: Rien

Rien

Les voies4, 5, 6, 7 et § restent a l'air libre

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION :

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02.

ASSURANGE QUALITE
' LNDD

 CONPIDENTEL

~Positionner 4 droite les tubes 4 extraire et 4 gauche les tubes de recueil et placer les cartouches .

L'ordre de passage est le suivant:
Blanc urinaire 1
Echantillon 1
Blanc uriaire 2
Echantillon2 .

-Pour lancer I'extraction, voir I-N-02.

AL
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -06
Version : C
| Date : 06/02/2006

2/3

PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/ C/IRMS

3. DESCRIPTION DES PRIN CIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

Etape Source Recueil Volume | Débit (ml/min)
. (ml)
Conditionnement colonne Méthanol Poubelle 3 10
Conditionnement colonne | Eau ultrapure | Poubelle 3 10
Chargement échantillon Echantillon | Poubelle 8.5 4
Lavage Eau ultrapure | Poubelle 4 ‘10
Séchage , 1 minute
Elution Méthanol | Fraction 1 6 2
Ringage canule - Eau ultrapure | Canule 2 20
Ringage canule Méthanol Canule 2 20

ONFIDENTEL

A3
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : FEX -06
Version: C

Date : 06/02/2006
. 3/3

PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

T

{Action 4 Persqnne concernée Date Signature
| rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006 M >
vérifié par Corinne BUISSON 06/02/2006 @s
| approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006 / 18
. - 7 Y t
EVOLUTIONS ' |
N° Version : Motif _Date -
1 Création.du document. " 130/04/2002
A - : 24/10/2002.
] Acceptation du projet passage en version A
1B - |Révision biennale . : 31/08/2004
: |changement de’ cartouche d'extraction et des volumes de lavage et
d'élution_ :
C : _| Révision biennale - 106/02/2006
changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et
d'élution : T . )
homogénéisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02 ~°

p
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Codification : I-EX -07

LNDD INSTRUCTION Version : D

Date : 06/02/2006
1/3

DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE

L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Application :

Duréé d’extraction par tube :
Tube utilisé de recueil utilisé :
.~ = - | Type de cartouche utilisée :

Irmslte.spe

16.30 min

Kimble 13x100 mm

Bond Elut Cy3 Varian - 200 mg / 3 ml

Documents utilisés : I-M-02, I-N-02

1. DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1 : Meéthanol
Voie2: Eau ultrapure
Voie3d: =~ Acétonitrile
Voie 4 : Rien

Voie5: Rien

Voie 6 : Rien

Voie 7 :- Rien

Voie 8 : Rien

Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent & Pair libre.

2. LANCEMENT DE L’EXTRACTION :

ASSURANCE Quayrvg
LNDD

QTR

' Effectuer les purges eau, air et solvant si nécessaire. Voir I-M-02.

- Positionner & droite les tubes 2 extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm insérés

dans les tubes. 16x100mm.

L’ordre de passage est le suivant :
Blanc urinaire 1 tube 1
Blanc urinaire 1 tube 2

- . Blanc urinaire 1 ....

Echantillon 1 tube 1
Echantilion 1 tube 2
- Echantillon 1 ....
Blanc urinaire 2 tube 1
-Blanc urinaire 2 tube 2
-Blanc urinaire 2 ....

A5
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Codification : I-EX -07 .
Version: D :
Date : 06/02/2006

2/3

LNDD INSTRUCTION

DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE
___L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Echantillon 2 tube 1
Echantilion 2 tube 2
- Echantillon 2 ....

Placer les cartouches et lancer I’extraction selon I-N-02.

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRA_CTION :

Etape Source Recueil Yolume Débit
(ml) (ml/min)

Conditionnement colonne Meéthanol Poubelle | . 4 © 10
Conditionnement colonne Eau ultrapure Poubelle 4 10
Chargement échantilion Echantillon’ Poubelle 2 4
Préparation du mélange 20% Acétonitrile / Eau ultrapure Mixer 0.8/32 30
Lavage { Acétonitrile / Eau ultrapure 20/80-| Poubelle -4 2
Préparation du mélange 30% Acétonitrile / Eau ultrapure ~ Mixer 06/14 30
Lavage Acétonitrile / Eau ultrapure 30/70 | Poubelle 2 2

‘Séchage 1 minute -
Elution - Acétonitrile Fraction 1 4 2
Ringage canule Eau ultrapure Canule 4 20
Ringage canule . Meéthanol Canule 4 20

CONFIDENTIEL

A/_(g
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3/3

. . Codification : I-EX -07
LNDD INSTRUCTION | Version: D
i Date.:. 06/02/2006

DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TE

(SPE) POUR LA CONFIRMATION DE
STOSTERONE PAR GC/C/IRMS

D:homogénéisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02

06/02/2006

{Action Personne concernée Date Slgnature
|rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006 - M
vérifié par { Corinne BUISSON 06/02/2006 %/ n
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006 / /4
/
EVOLUTIONS' 1[ W
| N° Version Motif Date
i1 | Création du document.. ' 30/04/2002
A ‘ . 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale 131/08/2004
changement des volurnes de lavage et d'élutlon . .
C Réajustement de l'extraction 22/04/2005
1D Réajustement de V'extraction

ONFIDENTIEL

At
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LNDD -

INSTRUCTION

Codification : I-EX -08
Version : C
Date : 08/09/2005

1/3

TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

1-DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1:
Voie 2
Yoié 3:
Voie 4:
Voie 5:
Voie 6:
Voie 7
Voie 8:

Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a Fair Ibre.

Application : irms2te.spe
Durée d'extractionpour untube :© - 41,3 min
{Tube utilisé :  Kimble 13x100 mm
Type de cartouche utilisée : - Baker C;3
Volume de la cartouche : 500 mg /3 ml

Méthanol

HyO (ultrapure)
Acétonitrile
Rien

Rien

Rien

Rien

Rien

2 -LANCEMENT DE LA SEQUENCE D’ANALYSE :

_Eﬁ’ectucr les purges eay, air et solvant si nécessaire (cf I-M-02)
. Lancer Texiraction selon I-N-02

“Positionner a droite les tubes a extraire et 4 gauche les tubes ¢hats.

* Utiliser le gros rack, disposer au niveau des receuils les tubes 13x100 mm inserés dans des tubes
- 16x100 mm et placer les échartillons dans fordre suivant :

ASSURANCE QUALITE
LNDD

APP,,‘_’CABLF_ le
08 sep zgg5~7

ONFIDRNTIEL

at
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LNDD

"INSTRUCTION

Codification : -EX -08
Version : C

Date : 08/09/2005
2/3

TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE

L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Tubes des échantillons v Tubes des recueils
Blanc urinaire 1 Blanc wrinaire 1 fraction F1 (métabolites de Ja cortisone et du cortisol)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F3 (Diol)
Echantillon 1 Echantillon 1 fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol)
Espace libre. ‘Echantillon 1 Fraction F2 (Kéto) '
Espace libre Echantillon 1 Fraction F3 (Diol)

. Placer les cartouches en laissant deux intervalles de Iibre entre chaque cartouche et cliquer
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN dumodule choisi

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE :

TN

(DENTEL

Etape Solvant Recueil Volume (ml) | Débit (ml/min)
Conditiormement colonne ‘MeOH Poubelle 5 10
Conditiormement colonne H0 Poubelle 5 10

Chargement échantillon | Reprise CHsCN-H050/50 |- Poubelle 2,5 4
Préparation mélange 30 % CH;CN-H,O Mixer 1,8/4,2 30
, Lavage -CHzCN-H,O 30/70 Poubelle - 6 2

" Préparation mélange 40 % CH;CN-H,O Mixer 24/3,6 .30
' Lavage CH;CN-H,0 40/60 Poubelle 6 2

" Préparation mélange 50 % CH;CN-H;O A Mixer 3/3 30

Elution F1 'CH3CN-H,0 50/50 Fraction 1 6 2
Préparation mélange 50 % -CH3CN-H;0O Mixer 1/1 30
Ehtion F1 CH;CN-H;050/50 | Fraction 1 2 2
Préparation mélange 75 % CH,CN-H,0 Mixer 45/1,5 30
Elution F2 CH;CN-H,0 75125 Fraction 2 6 2
Préparation mélange 75 % CH;CN-H;O0 Mixer 2,4/08 30
Lavage CH;CN-H,0 75/25 Poubelle 3,2 2
Elution F3  CHiCN ‘Fraction 3 4 2
Ringage canule - H,0 Camulle 2 30
. Lavage MeOH Poubelle 2 30 -

AS
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -08
Version : C
Date ; 08/09/2005

3/3

TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Action ‘Personﬁeconeernee LY
rédigé par Cynthia MONGONGU
vérifié par Caroline BASTIEN 08/09/2005 -
1 vérifié par Adeline MOLINA 08/09/2005
- lapprouvé par Jacques DE CEAURRIZ 08/09/2005
L - EVOLUTIONS
N° Version Motif ) Date
A1 Création du document. 30/04/2002
A o : R 02/10/2002
Acceptation du projet passage en version A .
|B Révision biennale 31/08/2004
analyse d'une troisiéme fraction _ :
C Elimination d'une interférence dans la fraction F1 - Changement titre | 08/09/2005
pour homogénéisation

QQ\\\F\BENT\E\.

b
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Codification : E-TE-03C

LNDD ENREGISTREMENT Version: G
' T Date : 17/01/2006
174
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EX’PERTISE EN
GC/C/IRMS
Mok opératoire diextraction: - . MEX-24 .
Echatillon : | .ﬁ; 2hsub 9 ‘ Sexe : M F| ]

Mis ea I’ambiant de I’échantillon :  Date : |

is‘o‘\\o‘}- Heure : | 3\\30 v

Pris d'essai: - Volume: 3y mLf. Heure: g Paraphe: ﬁg;g

Date Ai)pa'rcil | Température en-°C Valeur lue l;araphe
pH Clow\or | pHmetn: T 25 sen | W
~ > T z ) )
Demité - 1yg\oy\sa. | Refractn®: & Lol ﬂmn
, . ——1Aay
. A
Blaic urinaire : | Pool Y . Densité : |\ 0g:y Prise d'essai: | V& mL{ Paraphe: |- g !ﬂ
Préparation de I'échantillon
Opération | Date Heure de début| Récupéréa | -Identification du matériel utilisé Paraphe
1 Premiére elew\ 0y Whao ' Rapid Trace : RT\ey
wesracpsy- kAN, i %, f R et iatan s oy : it
B ECG T e akme -
7_'SW\ Lieu : CH-FR.1
#c ' \
| Evaporation - | A&laylon o \wWhos  |Bain sec (BSE): s | @ )
|stockage s —T—vouo] Lieu:CH-FR.1 ' LE
4°C | \\
Hydrolyse | ’ = | Code du tampon : To&oLos - o) ‘
Clovled ‘o e DLU* de 1aBGlu: \ Je\os\a 3 d
1o\ vshix |Btuven®: < . '
Deuxié.me £\ ow) ‘0_1 vsha < 'Rapid Trace‘: M : .
{extraction = ; — : : :
N 1€ \ovlen £ _ Hh2 3 ; _ 2
Stockagea | ] : - Lieu : CH-FR.1
4°C ' :
m‘\_

*_DLU: date limite d'utilisation

LNDD 0944



LNDD

ENREGISTREMENT

Codificationi : E-TE-03C
Version: G
Date : 17/01/2006

2/4

GC/C/IRMS

FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN

;

LNDD 0945

Opération Date | Heure de début Réclipéré 4 | Identification du matériel utilisé| Paraphe |
Evaporation Wlowloy Ehyo \thy o Bain és;ec (IBSB): S
Stockage & ‘ e CHERY
4°C = '
| Acétylation DLU* Anhydride acétique : \\\J_m )
t}., \elo Yoy KIS DLU* Pyridine : 1») ucot
W \0‘! \e 3 s\ ko ou Température ambiante .
- |Bvaporation lulowlea|  sbhae shso |Baindsec BSE): guy \@&n»n‘ '
|Troisiéme loyey \ohoo Rapid Trace : ®v e 3
extraction ' o
AT Y whaa | : g
| Stockage 2 ) Lieu: CH-FR 1
4°C T .
Evaporation 43 | oa\og | wh2 o \3Wa Bain 4 sec (BSE): Ny ’_w o,
Stockage 4 ) 29 Lieu : CH-ER .3 v ‘
4’Oc 2 . -
AjoutSL | \glowlon \3ha < Code du SI (0,2mg/mL) : H67-
Miseenvidl | \oyloy \3bso | - ooMd cﬂg_@“‘)
' ’.I;lv.;lpéra'tion \Qg \o | o3 i3WsSo Bam asec (BSE) S L .
; Flovyloa Whg &uﬁ‘ —
Stockage a | Licu ; CH-ER 1 » :
|+a°C '
Analyse par CG/MS
| Fraction F1 | Fraction F2 | Fraction F3
" Volume SI (ul) S o N
Volume hexane (p1) toa Voo loo




ENREGISTREMENT

Codification: E-TE-03C

o

LNDD Version: G
Date : 17/01/2006
3/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
C GC/C/IRMS ‘
Optration ‘ Date Heure de début| Récupéré a Identiﬁcatiqn du matériel utilisé | Paraphe

Hexarne #lo \?"Qq' s r 4

Injection Wloyled  tihio MSD dis ' '

CG/MS ] ' ) A .
J Floulod Adhyo « .

AjoutduSIsi | : Code du SI (200ng/pL) : H67- :

nécessaire Hiowlea| - - 1thuo - ooug Am-mf

Evapration - . \%,\ox{\.oq vithuy ARhss |Baina sec (BSE) HEY Y %ﬂ-‘c‘- '

Stockage des | Lieu: CH-FR ] 1

vials 44°C .

Autres opérations (dilution, réinjec—tion. .) o

Opération - Date Heure de début Récupéré a I@enﬁfication du matériel utilisé Paraphe
P B i~ s B I TR - B i L T L
Analyse par GC/C/IRMS
o Fraction F1. | Fraction F2 Fraction F3
Volume total SI prélevé (pl) c. Lo 3
Volume final hexane (1) RO “So | 4o

. LNDD 0946



Codification : E~-TE-03C

LNDD ENREGISTREMENT Version: G
Date : 17/01/2006
‘ 4/4
- FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
- GC/CNRMS '
Opiration Date Heure de début Récupéréa | Identification du matériel utilisé Paraphe
%:i?;: PE e \ou\cs‘:'r V8 hoo
Injedion

4 ISOPRIME, &
GC//RMS .\"ﬂog\o’x- 12\hog

Autxts opérations (concentration, dilution, réinjection...)

Opération Date _Heure de début| Récupéré a | 'I'dentification du matériel utilisé | Paraphe '

S A a3 R
& BN e, eee |- ¥~ P~

Ecartsn°;

Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation de l'échantillon
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‘ o, Codification : M-EXMIX-03
LNDD ' MODE OPERATOIRE Version: B
| Date :09/05/2006
1/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

| .1-. P-répa;'ation du Mix Acétate pour la GC/MS:

Opérations Matériel _ Réactif et produits
Prélever 100 pl de la solution Mix| Vials en verre avec insert Solution Mix Acétate
Acétate 300p1 (CH-Fr.1)
et transférer dans un vial 4 insert
| . Evaporerdsec | Bain & sec & 60°C : Azote
| Reprendre dans 100 pl d'hexane | Pipettman régleage de 100 pl Hexane

Cbnes Greiner

Sertir . Capsules a sertir

Agjter au vortex . T Vortex o | -\3\\‘\{5“\5\’\“3

S Pfén' aration du Mix Cal Acétate pour I GC/C/IRMS:

Opérations Matériel Réactif et produits

| Prélever 50 ul de la solution Mix |  Vials en verre avec insert Solution Mix Cal Acétate _
' - Cal Acétate - e 300ul (CH-Fr.1)
et:transférer dans un vial & insert - : '

] Evaporer 2 sec | Bain & sec & 60°C Azote
Reprendre dans 50 pl dhexane Pipéttman régleable de 100 pl Hexane .
Cones Greiner :
- Sertir '}~ Capsules a sertir
Agiter au vortex _ Vortex

‘A"—“,‘h'ﬂ 2 E e :
Ly E A 1 | ASSURANGE QUALITE
| Lts _20135 | LNDD
et

5
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-EXMIX-05
Version: B

‘| Date :09/05/2006 )

2/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

E R | T R

rédigé par Cynthia MONGONGU 09/05/2006
vérifiépar Corinne BUISSON 09/05/2006
vérifié par Aurélie LAURENT 09/05/2006
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 09/05/2006

N° Version //
A Création du document, v 17/01/2006
B ajout du mix cal acétate 09/05/2006

-

Qe

P
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LNDD

MODE OPERATOIRE

| Codification : M-AN-52 .
Version : A
Date :28/10/2005

1/2

ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA

TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEU_RS v

ASSURANCE QUALITE
LNDD

APPLICABLE le

28 0CT. 2005 l |

COLONNE
Type:
Longueur:
Diamétre interne:
Epaisseur du film:

INJECTTON
Mode:
Température injecteur:
Volume injects:
Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC:
Température initiale:
Gradient de température:

Température finale:
Temps d'analyse:
Temps d'équilibrage de la colonne:

Pression constante;

Température de Ia ligne de transfert

CONDITIONS SM:
Solvent delay:
Température quad:
Température Source:’
Fichier tune:
Mode d'acquisition:

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m

0.25mm

0.25pm

Splitless (insert splitless)
280°C

1pl :
Solvant A: Acétonitrile
Solvant B: Hexane '

. 70°C pendant 1 min

70—>270°C & 30°C/min
270°C pendant 12 min
270-->300°C & 10°C/min
300°C pendant 3 min
25.67 min

0.5 min

-Ajuster le ST 4 10.7 min (+/-0.5min)
300°C

9 min

150°C

230°C

Autotune

Full scan 50-550 uma

CONFIDENTE

it
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-AN-52
Version: A
Date :28/10/2005

2/2

ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA

rédigé par

TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS _

' ==
28/10/2005 UK gryonty
Vérifié par Caroline BASTIEN 28/10/2005 R Y = e -
vérifié par Aurélie LAURENT 28/10/2005 % y
- . . (Y,
approuveé par Jacques DE CEAURRIZ 28/10/2005 // /w g d

N° Version

Date

A Création du document,

_ 128/10/2005

QRIRNE-

s
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Sequ.tnce Name: C:\MSDChem\l\seguence\2007\Avril07\1704.8
Comment :

Operator: 49
data Path: D:\MSD22\2007\AVRIL0O7\1704\

Top Pre—Seqg Cmd:
Instrument Control Pre—-Seqg Cmd:
Data Anailysis Pre—-Seqg Cmd:
Top : Post-Seq Cmd:
Instrument Control Post-Seqg Cmd:
Data Anaialysis Post—-Seqg Cmd:
Method Sections To Run On A Barcode Mismatch
(X) Full Method {X) Inject Anyway
( ) Reprocessing Only (.) bon't Inject
Line ! Sample Name/Misc Info!
1) Cal ibration 1 )
Da tafile 1704MixAcOl
Me thod . MAN_52
2) Calibration 2. R o
‘Datafile . 1704MixAcO
Me thod MAN_52
. 3) Blank 3 BlulFr3 MAN_52 Blu 1 F3
4) 'Sample 4 429F3 MAN_52 A 825429 F3
5) Blank: 5 BlulF2 MAN 52 Blu 1 F2 ’
8) Sanple . 6 429F2. MAN 52 A 825429 F2
7) Blank . 7 BlulfFil MAN_52 Biu 1 F1
8) . Sample 8 429F1 MAN_ 52 A 825429 F1
9) Blank 9 Blu2Fr3 MAN_52 Blu 2 F3
10) Sanple 10 855¥F3 MAN_52 A 9393855 F3
11) Bl ank - 11 Blu2F2 MAN_ 52 Blu 2 F2
12) Sanple : 12 855FK2 MAN_52- A 993855 F2
13) Blank 13 Blu2fFl MAN_ 52 Blu 2 F1
14) Sample 14 855F1 ‘MAN_52 . A 993855 F1

Séquence vérifide par s .43

ek veined
Remarques : AR

- C e TEI RN
i

. . . ‘,";._ a8 " - B
ik - A

Last Modified: Wed Apr 11 14:28:32 2007 ' Page: 1
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D:Wisd22\2007\AvrilD71170411 704NixACO1.D

- Data File Name 1704MixAc01.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\
Operator 49
Date Acquired 4/17/2007 12:09
Acg. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 50
Vial Number 1
Misc Info Mix Acétate 002 50ng injecté

sacacoo I T PO AL A eSS T D
cocococo | i .
pe——
meocooo]
TREOOOOO §
rocccas
SO0
ccoccoo
t ssoocac
PrpI—
—moooco
—coccoc]
secocco]
BOOODDS |
mecocco]
MOOCOOOS
TOOOOO ]

[T Y. WY ||} | |
Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
_Name RetTime - Rel Ret Time ! Taraet Signal _ Target Respons
5a Androstanol AC- 10.66 o 258 9,977,130
Etiocholanoione AC . 14.27 1.338 272 18,297,596
Androsterone AC 14.52 1.362 272 29,767,014
5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.09 . 1.415 256 16,689,454
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.45 1.449 316 21,305,876
11 KetoEtiocholanolone AC 16.93 1.688 271 21,622,326
Sb Preanan 3a 20a diol diAC 18.98 1.780 284 19._248.1 95
‘M2 signal
' Name Q1 signal - 1 Response Q1 Ratio
- Y. 5aAndrostanol AC 243 . 10748299 ... _107.7
. Etiocholanolone AC 257 11,893,710 - 650 - -~
Androsterone AC 257 13,006,110 437
4 5b Androstan 3a 17b diol diAC| " 316 15,098,986 .90.5
'] 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 12,858,046 60.3
. 11 KetoEtiocholanolone AC 191 19,111,358 88.4
. 5b Pregnan 34 203 diol diAC: 269 11,083,034 57.6
M3 signal .
Name : Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio__
5a Androstanol AC 204 5,955,429 59.7
Etiocholanolone AC 201 © 7,157,754 39.1
Androsterone AC 218 9,002,973 30.2
15b Androstan 3a 17b diol diAC 241 ’ 13,050,864 78.2
4 8a Androstan.3a 17b diol diAC 256 10,562,871 " 496
11 KetoEtiocholanolone AC 286 12,698,737 58.7
5b Preanan 3a 20a diol diAC . 344: 5,289 916 27.5
Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANSZ.CRT 411712007 1252 PM
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D:\Msd2212007\Avril07\1704\1704MixAc04.D

5a Androstanol AC

AL

Etiocholanolone AC’ Androsterone AC

Emﬂg‘“ﬁmiA;

SRS RS SRR

T

i e oo ot

e e ST roer

"5b Androstan 3a 17b diol diAC ] 6a Androstan 3a 17b diol diAC

meocce RRTRERIEEININ TENnE

5 RATER RIRER B B2 IR

4:00" T2IYG 14160 Tel00  10.60 IR0 IR0 VEIS0 IRMs TIRes

IO ISTHE 1800 R0 1888 tales IEITG A5e8 oo sales

» ‘i1 -KetdEtiocholanolone AC ' - . 5b Pregnan 3a 20a diol diAC

[Slrir bapote o R Lo

Page 2 of 2 - C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT T 4M7/2007 12:52 PM
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D:\Msd2212007\Avril071170411704MixAc02.D0

Data File Name 1704MixAc02.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\
Operator 49
Date Acquired 4/17/2007 12:41
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 100
Vial Number 2 .
Misc Info Mix Acétate 002 100ng.injecté

¥ . TTICE T T OANINLACODE . >
H .- — : - 1

2 Ik O
e
Ctm——o

R R )

T a—
POOOSOD
scoocooco
roooooo
eoooas
msoocoooo
SOOOOOO

BOOOOOO

Zoooaoc

Tocoooa L L
b

To.oo TR0 Telcoo Teloo TS zoloo =z=lo00 E=1=Y

==

Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1

Name _ L . Ret Time 'Rel Ret Time 1 Target Signal ___Target Response

5a Androstanol A 10.67 ’ 258 17,579,473
Etiocholanolone AC , 14.30 1.341 272 32,515,972
Androsterone AC 14.57 1.366 272 53,477,542
5b Androstan 3a 17b diol diAC 16.12 1.417 256 30,247,564
5a Androstan 3a. 17b diol diAC -15.49 1.452 ° 316 37,958,113
‘11 KetoEtiocholanolone AC 17.00 1.693 271 38,738,751
5b Preanan 3a 20a diol diAC 19.05 1.785 284 34,948 652
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
Sa.Andrestanol AC . - . , 243 18,797,440 ... .,.106.8.....1., , .
Etiocholanolone AC~ ™ - ‘257 20,864,432 64.2 :
Androsterone AC 257 23,262,664 43.5
'| 5b Androstan 3a 17b dio! diAC 316 26,763,623 88.5
{ 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 23,487,575 61.9
- -} 11 KetoEtiocholanolone AC | 191 : 34,778,399 89.8
" |_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 20.127.725 57.6
M3 signal
Name : Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio |
ba Androstanol AC 204 10,429,707 59.3
“Etiocholanolone AC . 201 12,655,119 38.9
‘Androsterone AC - 218 16,649,824 309
5b Androstan 3a 17b diol diAC T 241 23,693,756 78.3
‘5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 19,503,219 51.4
1 . 11 KetoEtiocholanolone AC 286 22,820,632 58.9
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 9642356 276
Page 10f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 4/17/2007 2:26 PM

3
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D:\WMIsd2212007\Avrilo7\1704\3 704MixAc02.D

5a Androstanol AC

100 20800 (33770 1m FBAPM 1,
o7 B £t d
55 BRRIES I

s Tosnmaasoa.o
815 SRR MRS

|

1CTG 108G 0B 16,80 IR0 Y076 S0 160 1358 ashe

Etiocholanolone AC Androsterone AC

S - SERRERREEIREEE

AL

: .Sa Androstan 3a 17b diol diAC

fanasa: 157 21%:33 3247, ‘-‘.51}'3%&”33‘4»""“»—@"""3

wcocoal e AT »000G0 . A 28R'GT (KB 7Y 0 208 7O%. 1 FOAMINASORO

ssooa0 escacol

Jristery prostuiy

reacool 7woacs

roavoal racoeo)

phnotetnd asso00

~ovecs P

‘s¥0000) »acoon|

s000a0] ss0000)

sovo0 pistet

400000 T thg g : . «ocoon

" aso000 RN U2 oniile At O L il “f-- ) s800LD T Vet 3 . N
-~ 300000 . .. - s00050]

ettty ascoco) .

acasoo sooasa,

18000a] +egooo)

+c0000] 100000/

ancos priwtute

S — -
1295 Ta70 2480 VARG 1800 T8N0 185 Aelen 2ans Twes TEN0 1e@0 VEn6 188 Tales Aame velTs eles a5 3ees
baoases

.11 KetoEtiocholanolone AC

tan apy,
17 223

as0000]
s0000]

pratysy

T

Talee  Awiee Aalve Aeles Aelme  NTSe Avhw IvEe SrEs

o
180 TeB0 1870 M0 eSS A0S 1810 VAT Te'5e 1eaB

Page20f2 : C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 411712007 226 PM
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D:Msd22\2007\Avrilo7V704\BIu1F1.D

Data File Name Blu1F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\
. Operator 49

Date Acquired 4/17/2007 16:32

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F1
Vial Number 7
* Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans 100pL

Toloa

A, A

T Ereen o LS

B3T3 Ep=y=2=

BRI

Neloo

o loo

TE=loo

Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)

Pége 1of2

Namg Ret Time Rel Ret Time | Target Sianal n
5a Androstanol AC 10.66 258 4,536,271
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272
Androsterone AC 0.00 0.000 272
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316
11 KetoEtiocholanolone AC 16.93 1.588 271 20,912,745
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response ____Q1 Ratio.

5a Androstanol AC 243 4,894,809 107.9
- Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
1.6b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC] 241 . (o] 0.0
1 11 KetoEtiocholanolone AC 191 18,690,407 89.4
‘L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 . 0 0.0

M3 signal
. Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio

5a Androstanol AC 204 2,614,467 '57.6
Etiocholanolone AC 201, 0 0.0
Androsterone AC 218 0 0.0

| 5b Androstan 3a 17b diol diAC] 241 0 0.0
] 5a Androstan 3a 17b diol diAC] 256 ) 0 0.0

11 KetoEtiocholanolohe AC 286 12,259,581 586

5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0

C:\MSDCHEM\CU-STRPT\MANSZ.CRT

4/17/2007 5:06 PM
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D:AMsd2212007\Avril07\I 704\429F1.D

Data File Name 429F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\

Operator 49
Date Acquired 4/17/2007 17:05

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825429 F1

Vial Number 8

Misc Info A 825429 Fraction 1 dans 100uL

= BT
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1 SeroT
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L et 4
2RO
T
BOOODOO;
socoocoo]
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=a.00

Temps de rétention, temps de rétention relatif et tarqét Signal (M1)

Page 1 of 2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT

Name Ret Time Rel Ret Time | Target Sianal __Target Response
5a Androstanol AC 10.66 . 258 3,515,589
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC ' 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 .0.000 256 o
5a Androstan’3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC 16.94 1.5689 271 30,023,977
1_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284 0
‘M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 3,818,901 108.6
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
;| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
‘1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
4 11 KetoEtiocholanolone AC 191 25,919,608 - 86.3
~1_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio
" 5a Androstanol AC - 204 2,121,418 60.3
Etiocholanolone AC 201 0- 0.0
Androstérone AC 218 0 0.0
1 5b Androstan 3a 17b diol diAC - 241 0 0.0
~] 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 17,887,193 59.6
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 . 0 0.0

411712007 5:34 PM
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‘Data File Name BIu1F2.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\

Operator 49

Date Acquired 4/17/2007 15:28

Acg. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F2
Vial Number 5-

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400ul

R TR YRR oY

T ,_..m,b‘* rarsE———aBEs =m0 ==t
Tenips de rétention, temps de rétention relatif et target Siqnal {M1)
Name Ret Time. Rel Ret Time | Target Sianal __ Target Response |
5a Androstanol AC - . 10.67 . ' - 258 17,061,615
Etiocholanoclone AC 14.34 1.344 272 49,278,512
Androsterone AC 14.61 1.369 272 99,468,360
- 5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
.} 5a Androstan 3a 17b diot diAC "0.00 0.000 316 - 0
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
1_5b Pregnan 3a 20a diot diAC 0.00 0.000 284 4]
M2 signal '
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 18,150,443 106.4
.Etiocholanolone AC 257 30,985,721 62.9
_ Androsterone AC 257 42,863,723 43.1
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
| 5a Androstan 3a 17b diol deC 241 0 0.0
-} 11 KetoEtiocholanolone AC . 191 0 0.0
1_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 0 - 00
M3 signal
Name _ Q2 signal Q2 Response - Q2 Ratio|
5a Androstanol AC 204 - 10,104,559 59.2
- Etiocholanolone AC 201 - 18,941,185 38.4
Androsterone AC 218 30,424,298 306
] 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
| 5a Androstan-3a.17b diol diAC} 256 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
5b Preqnan 3a 20a diol dIAC 344 0 - 0.0
"Page 10f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 411712007 4:07 PM
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Data File Name 429F2.D

Di\Msd2212007\AVrIO7\1704\429F 2.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avrii07\1704\

Operator-49

Date Acquired 4/17/2007 16:00
Acq. Method File MAN_52.M

Sample Name A 825429 F2

. Vial Number 6

Misc Info A 825429 Fraction 2 dans 400uL

L

reD ) e e o

edd L

EEH

oo

EF=3t-T—

Er=ye===4

===y

Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Sianal (M1

Name Rei{ Time Rel Ret Time | Target Sianal __Target Response |
5a Androstanol AC "~ 10.66 ' 258 7,396,039
Etiocholanolone AC 14.29 1.341 272 24,877,835
Androsterone AC 14.54 1.365 272 42,084,232
| 5b Androstan 3a 17b dio! diAC 0.00 0.000 256 0
41 5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 - 0.000 271 0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284 0
- M2 signal
Name Q1 signal Q1.Resporise Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 8,054,653 108.9
Etiocholanolone AC 257 15,935,890 684.1
o Androsterone AC 257 18,378,991 43.7
“} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0.
"} 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 : 0.0
- 11 KetoEtiocholanolone AC 191 [ 0.0
_ L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal
Name Q2 signal _Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC 204 4,333,047 ' 58.6
Etiocholanolone AC 201 10,329,816 41.5
. Androsterone AC 218 13,330,637 317
5b Androstan 3a 17b diol diAC| 241. 0 0.0
‘] 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 o . 0.0
1 11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
"'L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0
Page 1 of 2 C:AMSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 41712007 4:28 PM
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-

Data File Name Blu1F3.D
Data File Path D: \Msd22\2007\Avnl07\1704\

- Operator 49

Date Acquired 4/17/2007 14: 24
Acqg. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F3

Vial Number 3

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans T00ul

soooooo
rococooc
roocoooo
encoccoo]
sooooco]
sscocoo
socoooo]
“sooooo]
“ocoooc]
scocooco
mooocooo
ascococa
zoooooo]
7 cocooo
s+ oococococo

cocooc]

N @ilua s, o

)

A

o

Toloo T =oo

R Sr==" Seloo 100

ELEY) =14 ES =)

Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (VM4

_Name RetTime . RelRetTime | Target Signal  Target Response |
5a Androstanoi AC 10.67 258 6,165,483
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 -0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.11 1.416 256 156,403,726
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.45 1.448 316 ° 4,297,678
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
'L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 19.04 1.784 284 - 16,659,020
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
6a Androstanol AC 243 6,615,395 107.3
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
: Androsterone AC 257 0 0.0
1:5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 13,149,708 854
'} 5a Androstan 3a 17b diol diAC} 241 2,795,731 65.1.
| 11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
‘L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 2_69 . 9709831 583
3 signat
Name Q2 ng_____Qngme Q2 Ratio
5a Androstanol AC - 204 3,660,885 59.4
Etiocholanolone AC 201 . 0 0.0
Androsterone AC _ 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 11,993,726 77.9 .
“} '5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 - 2,282,700 53.1
1 11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
' L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC - 344 - 4312549 25.9

Page 1 of 2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT
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Data File Name

D:\Msd22\2007\Avr§lp7\1704\429F3.D

429F3.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\
Operator 49
‘Date Acquired 4/17/2007 14:56

Acq. Method File
Sample Name
Vial Number

MAN_52.M
A 825429 F3
PR

Misc Info A 825429 Fraction 3 dans 100pL
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Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal {M1)

Name

Page 1 of 2

C:\WMSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT

' et Time Rel Ret Time }_Tar ianal. I
5a Androstanol AC ~10.86 258 2,380,570
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
‘ Androsterone AC 0.00 0.000 272 o
.| b Androstan 3a 17b diol diAC 15.05 1.412 256 6,288,790
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.41 -1.446 316 2,336,787
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 18.95 1.778 _284 8,927.230
M2 signa}
: - Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
- 5a Androstanol AC 243 2,585,859 108.6
Etiocholanolone AC 257 o 0.0
Androsterone AC , 257 0 0.0
:} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 5,447,626 86.6
_ } 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 1,497,384 64.1
-} 11 KetoEtiocholanolone AC - 191 .0 0.0 .
-} _5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 5175646 58.0
M3 signal
Name Q2 signal’ Q2 Response Q2 Ratio |
5a Androstanol AC 204 1,459,532 - 61.3° :
Etiocholanolone AC 20 0 00
| Androsterone AC B 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 5,036,104 80.1
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 1,215,845 52.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 -0 0.0
L _5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 2,411,007 27.0

4/17/2007 3:24 PM

M

LNDD 0968



D:\WMsd22\2007\AViHIOT\I704\420F 3.D

5a Androstanol AC

i

R

eFe 8L ISAD 0 ee 1eec iolYe teo=s Tems TR IS

Etiocholanolone AC : Androsterone AG

»o00) 14000 '
wvs0 12000 }
ooy hovans !
ws00 1 21000
000 voooo)
= A = |
ooa ecso| i
2800 Yooe| }
2000 000
oo = / _
2000) a0
ecal so00
000 acoa
Py ~oo0)
ol o

5b Androstan 3a 17b diol diAC - ) .___5aAndrostan 3a 17b diol dlAC

m:—:r-'e“":;;'.r.;‘ ,...._ﬁ . - ESEISEIIEENTIR UEAR

RTHIT i)

FAVE SRR TA e e aa waee 3TAR SRR e Re IS —aae

S | KetoEtlocholanoIone AC - 5b Pregnan 3a 20a diol dIAC

EEQW PETE
1343 .
A

NENERRNERERR

R IR e e Rt wie 1T RS VRS ReSE

‘Page 2 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 4117/2007 3:24 PM

5

LNDD 0969



Coadification ; E-CC-11C

afld ENREGISTREMENT |Version: A
Dipartement des analyses - ' Date : 21/03/2007
Y
VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE
D'UNE CONFIRMATION IRMS
Appureil 1 ned b  Date: 1t\ov\oy

1 - Source d'ionisation et étanchéité du systéme

Oui Non  Codeop

MSD  Ion 69 ou 219 majoritaire ' N3 “3
Abondance de I'ion 502 > 3% o 43
18/69 (FH20), 28/69(N2), 32/69(02) 44769 (c02)< 10% | 49
* Obsevations ;
2- Conformité du Mix -
Fichier A Oui [Non| - Codeop .
Mix} viouw Nisde ot - %4 4]
Mix| v¥ou D At o : - < )
. Mix S —
Mix
Mix
Ref
i Ref
- Ref
Ref
Ref

- Obsetvations éventuelles du responsable :

- Cet enregistrement est & archiver dans le classeur C-MA-Ech de l'a pparell

?'
%
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5973 Autotune

Tue Apr 17 10:41:31 2007 Instrument: MSD22

Mass 69.00 Mass 212.00 Mass 502.00
Ab 447391 | ab 400751 | Ab 56089 | Ton Pol POS MassGain 267
Pw50 0.62 | PwS0 0.61 | Pws0. 0.62 ) MassOffs —10
. . Emission 34.6 AmuGain 2187
ElEnrgy 69.9 AmuOffs 128
N Filament 1 Wwid219 -0.042
DC Pol NEG
Repeller 26.77
IonFcus 90.2 HEDEnab ON
EntLens 14.0 EMVolts 2141
EntOffs 19.07
.- Samples 8
PETBA OPEN Averages .3
’ Stepsize 0.10
'Zones*
MS. Souxrce 230 Foreline 104
MS Quad 150 ’
T J: L\' Y T T ¥ T bl\l T T ] J T VL
66 71 216 221 500 505
Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
121 peaks Base: 69.00 Abundance: 397760
100 5 .
90
80
- <04- e e ma e e . e -
60 -
50 A
40 -
304
20_ .".
10+ _
o'J,L...L,jr.-'w"'.'h,' e e
100 200 300 400 500 600
Mass Abund Rel Abund  Iso Mass Iso.Abund Iso Ratio
69.00 397760 100.00 70.00 449¢ 1.13
219.00 354816 89.20 220.00 15412 4.34
502.00 50520 12,70 503.00 . 511¢& 10.12

C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE. U




5973 Air and Water Check

Instrument: MSD22 .
Tue Apr 17 10:47:36 2007 C: \MSDCHEM\1\5973N\

Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: 0 Step: 0.10
63 peaks Base: 69.00. Abundance: 415488 .

100 ;

95 4
9.0 -
85 A
80
75 4
70 -
65 4
60 +
S5
50 A
45 4
40 -
35 -
30 -
25 -
204"
15

10 A

S 4

o!...g.',....,‘!.'r_.v,....lx..,,...v.,..—

10 20 30 40 s0 60 10

Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio -
69.00 415488 100.00 - 70.00 . © 4737 1.14
‘18.10 3847 0.93 ) 19.30 38 0.9¢2
28.10 17048 4.10 - 29.10 212 1.24

.Current Params used: ATUNE.U

Relative abundances:

18/69 = . 0.93 Water$%

28/69- = 4.10 Nitrogen$%

32/69 = "1.11 Oxygen$

44/69 = 0.14 . Carbon Dioxide$%
28/18 =

443.15 - Nitrogen/Water$%

LNDD 0972



Codification: _ E-FCR-09
LNDD

ENREGISTREMENT Version : - B
Date : - 20/09/2006
__ . | | -
" FICHE D'ANALYSEA/ RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS
Echantillon: [ AB5429 ]
Tolérances fixées par 'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) COPIE CERTIFIFE
* CONFORME DES DONNEES
Tolérances sur le tr et le tir :+/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) ET FORMULAIRES ORIGINAUX

Pour les abondances relatives > 50%

il est admis +/-10% (en absolu ) de variation -
25 <ab< 50% - +/-20% (en relatif)
<25% +/- 5% (en absolu )
Calcul des-abondances en : ' Tabulation:I:] Surface: Hauteur:|:]
Standard Interne:
Mix Fraction F1 Fraction F2 Fraction F3
Tr (min) 10,66 © - 10,66 10,66 - " 10,66
Fichier 1704MixAc01 429F1 429F2 429¥3
Substance caractérisée : |11 Kétoétiocholanolone AC | Fichier : | 429F1 |
. Mix Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min)

Trr | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
16,94 1,589 100 86,3 59,6

. 16,93 1,588 100 88,4 58,7
1 Tolérance basse 16,76 1,572 78,4 48,7

‘Tolérance haute 17,10 1,604 98,4 68,7

Concordance des Tr :

" oui X non
" Concordance des Trr : _ . . oui X . non
Concordance globale des abondances relatives : oui X - non
Substance caractérisée : L Etipcholénolone AC | . Fichier : I 429F2 l
"Mix e A Echantillon
Tr(min) | Trr | MI(%) { M2 (%) | M3(%) | Tr (min) T M1%) | M2(%) | M3 (%)
_ : , 14,27 1,338 | 100 | 650 39,1 1 1429 1,341 } 100 64,1 41,5
Tolérance basse 14,13 1,325 55,0 31,3 )
Tolérance haute 1441 1 17351 - 75,0 46,9
‘Concordance des Tr : oui X " non
Concordance des Trr : , oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non

A
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. Codification : E-FCR-09
LNDD ENREGISTREMENT Version : B
Date : 20/09/2006
. 2/3
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS

Substance caractérisée : | ~ Androstérone AC 1 Fichier : | 429F2 l
Mix ] Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) { M3 (%) | Tr {min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3-(%)-
. ) , 14,52 1,362 100 ‘43,-7 30,2 14,54 -1,365 100 43,7 31,7
Tolérance basse 14,37 1,348 35,0 24,2 T
Tolé haut 14,67 1,376 52,4 2 ,
olérance haute ' 36 : COPE
: _ ) : , CONFORME DES DONNEES
 Concordance des Tr : oui X} ‘non ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Concordance des Trr : oui X non :
Concordance globale des abondances relatives : oui - X non
Substance caractérisée : | 5b Androstane-3a, 17b-diol diAC | Fichier : { 429F3 ]
- Mix . Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Tir M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
15,09 1,415 100 90,5 78,2 15,05 - 1,412 100 86,6 80,1
Tolérance basse 14,94 1,401 80,5 68,2 i
Tolérance haute 15,24 1,429 100,5 88,2
Concordance des Tr: oui X non
-Concordance des Trr : oui ‘X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
Substance caractérisée : | 5a Androstane-3a,17b-diol diAC | Fichier: | 429F3 ]
Mix Echantillon ,
Tr (min) Trr M1 (%) [ M2 (%) | M3 (%) | Tt (nin) Trx M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
: , 15,45 1,449 _ 60,3 49,6 15,41 1,446 100 64,1 52,0
Tolérance basse } 15,30 1,435 50,3 . 39,7
Tolérance haute 15,60 1,463 70,3 59,5
Concordance des Tr : ouf_ ' X non
Concordance des Trr : _ . “oui X non-
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
‘Substance caractérisée : RE Prégnane-3a,20a-diol IAC | Fichier: | 429F3 |
. . Mix~ . 'Echantillon ‘
Tr (min) Trr | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) § M3 (%) |
18,98 1,780 100 57,6 27,5 18,95 1,778 100 . 58,0 27,0
Tolérance basse 18,79 1,762 47,6 220 '
Tolérance haute 19,17 1,798 67,6 33,0
-Concordance des Tr : oui X non
Concordance des Trr - oui X non e
Concordance globale des abondances relatives : oul X © non {)0
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Codification : E-FCR-09
LNDD ENREGISTREMENT Version : B
Date : 20/09/2006
. ‘ . 31
FICHE D'ANALYSE, / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS

Paraphe et code opérateur :

g

Substance caractérisée : L ] Fichier: | |
Mix - Echantillon -
Tr (min) Trr MI (%) | M2 (%) | M3.(%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) |-M3 (%)
R ' 10 - ' 100 '
Tolérance basse :
Tolérance haute
' . . w COPIE CERTIFIEE
Concordance des Tr 2 ouf . nof CONFORME DES DONNEES
Concordapce des Trr: . oui . non ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Concordance globale des abondances relatives : oui non )
Substance caractérisée : | ] Fichier: | j
Mix | : Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
» 100. : i 100
Tolérance basse
Tolérance haute
Concordance des Tr : oui non
Concordance des Trr : oui non
-Concordance globale des abondances relatives : oui non

Partie & remplirlpar le responsable :

' A ~’Caraétérisatiod formelle de tous les analytes :

“Paraphe et code o__bératéur :

o

)

Observations :

oui non -

1]

Date:

17 /04 [0

Cet enregistrement est & archiver dans Ie dossier de confirmation de I'échantillon

5]
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LNDD

MODE OPERATOIRE

. | Codification : M-AN -41
Version: B

‘| Date :28/10/2005

1/2

MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
_ METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI

COLONNE
Type: :
Longueur:
Diamétre interne:
Epaisseur du film:

INJECTION
Mode:

Température injecteur:
Volume injecté:
‘Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC
"Température initiale:
Gradient de température:

Température finale:
Temps d'analyse:
Pression constante:

INTERFACE
Piége 3 eau:
Ligne de transfert;
"Four & combustion;

CONDITIONS SM
Mode d'acquisition:
- Programmation de I'acquisition:

DB17-MS JW Scien 122.4732 .

30m
0.25mm N
0.25pm ASSURANCE QUALITE

LNDD

Splitless (insert splitless)
280°C .
1pl-4pl :
Solvant A: Acétonitril
Solvant B: Hexane

APPLICABLE e
l' 280CT. 2005 ,

70°C pendant 1 min
70->271°C 2 30°C/min
271°C~>281°C 4 0.6°C/min
281°C pendant 3 min
281->300°C a 5°C/min
300°C pendant $min
45min

Ajuster le SI 4 environ 870s

CONFIDENTEL

-100°C
350°C
850°C

ions 44, 45 et 46
Temps d'acquiqition total:2580s
4 100s RG open

4 130s RG close

4 160s RG open

4 1905 RG close

4 220s RG open
42505 RG close

2 750s HS close
22000s HS open -
42400s RG open
424305 RG close
42460s RG open
22490s RG close
42510s RG open
425405 RG close

o
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] Codification : M-AN -41
LNDD MODE OPERATOIRE Version : B
- Date :28/10/2005
' 2/2

MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI

rédigépar© | Cynthia MONGONGU ~ |2810r2005 U,
vérifié par Caroline BASTIEN 28/10/2005 —Same=
vérifié par Aurélie LAURENT | 281012005 -~ oG =2

approuvé par {Jacques DE CEAURRIZ - 128/10/2005

LIN° Versio Motif L ' Date -
1 ~__{Création du document. : 27/05/2002
1A ‘ ' 14/10/2002
: Acceptation du projet aprés conversion du tr du SI en seconde, création
de la version A .
B Révision biennale 28/10/2005

CONFIDENTIE-

53
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R v Codiﬁcati_on: E-INFO .

afld ENREGISTREMENT Version: D
Département des analyses Date : 05/10/2006
2 : ' 1/1

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE

~ Cet enregistrement n'est & utiliser que si la modification est URGENTE et majeure
' et/ou conséquente et/ou applicable & plusieurs documents

Référence(s) du(des document(s) qualité concerné(s) : -~ q o NNEIPH ( ._\}(73.;:,8) 'y

Durée d‘eipplication de la modification:
O TEMPORAIRE, .date de début d'application -.......... ........ date de fin d'application:

tﬂ DEFINITIVE (modification & apporter dans la prochaine version du(des)doc.concerné(s))

CONFIDENTIEL

date de début d'application:.. 4 Slaovl 03

Modification apportée .

- !oou..r omo.h.\su \°t Tu\aé’g_mne’ wale , mod&—?}m\"\oa Mo wndihons
Sn Qs ﬂ{\S-UO.L.L Az, \Q ‘arou\h&mmq,wOn S \‘0-(“\){‘6\':00 : kﬂ-%N\t\ﬁ

pous \\M)rm_mt“‘\) A0 26 omn HUIa LG danr
e L0 o WMo
\co R oRn
Qo .G C\ok
Lixs . ARG Qpen
J~S_<: LG clowt
ISs  ws dex

\W<o “wse apen

G opn
N0 e clox
L0 &G open

‘1lco M clox | ASSURA
: L . aNfCIE QUAL!TE
‘ » epartsmant des Analyses

~ VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: Wo

Identification par un NUMERO.S&
et validation de cet enregistrement ar ' Assurance Qualité (tampon

- L'original de cet enregistrement est & archiver vivant & | Assurance Qualité

4
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Stable Isotope
.CF Analysis Results

File: 1704BhitF1.raw
Project: contrdle2007.PRO

Acquistion Date: 17/4/07 21:54

: Weight: 0.00
Sample list: 1704.spl Injection Volume: 10
Line: 13 Bottle: 7
MS file: M-AN41 . Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID: ’ Run Index:
_Deseription: Blanc uringire 1 pool 4 F1/65ul
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 - Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
‘{Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wit:
Ratio 1: 13C -38.3 defta 45 34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 468 -20.06 PDB
—Wajor
Peak No Height (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 { Ratio 46/44
1 508 127.5 1.1680E-02 | 3.8050E-03
2 5.11 1874 1.1680E-02 | 3.8039E-03
3 510 2474 1.1680E-02 | 3.B030E-03
8 4.98 24275 1.1681E-02 | 3.8001E-03
10 5,02 2487.5 1.1681E-02 | 3.8009E-03
11 5.11 2547.5 1.1680E-02 | 3.8028E-03
Mean: 1.1680E-02  3.8026E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.32
Sample Data
Peak No. RT (Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | . delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 delta180
{nA} w.r.t. SMOW
1 869.5 0.41] 1.9963E-09| 1.1674E-02 -0.53 -35.87| 3.6914E-03 ~-29.39 -48.83 -19.48
2 <8808} 221 1.0374E-08] 1.1733E-02 454 20:65] 3.6911E-03 «29.47 -48.92 -19.57
3 H4957% 287 2.7078E-08] 1.1800E-02 10.28 247731 3.6908E-03 ~28.37 -48.83 -19.48
4 17814 1.15] '1,1383E-08] 1.1792E-02 9.59 -25.44] 3.6907E-03 «29.30 -48.76 ~19.41
5 1862.1 3.58 4.0654E-08| 1.1800E-02 10.20 -24.82] 3.6908E-03 ~28.25 ~48.72 -19.36
7
17/04/2007 22:38 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout} 1of1

5t
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1704429F 1.raw Acquistion Date: 17/4/07 2239
Project: controle2007.PRO " Weight: 0.00
Sample list: 1704.spl - Injection Volume: 10
Line: 14 Bottle: 8.
MS file: M-AN4Y " Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
- Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 261
Sample ID; Run Index:
.Description: A 825429 F1/80ul :
Reference standard Corrections .
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction; None
Gas: CO2 * . Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg )
Elemental delta . Molecular delta
Label: Value: Label: _ Value: wrt:
_Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.83 PDB
Ratio 2; 180 20 delta 48 -20.06 PD8
™ajor -
PeakNo__ |Height (nA)} RT (Sec) | Ratio 45144 | Ratio 46/44.
1 5.04 127.5 1.1680E-02 | 3.8055E-03
2 5.0 1874 1.1680E-02 | 3.8044E-03
3 5.06 2474 1.1681E-02 |.3.8036E-03
14 4.82 24274 1.1680E-02 | 3.7997E-03
15 4.85 2487.3 1.1680E-02 | 3.8013E-03
16. 4.93 2547.3 1.1680E-02 | 3.8024E-03 |
Mean: 1.1680E-02 3.8028E-03
Std Dev of fit (%e): 0.03 0.32
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 delta180
. __(nA) __ ‘ w.r.t. SMOW
1 _792,1Ll 3.01 1.2377E-08| 1.1565E-02 -9.84 -4545] 3.6900E-03 ~29.88 49,29 -19.95
2 BB 1.18 5.6467E-09] 1.1722E-02 3.61 15713 3.6882E-03 -30.32 -43.75 -20.43
3 1144.1 1.22 8.3987E-09| 1.1757E-02 6.56 3.6908E-03 -29.52 -48.98 -19.63
4 1260.7 0.73 5.2793E-09] 1.1742E-02 5,31 3.6902€E-03 -29.64 49,09 -19.74
5 14426 0.44 3.6912E-09 1.1772E-02 7.87 3.6905E-03 -20.49 -48.94 -19.59
[ SI4g53) 236 2,2874E-08] 1.1804E-02 10.64 36} 3.6903E-03) - -29,52 -48.98 -19.83
7 1535.5 0.68 6.4175€-09] 1.1717E-02 3.20 3.6803E-03{- -29.52 -48.96 ~-19.61
8 1770.8 0.83 8.5385E-09] 1.1726E-02, 3.96 3.6800E-03} -29.50 -48.95 -18.60
9 1793.4 1.30 1.2878E-08] 1.1799E-02 10.15 3.6913E-03 20,14 -48.61 -19,25
10 1860.3 272 2.8798E-08] 1.1804E-02 10.64f . 3.6906E-03 -29,32 -48.79 -18.43
. 17/04/2007 23:22 Resuilts for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 10f14
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1704BlutF2.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 17/4707 20:25 i

Weight: 0.00
Sample list: 1704.spl Injection Volume: 20
Line: 11 Bottle: 5
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
intet fite: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample 1D: Run Index:
- Description: Blanc urinaire 1 pool 4 F2/800u)
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibdum correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 -
Ratio type: Elementat
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C - -38.3 deita 45 -34.63 . PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 48 -20.06 PDB
N Wiajor | B
Peak No Helght (nA)] RT {Sec) Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.28 126.8 1.1679E-02 | 3.8016E-03
2 4.28 188.6 1.1679E-02 | 3.8030E-03
3 4.28 246.5 1.1679E-02 | 3.8030E-03
7 4,50 24274 1.1679E-02 { 3.8000E-03
8 4.52 2487.0 1.1679E-02 | 3.8010E-03
9 4.61 2547.0 1.1678E-02 | 3.8021E-03
Mean: 1.1679E-02 3.801% 8E-03 -
Std Dev of fit (%0): 0.02 0.24
Sample Data
Peak No RT (Sec) |MajorHelght] Major Area [ Ratic 46/44 | Raw Delta delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta deita 130 delta180
{nA) - w.r.t. SMOW
1 1.98 9.4146E-09| 1.1736E-02 4.92 %:80:24}  3.6895E-03; -29.61 -49.06 -19.71
2 3.31 2.7958E-08} 1.1790E-02 .51 1525?53‘3 3.6904E-03 ~29.321 -48.78 -19.43
3| 3.95 3.0766E-08] 1.1799E-02 i0.25 w2497 3.6915E-03 -29.03 -48.60 -19.13
17/04/2007 21:08 Results for CO2 by CF.(uncafibrated)(Fn1) [Printout] 1of1
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Stable Isotope

CF Analysis Resulits

File: 1704429F2.raw
Project: controle2007.PRO

Acguistion Date: 17/4/07 21:10

Weight: 0.00
Sample list: 1704.sp! Injection Volume: 20
Line: 12 Bottle: 6
MS file: M-AN41 Type:
inlet: GC-combustion Standard:.
. ... Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID: Run Index:
____Description: A 825429 F2/450ul .
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equitibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental -
Deconvolution: Craig
Elemental deita Molecular delta
Label: Value: Label; Value: wrt:
Ratio4: 13C ~  .363 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20° delta 468 -20.08 PDB
—Wiajor - ]
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.72 127.2 1.1678E-02 | 3.8056E-03
2 . 4,75 187.1 1.1679E-02 | 3.8050E-03
3 4,79 2471 " 1.1679E-02 | 3.8041E-03
13 4.71 2427.3 1.1680E-02 | 3.7997E-03
14 4.76 2487.3 1.1680E-02 | 3.8016E-03 |
15 4.91 . 2547.3 1.1680E:02 | 3.8024E-03
Mean: 1.1679E-02 3.8031E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.30
Sample Data .
Peak No RT {Sec) [Major Height] Major Area | Ratio 45/44 ] Raw Delta | deita13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 deita180
- {nA) w.rt. SMOW
1 %B30:Z] 249 1.1423E-08} 1.1735E-02 4.79 =30:38f 3.6903E-03 -29.85 -49.29 -19.95
2 1052.1 0.39 2.5965E-09] 1.1747E-02, 578 -29.36] 3.6916E-03 -29.43 -48.89 -19.53
3 12499 341 3.1474E-08| 1.1786E-02, 9.16 «25:88p 3.6910E-03 «29.49 -48.95 -19.60
4 HLe8 3.41 2.6188E-08] 1.1790E-02 945 $£25%9L 3.6918€-03 -29.29 -48.75 -18.40
5 1320.9 5.15 5.0301E-08] 1,1703E-02 2.08 «33.19] 3.6921E-03 -29.18 -48.64 -19,28
8 1375.8, 0.70]" 5.4755E-09] 1.1699E-02 1.70 -33.55] 3.8889E-03 -30.01 -49.44 -20.19
7 1452.5 282 3,2979E-08] 1.1745E-02 5.62 -29.52} 3.6B97E-03 -29.75 -49.19 -19.85
8 1597.8 2.26 2.8591E-08] 1.1737E-02 4,93 -30.20{ 3.6862€-03 -30.62 -50.06 ~20.73
9 1996.4 0.48 3.9861E-09} 1.1725E-02 3.87 -31.32] 3.6885E-03 -29.85 ~49.28] | -19.95
17/04/2007 21:53 Results for CO2 by CF {uncalibrated)(Fn1) {Printout} 10f1
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Stable Isotope

CF Analysis Results

File: 1704Blu1F3.raw

Project: controle2007.PRO

Sample list: 1704.spi
Line: 9

. Acquistion Date: 17/4/07 18:22
Weight: 0:00
injection Volume: 30

Bottie: 3
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID: . Run Index:
- -Description; Blanc urinalre 1 pool 4 F3/40ul
Reference standard Corrections
Specles: €02 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: C0O2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label; Value: wrt:
Ratlo 1: 13C -38.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 . -20.06 PDB
WiaoT ,
Peak No Height (nA)l RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 447 127.4 1.1681E-02 | 3.7919E-03
2 4,58 187.0 1.1681E-02 | 3.7921E-03
3 4.72 247.0 1.1683E-02 | 3,7909E-03
17 4.83 2427.5 1.1680E-02 | 3.7963E-03
18 4.89 2487.4 1.1680E-02 | 3.7964E-03
19 5.01 25474 1.1680E-02 | 3.7962E-03
Mean: 1.16B1E-02 3.7840E-03
- Std Dev of fit (%) 0.08 '0.15
Sample Data
Peak No RT (Sec) [MajorHeight! Major Area | Ratlo 45/44 [ Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | deltalg8O
{nA) : w.rt SMOW
1 808.7 3.12 1.2985E-08{ 1.1793E-02 9.55 -25.54] 3.6890E-03 -27.40 46,90 -17.49
2 5368281 5.47]° 2.5514E-08| 1.1734E-02 4,56 ég_gsj; 3.6882E-03 -27.63 -47.42 -17.71
3 . 8932 0.33 1.5722E-09] 1.1769€-02 7.62 ~27.66} -3.6908E-03 -26.96 -46.46 -17.04
4 1062.2 047] 4.6346E-09] 1.1758E-02 6.55 -28.64] 3.6895E-03 -27.40 -46.90 -17.48
5 1164.5 041 2.6424E-09] 1.1823E-02 12,12 -22.89! 3.6884E-03 -27.73 ~47.23 -17.83
6 1184.7 0.72 4.86114E-00] 1.1749E-02, 5.79 -29.41] 3.6884E-03 -271.76 -47.24 -17.84
7 12694 2.92] . 2.2839E-08) 1.1765E-02 7.16 -28,00{ 3.8887E-03 27,71 -47.20/ -17.80
8| 3340 7.74] 8.8914E-08{ 1.1771E-02 767 =27446h 3.6871E-03 -28.16 -47.64 ~-18.25
9 #3847 2.52 1.8966E-08| 1.1764E-02 7.09 <28%05] 3.6867E-03 -28.28 ~47.76 -18.38
10 1402.9 1.87 1.4853E-08| 1.1773E-02 7.85 ~27.27] 3.6866E-03 -28.33 -47.80 -18.42
11 1502.3 0.32 2.6411E-09] 1.1796E-02 9.88 -25.18] 3.6867E-03 -28.37 -47.85 --18.47
12| #1680:2 446 6.0382E-08| 1.1779E-02 8.37 F26A 3.6873E-03 -28.31 47,79 -18.40}
13( 1722.6 0.68 6.2278E-09| 1.1789E-02 9.23 -Zggﬁ 3.6883E-03 -28.05 -47.54 -18.16
17/04/2007 19:06 Resuits for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout} 1of1
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Stable Isotope

CF Analysis Results

File: 1704429F3.raw

Acquistion Date: 17/4/07 19.07

Project: controle2007.PRC Weight: 0.00
‘Sample list: 1704.sp! Injection Volume: 30
Line: 10 Bottle: 4
MS file: M-FAN41 Type:
- Inlet: GC-combustion Standard:
inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
. SampleiD: Run Index:
___Description: A 825429 F3/20u}
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 .
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg '
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1;: 13C -36.3 delta 45 - -34.63 PDB
Ratio 2; 180 =20 . delta 46 -20.08 PDB
Wajor
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.00 127.6 1.1679E-02 | 3.7957E-03
2 | 502 187.4 1.1678E-02 | 3.7960E-03
3 5.02 -247.4 1.1680E-02 | 3.7960E-03
25 4.68 2427.4 _1.1680E-02 | 3.7981E-03
26 4.69 2487.2 1.1680E-02 | 3.7989E-03
27 4.75 2547.2 1.1680E-02 | 3.7992E-03 N
Mean: 1.1680E-02 3.7973E-03 .
Std Dev of fit {(%o): 0.03 0.08
Sample Data
Peak No RT {Sec) IMajor Height! Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C . Ratio 46/44 { Raw Delta | delta 180 delta180
{nA} ' w.r.t. SMOW
1 808.5 4.72 2.434BE-08( 1.1789E-02] 9,42 -25.64| 3.6873E-03 -28.81 -48.28 -18.91
2 815.0 1.23 6.6873E-08| 1.1768E-02 7.61 -27.51] 3.6887E-03 -2844 -47.92 ~18.53
3 840.8 1.04 5.2716E-08] 1.1791£-02 9.55 -25.50] 3.6880E-03 -28.64 -48.12 -18.74
4 SZRB0:8Y 4,28 2.1029E-08] 1.1735E-02 475 : 3.6870E-03 -28.90 -48.36 -18.00
5 892.5 0.87 4.3018E-09[ 1.1766E-02 743 «27.70] 3.6884E-03 -28.54 -48.01 -18.684
[ 914.3 0.33 1.8708E-09] 1.1824E-02 12.33 -22.60| 3.6841E-03 -28.68 -49.14 -19.7¢
7 1060.9 0.40 3.0602E-09} 1.1767E-02 747 +27,65} 3.6874E-03 ~28.87 -48.33 -18.97
8 1140.2 1.01 8.0474E-09} 1.1773E-02| - 8.01 -27.08| 3.6669E-03 -29.01 -48.47 -19.11
k) 11643 1.10 7.1080E-09| 1.1821E-02 1213 -22.83} 3.6867E-03 -28.09 -48.56 -19.20
10 1184.2 0.63 4.3057E-09] 1.1772E-02 7.89 -27.21] 3.6879E-03 -28,78 -48.25 -18.88
11 1265.9 0.67 4.7201E-09} 1.1747E-02 5.74| -29.42] 3.6865E-03 -29,15 -48.61 -18.25
12 1276.8 0.44}  3.1898E-08| 1.1769E-02 7.68 3.6870E-03 ~29.04 ~48.51 -19.14
13 32076} 7.09 7.4262E-08] 1.1758E-02 6.69 P 3.6881E-03 ~28.76 -48.23 -18.86
14 134051 0.46] . 3.6785E-09] 1.1814E-02 11.52 3.6918E-03 -27.80 -47.30 -17.88
15 SHB60:9, 277 2.1943E-08] 1.1728E-02 4.18 [ 3.6884E-03 -28.69 ~48.15 -18.78] -
16} 1402.8 2.34 1.8904E-08f 1.1776E-02 8.23 ..3.6879E-03 -28.82 -48.29 -18.92
17 1437.4} - 0.51 3.9396E-09]| 1.1773E-02 7.95 3.6891E-03 -28.53}. -48.00 ~-18.62}
18, Mﬁ# 4.91 6.8213E-08| 1.1778E-02 8,45 3.8882E-03 -28.84 -48.31 -18.95
19 1702.5| . 0.61 6.1253E-09] 1.1779€E-02 8.49 3.6881E-03 -28.89 -48.36 -18.89
20 17210 0.40 3.9087E-09| 1.1781E-02 8.67]. 3.6868E-03, -29.23 -48.69 -19.33
21] . 18129 0.41 3.3682E-09] 1.1777E-02 8.32f . -26.78] 3.6897E-03 -28.50 47.97 -18.58
17/0412007 19:50 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 1of1
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Aeae

' B TCodification E-CC-10
LNDD ‘ ENREGISTREMENT : Version : C

Date : 09/05/2006
) 172

VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUI\IENTALES EN CONFIRMATION
.CG/C/IRMS

~ Numéro d'échai:tillon Boaveens A.RbS, b £ ks S

Numéro d’ldentlﬁcat]on de ’appareil :.... AJIO.? amd..,,

vesssnvrey

Instruction de confirmation 1‘(3°Nr3i

1. Tune

:  Spécification : plateau du peack Centre 10V

Tune conforme : " oud non l:

2. Stabxhte de l'mstrument

Specxﬁcatxon €cart mesuré entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 <0. 5 %o

Stabilité conforme : - I:}

- LR S RS . S LY R5Y A
3 PI‘ECISIOH de V'ipstrument L AEE elrmasgmas L es o ST ALEL S EN
- .

Code dela solution Mix Cal lRMSQOS:

: ‘Valéurs:obtenugs (%o ) pour 3 injections:

Décane . |- Undécane | Dodécane Méthy_ldécanoate '
Moyenne | _4q, {4 ~2%3908 | _3s,03 | _3tes
Ecarttype <S03 ovd | soa oo F%

. _Spéciﬁcatjon: écart-type d'au moins 3 alcanes <0.5 %o

. Précision conforme : oui{I] ' no’n]:]

LNDD 0993



o gm

ENREGIS TREMENT

Codification
Version: C

Date : 09/05/2006

2/2
_VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION.
: CG/C/IRMS '
4. Calibation de I'instrument
L2AUDiatlon de Linstrument
Code d ela solution Mix Ca} Acétater....... 00N G !
Valéursobtenﬁes (%0 ):
. 5 Androstanol AC| Etiocholanolone AC | 55 Androstanediol GiAC | 11 Kétoetiocholanolone AC
Wou Wiate\hulhal  -3c,cu —13.49 33 %% | _vgae
‘ot Diwlotdalak = 3,85 - oRa L =336 ~\6, 8%
Intervalk de valeurs acceptables:
5a Androstanol AC E_tiocholanoléne AC | 5b Androstanediol diAC | 11 Kétoetidcholanolone AC
Valeus théoriques . -30.46 -19.91 - -33.81 -16.30
* | Valeurs téoriques + 0.5%o | - -29.96 -19.41 -33.31 ~15.80
Valeurs tiéoriques - 0.5% |  -30.0¢ -20.41 -34.31 -16.80
Résultats conformes : oui ~ non l: o
g Résultats s CONPORME / NON-CONFORNIE -zostnt 88 cask ;s k- _
' " Rayerla mention inutile
- Observations:
Vilidation
Opérateur i - Responsable ;
Date -Code et Visa _ Date Code et Visa
Rioylod 4a ch‘ ,%3/0‘1- {oq_ Ao

Cet enregistrement est & transmettre
puis & archiver vivant dans le dossier matér

au responsable du secteur co

iel de l'appareil concerné dans

nfirmation concerné
la section correspondante,

[T LR

TNDND NQQ4
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Project: conirole2007.PRO Welght: 0.00
Sample list: 1704.spl Injection Volume: o
Line: 1 Bottfe: 1
MS fite: Co2 stab Type:
Inlet: GCcombustion Standard;
Inlet fite: Do Nothing Slot Number: JB 251
Sample ID; Run Index:
____Description; test de stabilite
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrlum correction: None .
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 H ’ :
. Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 'PDB 1
Ratio 2: 180 =20 delta 46 ~20.06 PDB :
—wEor
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1. 5.08 37.6 1.1879E-02 | 3.7875E-03
2 5.10 g7.8 1.1679E-02 | 3.7877E-03 |
3 5.14 1576 1.1679E-02_ 3,7874E-03
4 5.18 276 1.1680E-0Z | 3.7870E-03 -
5 5.21 2777 | 4:1680E-02 -} 3.7870E-03
-8 520 | 337.7 1.1680E-02 | 3.7871E-03
- 7. 521 3977._ | 1.1680E-02 | 3.7869E03 .
Tog 523 - “457.7- 1.1680E-02 3.76868E-03
9 521 - 517.7 1.1680E-02 | 3.7874E-03 |
10 5.18 5717 _1.1680E-02 | 3.7874E-03
Mean: 1.1680E-02 3.7872E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.07
Sample Data .

_ l Peak No l RTH(Sec) lMaJ

Stable Is

otope

CF Analysis Results

File: 1704stabilite.raw

Acquistion Date: 17/4/07 11:03

of Helght! -Mafor Arex

] I.Rat.lo. ﬁslaﬁ"l Raw D

IR,

17/04/2007 15:46

{nA)

SR e e e 1 5

eita | deHa13C IRaﬂo 4s/44| Raw Delta ' deita 180 l AT
o - w.rt. SMOW

Lo 2N

AT

Results for CO2 by CF (uncalihrated)an‘l) {Printout]

1of1

R et
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Stable Isotope
CF Analysis Resuits

File: 1704stabilite2 raw . Acquistion Date: 17/4/07 11:14
Project: controle2007.PRO - . Welght: 0.00
Samplelist: 1704.spi Injection Volume: 0
Line: 2 Bottle: 1~
MS file: Co2.stab Type:
Inlet: GC-combustion ~ ' Standard:
Inlet file: Do Nothing Siot Number: JB 251
Sample ID: Run Index:
o -Description: lest de stabilite
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) - Equilibrium correction: None
} Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ' . !
Ratio type: Elemental :
Deconvolution:  Craig
Elemental delta Molecular delta
tabek Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C ~36.3 - delta 45 -34.63 PDB
- Ratio 2: 180 -20 delta 48 -20.06 PDB
ET ;
Peak No Height (nA)] RT (Sec) |.Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
. 1 5.16 37.7 1.1680E-02 '| 3.7882E-03
2 5.14 97.6 1.1681E-02 | 3.7885E-03
3 5.13 157.6 1.1681E-02 | 3.7885E-03
4 5.1 2178 1.1681E-02 | 3.7885E-03
5 5.09 277.6 1.1681E-02 |. 3.7888E-03
5 5.08 3376 1.1681E-02 | 3,7889E-03
7 5.08 397.6 1.1681E-02 .3.7880E-03
8 5.07 457.6 1.1681E:02 | 3.7892E-03
9 5.08 5176 1.1681E-02 | 3.7894E-03
10 5.10 577.6 1.1681E-02 { 3.7804E-03
Mean: 1.1681E-02° 3.7888E-03
Std Dev of fit (%): 0.01 0.02
- Sample Data Co ) .

w.rt. SM [

I,‘~ Peak No , RT (Sec) .'Majorﬂeightl Major Area lRauo:tsml RawDeuaI delta 13C IRaﬁodsml Raw Delta I delta 180 I deltai80 |
L {nA} : ow

PN w,ﬂ&nzumm~mwmwwmmm*' R 0 o YRR XS

oD SPR R

1710412007 15:46 : Results for CO2 by GF tuncalibrated)(FM) [Printout) 1of1
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“Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1704stabilite3.raw Acquistion Date: 17/4/07 11:25
Project: controle2007.PRO - Weight: 0.00
Sample list: 1704.sp! : - Injection Vofume: 0
Line: 3 ) Bottle: 1
MS file: Co2 stab . Type:
fniet: GC-combustion Standard:
Inlet file: Do Nothing Slot Number: JB 251
Sample ID; Run Index:

__Description: fest de stabilits

Reference standard Corrections
: Species: CO2by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
! .

! Gas:CO2 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Flemental :
Deconvolution: Craig

Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 . deltad4s -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 48 -20.06 PDB
) ajor ;
Peak No Height {nA})| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.16 37.6 1.1682E-02 | 3,7891E-03
2 520 97.6 1.1682E-02 | 3.7893E-03
3 5.24 . 1578 1.1683E-02 | 3.7888E-03
4 5.27 2177 - 1.1682E-02 | 3.7888E-03
5 5.27 T 2777 | 11682E-02 | 3.7883E-03
6 524 337.6 11 682E-02 | 3.7886E-03
7 518 397.8 1:1882E-02 | 3.7888E-03
8 512 457.8 1.1682E-02 | 3.7801E.03
9 5.09 517.6. 1.1682E-02 8.7893E-03
10 5.06 577.5 1,1682E-02 | 3.7895E-03
Mean: 1.1682E-02 3.7890E-03 . °
Std Dev of fit (%): 0.03 0.10
Sample Data

Peak No ‘ RT (Sec) lMajorHel'ghtl Major Area !Ratlo4_5l44| RawDeltaI delta 13C |Ratlo 46/44| Raw Delta I delta 180 I deltaiso | -
{nA) : ¥ _ - w.r.t. SMOW

BT At S TR W P e s L R DR B NS I it e ae oo B e
1710412007 15:47 : _ Results for COZ by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout ' 101
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LNDD MODE OPERATOIRE

Codification : M-AN-38B
-t Version : A
Date :25/01/2006

"1/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTR@LE DE ISOPRIME 2

Appareil concerné: Isoprime 2

COLONNE : Type :
Longueur :
Diamétre interne :
Epaisseur du film :

INJECTION : Mode:
‘ Température :
Volume injecté :

CONDITIONGC:  Température initiale :

Gradient de température:

Température finale :
Pression He constante :

Pidgea eau:
-Four & combustion :
Ligne de transfert :

INTERFACE :

CONDITIONS MS :  Mode d'acquisition :

Programmation de l'acquisition:

DB17-MS JW Scien 122.4732

30m

0,25 mm

0,25 pm

Split Ratio:T3Q R() ~ ASSURANGE Cliawiiz
280°C - LNDD

M —a gfolyos

100°C pendant 4 min

100°C->150°C 4 15°C/min

150°C->200°C 2 30°C/min

200 °C pendant 1 min
tr Décane environ 190 s

o e

SIM sur les ions 44, 45 et 46
Temps d'acquisition total: 840s
2 20s RG open

-2 50s RG close

4 80s RG open
4 110s RG close

APPLICABLE e
a 160 HS close
4 600s HS open -

‘ 25 JAN, 2008
—t
a720s RG open

a750s RG close : '
a780s RG open
4 810s RG open
Délai avant fin de I'acquisition: 30s

1
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LNDD

' MODE OPERATOIRE

Codification : M-AN-38B
Version : A
Date :25/01/2006

272

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE. CONTROLE DE ISOPRIME 2

| Action Personne concernée Date Signature \
rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006 JM
| vérifié par Corinne BUISSON 25/01/2006 7N
- vérifié par Aurélie LAURENT 25/01/2006
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 25/01/2006 f/ o M :
: ! _ 2
| EVOLUTIONS |
N° Version _ Motif Date
A 'Création du document. 25/01/2006

ONFDRNTE.

”
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- Stable Isotope ' "
CF Analysis Resulits

File: 1704MixCallRMS02Z.raw . - Acquistion Date: 17/4/07 12:33
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 1704.spl Injection Volume: 10
Line: 5 N Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
Inlet: GC-combustion Standard: .
_Inlet file; M-AN38b . Slot Number: JB 251
Sample ID: . . Run index:
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 :
Reference standard Corrections
’ Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas; CO2 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular deita
Label:  Value: Label: °  Value: wrt: .
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2; 180 =20 delta 46 -20.06 PDB
Wajor "
Peak No Height (nA)] RT (Sec) Ratio 45/44 .| Ratio 46/44
1 439 46.8 1.1681E-02 | 3.7961E-03
2 4.41 106.7 1.1680E-02 | 3.7962E-03
7 4.33 747.0 © 1.1679E-02 | 3.7936E-03
8 4.37 808.8 11679E-02 | 3.7970E-03
Mean: 1.1680E-02 3.7957E-03
Sid Dev of fit (%): 0.02 046
Sample Data
Peak No RT(Sec) IMajor Helght] Major Area | Ratio 45/44 | RawDelta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta' | deita 180 deltatgo
{nA)} : w.r.t. SMOW
1 203.0 - 2.08 6.9248E-09] 1.1711E-02 2,60 -32.66] 3.6851E-03 «29.22 -48.67 -18.31
2 268.0 2,01 6.8236E-09] 1.1764E-02 747 -27.93] 3.6835E-03 -29.61 -49,06 -19.72
3 3571 2.14 7.1631E-09} 1.1717E-02 3.7 © -32.05| 3.6823E-03 -29.91 -49.35 -20.01
4 547.5 2.25 7.5129E-09] 1.1728E-02 4.13 -31.07] 3.6831E-03 -25.63 -48.07 -19.73
- .~ »t;,"VA I AR e . e -~ RIEF PN
17/0412007 15:47 Results for CO2 by CF {uncalibrated){Fn1} [Printout] 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1704MixCallRMS03.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 17/4/07 12:50

Welght: 0.00
Sample list; 1704.sp! Injection Volume: 10
Line: 6 Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type: -
Inlet: GC-combustion Standard:
‘Intet file: M-AN38b Slot Number: JB 251
.-Sample 1D} oo Run Index:
— Description: tes! de performance Mix Cal IRMS 005 :
Reference standard Corrections -

Species: CO2 by CF {uncalibrated)
Gas: CO2

Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg

Uncalibrated CO2 H

Equilibrium correction: None

Elemental delta Mofecular delta
Label: Value: Label: Value: wit:
Ratio 1: 13C -36.3 : delta 45 -34.63 PDB .
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
: — Wajor

Peak No Height (nA)] RT (Sec) | Ratio 45144 | Ratio 48/44

1 4.47 47.0 1.1680E-02 } 3.7966E-03

2 4.50 106.9 1.1680E-02 | 3.7963E-03

7 4.73 747.3 1.1681E-02 | 3.7943E-03

8 4.81 807.1 1.1680E-02_{ 3.7974E-03

Mean: 1.1680E.02  3.79626-03 N
Std Dev of it (%): 0.02 0.42 -
Sample Data
.Peak No RT (Sec) {Major Height] Major Area | Ratlo 45/44 | Raw Deita | delta 13C | Ratlo 46/44 | Raw Delta delta 180 delta180
. {nA} - w.r.t. SMOW
1 203.0 3.10] 1.0292E-08| 1.1710F-02 2.54 -32.70] 3.6849E-03 -29.37 -43.81 -19.48
2 268.1 3.00| 1.0128E-08) 1.1762E-02 6.97 .+28.13] 3.6844E-03 -29.47 -48.93 -19.58
3 357.4 3.14]  1.0557€-08] 1.1719€-02 3.28 -31.94{ 3.6840E-03 -29.57 ~43.01 -19.67
4], 5477 3.33) _1.0917E-08} 1.1729E-02 4.20 -31.00] 3.6846E-03 -29.37 -48.82{ " -19.48
S i iy o . . . . ’ - ~ EA

. 17/04/2007 15:47 Resuits for CO2 by CF (uncalibratedX{Fn1) [Printout] 10f1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1704MixCallRMS04.raw

Acquistion Date: 17/4/07 13:05
Project: controle2007.PRO

Welght: 0.00
Sample list: 1704.sp! Injection Volume: 10
Line: 7 . Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN38b Slot Number; JB 251
Sample 1D; Run Index:
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005
Reference standard Corrections

Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None

! Gas: CO2 Uncalibrated CO2 . ! . :
Ratio type: Elemental

Deconvalution: Craig

Elemental delta Molecular deita
Labei: Value: Label: Value: wrt
Ratio 1: 13C .-36.3 delta 45 -34.63 PDB
*_Ratio 2: 180 i -20 delta 48 -20.06 PDB-
ajor

Peak No Height (nA)l RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44

1 4.82 47.3 1.1680E-02 | 3.7973E-03

2 4.81 107.2 1.1681E-02 | 3.7970E-03

7 4.89 747.5 1.1681E-02 | 3.7953E-03

‘8 4.97 807.3 1.1681E-02 | 3.7976E-03

Mean; 1.1681E-02 3.7968E-03

Std Dev of fit (%.): 0.02 0,31
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | RawDelta | deita 180 deita180
{na) ) w.r.t SMOW
1 202.9 272 9.4016E-08] 1.1711E-02 2.60 -32.64{ 3.6854E-03 ~29.40 -48.85 -19.49
2 268.0 285 8.2893E-09] 1.1761E-02 6,91 -28.20] 3.6851E-03 -28.46 48,92 -19.57
3 357.3 2.82 8.6322E-09] 1.1717E-02 3.1 -32,11] 3.6844E-03 -20,83 -49,08 ~19.73
4 547.6 3.01 1.0077E-08] 1.172BE-02 4.09 -31,10] 3.6843E-03! ~29,59 49,04 -19.69
).' J;-'i’.‘l' .o . N ’ bl - " H ? :' M
17/04/2007 15:48

Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout}
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Stable Isotope |
CF Analysis Resuits

File: 1704MixCalAcelate01.raw Acquistion Date: 17/4/07 14:43
" Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 1704.spl Injection Volume: 10
Line: 8 Bottle: 2
MS file: M-AN41 Type:
Infet: GC-combustion Standard:
Intet file: M-AN41 . Slot Number: JB 251
Sample ID; Run Index:
__Description: Calibration Mix Cal Acetate 001C - )
Reference standard . Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated) Equitibrium correction: None

Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental .
Deconvolution: Craig

Efemental delta Molecular delta
Label; Value: Label: Vaiue: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34,63 PDB
Ratlo 2;: 180 -20 delta 46 -20.06. PDB
WajOF ; )
Peak No Height (nA)] _RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.99 127.4 1.1684E-02 | 3.8396E-03 |
2. 5.00 187.2 1.1685E-02 | 3.8417E-03
3 5.00 247.2 1.1685E-02 | 3.8427E-03
8 4.73 2427.2 1.1682E-02 | 3.8377E-03
8 4.74 2487.1 1.1681E-02 | 3.8380E-03
10 4.83 25471 1.1682E-02 | 3.8377E-03
Mean: 1.1683E-02  3.8396E-03
Std Dev of fit (%): 0.03 0.31
. Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Helght] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta13C | Ratlo 46/44 | Raw Delta | delta 180 deftaisO
{nA) w.r.t. SMOW
1 880.6 2.60 1.2356E-08| 1.1737E-02 4.56 ~30.64] 3.7299E-03 ~28.75 -48.22 -18.85
2 1249.2 3.30 2.5040E-08| 1.1859E-02 15.00 - +19.88] 3.7308E-03} -28.42 ~47.91 -18,53
3 1322.0 2.50 1.9074E-08] 1.1700E-02 1.48 -33.84{ 3.7306E-03 ~28.39 -47.86 -18.47
4 1494.8 2.18 2.1228€-08] 1.1801E-02 18,63 -16.16] 3.7314E-03)] . ~28,12 ~47.63 -18.24
$ te : . \ . [ISN LT PR B ER
17/04/2007 15:48 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout] 10f1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1704MixCalAcetated2. raw Acquistion Date: 17/4/07 23:24
Project: controle2007.PRO ) Weight: 0.00
Sample list: 1704.sp! _ Injection Volume: 10
Line: 15 Bottle:
MS file; M-AN41 i Type:
inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 - Slot Number: JB 251
-Sample ID: Run Index:
__Description; Calibration Mix Cal Acetate 001C
|Reference standard : Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None

1

Gas: CO2 Uncalibrated CO2 :

Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig

Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45 -34.63 PDB -
Ratio 2: 180 =20 ___deltads +20.06 PDB
i : B

Peak No Height (nA)| RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44

1 "] 480 1274 1.1679E-02 |.3.8061E-03

2 4.92 187.2 1.1679E-02 | 3.8049E-03

3 4.93 2473 1.16B0E-02 § 3.8040E-03

8 4.71 24273 - 1.1680E-02 | 3.8013E-03

] 4.72 2487.2 1.1679E-02 | 3.8022E-03

10 4.81 2547.2 1.1680E-02 | 3.8042E-03

Mean: 1.1680E-02  3.8038E-03

Std Dev of it (%): 0.02 0.34
Sampie Data
Peak No RT (Sec) [Major Height] Major Area | Ratio 45/44] Raw Delta | delta 13C Ratio 46/44 | Raw'Delta | delta 180 deltat80
{nA) - . : w.r.t, SMOW.
1 879.9 228! 1.0613E-08] 1.1733E-02 4.61 -30.55| 3.6903E-03 -29.96 -49.40 -20.07
2 1248.2, 3.00 2.3746E-08) 1.1850E-02 14.57 -20.30] 3.6918E-03 -29,45 -48,93 -19.57
3 1320.9 247 1.5949E-08] 1.1699E-02 1.63 -33.64| 3.6914E-03 -29.54 -48.98 -19.63
4 1494.0 2.08 2.0390E-08| 1.1892E-02 18.20 -16.55] 3.6807E-03 ~28.67 -49.16 -19.80
18/04/2007 09:38 . Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) IPrintout] 1oft
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LNDD

ENREGISTREMENT

Codification : E-FCR-06

Version : F

Date : 20/09/2006

Page: 1/2 -

FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS

A 825429

Echantillon : I Instrument :
Répertoire: I 1704.spl CO et paraphe: : I
- Valeur isotbpique du réactif de dér@vation: -52,69 ' I COPIE CERTIFIER
CONFORME DES DONNEES
Fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol) ET FORMU'LA'RES ORIGINAUX
Blanc urinaire Echantillon .
SI , 11 Kétoétio SI- 11 Kétoétio
Nom du fichier 1704BlulF1 1704BlulF1 1704429F1 1704429F1
tr (s) 880 1496 880
. trr - 1,699 - "1,699
Intensité (nA) 2,2 2,7 12 2,4
15 3C %o mesurée -30,65 24,73 - 31,57 - 24,36
8 BC %, corrigée - 21,79 - 21,38
Fraction F2 (Kétos)
Blanc urinaire Echantillon
_ : ST Etio Andro SI Etio Andro
Nom du fichier | 1704BlulF2 1704BlulF2 | 1704BlulF2 1704429F2 1704429F2 1704429F2
tr (s) 880 1249 1277 880 1250 1276
trr - 1,420 1,451 - 1,420 1,450
Intensité (nA) 2,0 33 4,0 2,5 3,4 3,4
8 "°C %o mesurée -30,24 25,53 -24,77 -30,38 -25,88 -25,59
8 °C %o corrigée - -22,67 21,83 - 23,06 22,74
Fraction ¥3 (Diols)
Blanc urinaire
: . , SI 58 Adiol | 5o Adiol 5B Pdiol
| Nom dufichier | 1704Blu1F3 | 1704BlulF3 | 1704BlulF3 1704BlulF3
tr (s) 882 1332 1362 1680
trr - 1,510 1,544 1,905
Intensité (nA) 52 7,7 2,5 4,5
" 15 C %o mesurée -30,69 -27,46 -28,05 26,73
8 "C % corrigée - 22,15 22,86 . 21,79
Echantillon
L St 5B Adiol - 50 Adiol 5B Pdiol
Nom du fichier 1704429F3 1704429F3 1704429F3 1704429F3
tr(s) 881 1330 1361 1680
trr - " 1,510 1,545 1,907
Intensité (nA). 43 7,1 2,8 49
8 C %o mesurée -30,45 28,45 31,04 26,64
8 13C %o corrigée - 23,35 26,48 21,68

{4
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_ Codification : E-FCR-06
v Version : F
LNDD ENREGISTREMENT ' Date : 20/09/2006
Page : 2/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS '
valeur de référence d"une population témoin Echantlllop
] _ dans les normes
. : 3 1°C %o haute 5 °C %o basse oui : non
11 Kétoétio -17,58 -26,27 LS
Etio - -19,56 : -26,10 o
Andro _ -18,43 225,02 of
5B Adiol | . . -1855 -26,97 o
50, Adiol -18,59 27,40 o
5pB Pdiol . -18,25 ’ -25,55 X
Blu Echantillon _
. A% A%o +0,8%0 A %o | A%o - 0,8%0

Etio - 11 Kétoétio 08 | -0,88 -1,68 - -2,48

Andro - 11 Kétoétio 0,04 -0,56 -1,36 2,16

5B Adiol - 5B Pdiol i -0,36 -0,87 -1,67 2,47

5a Adiol - 5 Pdiol -1,08 -4,00 - -4,80 -5,60

Seuil de positivité de 'AMA: 5'3C%o(métabo]1te) -8 C%o(composé endogéne de référence) > 3%
s"c du composé < -28%

Variation maximale admissible liée & la méthode: +/- 0 8%0 COPIE CERTIFIER
CONFORME DES DONNEES
Conclusion ET FORMULAIRES ORIGINAUX

L’analyse par spectrométrie de masse de rapport isotopique (EC 31) indique une origine

exogéne des métabolites de la Testostérone, cohérente avec une prise de Testostérone ou de I’un de
ses précurseurs.

L’origine exogéne des métabohtes de la Testostérone a été objectlvee surla base d’un
_ appauvnssement isotopique de 4,8%o pour le métabolite Sa-androstanedlol

" Partie &yremplif par le rekponsable

Date et Paraphe du responsable ,{ g ( o4fa { . 4 _
- Observations: _ _ '

Ecart(s) n°
Cet enregzstrement est a mettre dans le dossier de conf rmation

N
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DISPONIBLE SUR
agence frangaise de lutte contre fe dopage .ESSAlS OMACIR
Département des Analyses

Chatenay-Malabry, le 23 avril 2007

39207 o

Demande d’analyse de I'USADA du 13/04/2007

Nom du Préleveur :

Sport : - USADA
Epreuve et lieu : Réanalyse COPIE CERTIFIER
- ‘Réception de(s) V'échantillon(s) dlurine: = . ' ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Date : : : - 16/04/2007.
Type de matérie! : Berlinger

Nombre d’échantilion(s) : 1 (sur 10 échantillons regus)
. Référence de(s) I'échantillon(s) : 825429

_Résultats (Cf référentiels en vigueur : AMA 2007)

“Date de début des analyses s 16/04/2007

Méthodes d'an;lyses utilisées ¢ Chronﬁatograpﬁle’ gazeuse couplée § la spéi—:trcih’nétrié de masse et
topique. i

chromatographie gazeuse couplée 4 la spectrométrie.de masse de rapport Iso

Condlusions: (pH = 5.6 d=1.023 +/-0.001 )

- i~

L'origine exogéne des métabolites de la Testostérone a été objectivée sur la base
d'un appauvrissement isotopique de 4.8 %o pour le métabolite Sa-Androstanediol.

Résultat exprimé par rapport au critdre suivant :

* Appauvrissement isotopique > 3 3 %o (variation maximale admissible appliquée.
- au laboratoire = 0.8%¢) : : i

Ibehﬁhaté'!ré : :

’ - USADA - T. Tygart (1330 quail fake loop -~ suite 260 Colorado Springs ~ CO 80906 - USA)
Copie :

< Unlon Cycliste Internationale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE)

Le Iaboratoire n'est pas responsable du prélévement des échantilloné. La reproduction de ce rapport d’analyse n'est autorisée que A z
.sous sa forme intégrale. H est. confidentiel et comporte 4 page(s). : : - .




