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. _ - Codiﬁc‘:atloﬁ . E-CE-01
afld ENREGISTREMENT - | Version: E :
Département des analyses || o ’ Date 21/03/200/7
- ; 1/2
FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANT ILLON LORS D'UNE ANALYSE DE
CONTROLE

. Laboratoire = N Témom_‘;_ ,/E*Pert
Nom : ~ S ACAT s ] - .

9 &cﬁ?@lzm
e
ly/

v . e . R
) mcﬁaihe,d [ §1:3:_l‘|atlon=>mtern“~ ST

foR: A e s A it v i ey, et
e SR A T S

Lieu de déstockage Chambr;efrjqidew Congelateur O ne.i..GH "." 'V 0/{ (+ l;‘oC_)
Conditions de stockage ~ -80°C[] ~ -20°c[1. +4°Cv !

Y o

Destockage des flacons A B/\

8O

Date :q, /".9 J. i"g_ Heure +4... h.2.A.. Opérateur : @’L ......

B Gl T i e e Sz e
Systéme : Versapak [J Berlmgerb' Autre [

vrecsestieestrvry

Intégrité des scellés : Oul M\ CNenOd . - '

Validation de & conformité de l‘éChantiIIOn Sigifatures) : .

il ' (/,gﬂ/ : VERDL—
R Labpxatoire Témoin indépendant’ Expert . Autre

Wl
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e Codification : E-CE-01 ]
Y afld ENREGISTREMENT | Version: E *

Département des analyses Date : 21/03/2007
2/2

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

Date : g /4? /Z?..; Heure : 44.... htir
Localisation ; salle n° ... £2.2. 4. . ‘
N° du flacon : n X7§ (-f 2_5 N

‘ o e . copmcmm
Volume : -3.%...mL

Opérateur Zé¢

CONFORMEDES D mGlNAUX
(si le milieu est congelé attendre sa decange/atlon pour mesurer le volume) i g()RMULMRE
Validation de I' ouverture du scelle (Signatures) :
e , _ & 0rd
l,a’imratmre Témoin independant Exp_ert Autre .,
o - A _]‘—*Nzr 70
* - ap—1

Date : ...fuivcii/ i, Heure ; ......... h --Opérateur:

ceresreiresenrenney

Systéme : Versapak O Berﬁnger q
N° de flacon & oo '

Ne Qe scelle ‘:. s beaserene

Volume re$tant :

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

Lieu de stockage  Chambre froide [1  Congélateur [] no

LR Y P Y PR

- Conditions de stockage -80°c -20°C

+4°Cc O
Stockage de la remis sous scellé
Date ! oo/ eviesf s | Heure b Opérateur : ........... .

- Validation de Ia remise scus gce!lé'n(s.ig"ﬁ'a.tdfﬂ/
La’boratoi're‘ ’ Zmoin. :

ecsopa
Témoin indépendant

Autre ~

Expert

T
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ENREGISTREMENT

Codlﬁcatlon E-TE-05 A

afld Version: C
Département des analyses - Date 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES FLACONS A ET B
N°.de Série :
ception va 'rl'nn“in’ ire); _
Réception par Date et Heure StBékage _ _Heure
. é )
ycka res is : :
Flacons Entreposés par ' Date ét Hehr_e Lieu
ine d s flacons A:
v Eg_h nj;llgn A §2§42§
Date Code operateur Locallsatlon Ralson du transfert
16/04/2007 49/10 I CH-FR.S (_—20°_C) Déstockage pour renumérotation
09h30 T .
16/04/2007 CH':-ER.I (-l{4°C) Stockage aprés nouvelle numérotation
17/04/2007 01 - .-Salle 004 = | Déstockage pour tirage au sort n°2
11h25 . (amblanty | =~ - -
17/04/2007 26 ‘Salle 004 - Ouveiture "d¢s scellés "
11h45 (ambiant) ‘ o
17/04/2007 26 - "Salle.Qo4 Mise en tube pour confirmation IRMS
11h55 -, (ambiant).. - (EC31) i
Cha‘l‘ne de possession des flacons B:
' Echantilion |
Date Code opérateur- Localisation - '_fiélspn du transfert

3
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Cet enregistrement est & conserver dans le dqsisi'e;{ de la série s'il n'y apas'cfe positif ou dans le dossier positif



: delﬁcatlon : E—TE-OSB |

afid ENREGISTREMENT | Véision: C
Département des analyses. . D?te: 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES AL_IQUOTES AETB
. N° de Série:
hain n tesA: -
" Echantilion A 825423
Date Aliquote(s) Code Etape Remarques
: . : opérateur - ) N L
17/04/2007 | Aliquote EC31 26 - | Préparation Jusqu'a  Confirmation IRMS(EC31)
12h20 ' E ;acét_ylatl_ox) o .
"18/04/2007 | Aliquote EC31 26 Fin de préparation :
shio ‘ S
18/04/2007 | Aliquote EC31 26 i |‘Ahalyse GO/MS'sur '
15h15 (3 fractions)- - i [MsD2z i
18/04/2007 Aliquote EC31 26  |Reprise pour analyses . |
18h00 (3 fractions) IRMS
18/04/2007 Aliquote EC31 26 Analyse GC/C/IRMS sur Absence -
" 19h30 (3 fractions) ISOPRIME 2 d'appauvrissement
. i;otopique significatif

Chaine de possession des aliquotes B:

Echantillon - -

Date -

Afiﬁuote(s)

Code

- . Etape’ -

Remarques

opérateur |

Cet enregistrement est conserver dar}s le do’ssier de ‘{a ééﬂé sl n’y a pas de positif ou dans le dossier positif, L/
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o i - T _ Code,_: ’E-RECAP-M .
- LNDD 'VEMHBEHEMMWJ: | - Version: Jooo
. - , , c |~ Date: - 09/06/2006

N° de laboratoire : | i L - N°_';éphanti11:on . LA 8254232 B
Produit(s)-confirmé(s) : [ Ma«. LA@M R _' ]
pHmesuréenconf : | &1 — j o Densité affichée en conf: | 4.8

Réfractométren®:| £ -
E Den31té corrigée : | A |

Essain®:

Mode opératoire de préparation : - - T "M-.EX¢ .U( T Versmn LC’,
Mode opératoire d'analyse : - . E -AN- Suld ; Versmn |j'l{'>
. CGISM(sCAN)  [£] CG/SM (SIM) [CG/SMZ CG/SM3 AR

cusM ] cusMz [ cusws |:l cuv [
IMM [ 1 -Ero [ ] corcmms Cytométrie [ |

T an ]

Essain®:

Mode opératoire de préparatio'n :

] _ Versibn |
. ‘ - . j ' Versmn I
TSV (SIM) - .. CGISM(SCAN) l:]
cusmMeEn™ [ CL/SMZ - CL/SM3 ] v [
Concentration estimée: —| IR T i

qn

1 Mode opératoire d'analyse ;-

* Concentration corrigée

(LIl |

Essain®:

s "l . :“Iéréinn i1

Mode opératoire de préparatiop.:

Verswn [ o ‘
G/SM (SCAN) E] IMM |:| :
_ 1|

Mode opératoire d'analyse ,
~ CG/TSD D CG/SM (s:
Concentratxon mesurée: - L ’

.l O ‘:; . 1

-

* Seu1_l corrige : [ .

- ES06 - IMM ~.
_ESO7 B0 [ ]

~ ESsor-HBOC] ]

ESS02- s [ |

ES02 -BBS (CG-SM) [_]
| Es02C -EPH (CG/SM)__| .
| Eso3-cp cusmy - [ ]

| ESod-H(CG/sM) - [_|

BSOSC-LCH(CLSM_ | . - 7 i o
Code opérateur de l'analyste : &Q- o Code opérateurdu' re,spC)r_xsable e
Date et paraphe :j?lkﬂ : o . Dat__g et paraphe ; /{5 /OL{- /0:}

Hors portée d'accréditation ;- : R PR
Raison ou numéro d'écart de la declaratlon en hors portee

T a ramnbir nar B3 reennnca la™
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| “._Codxﬁécatlon I-CONF-31 |
LNDD G Versmn D .
| Date 1770113006
e 1/2
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DELA TESTOSTERONE PAR
B _ GCCmRMs L
Appareil utilisable : ISOPRIME MICROMASS : GV INSTRUMENT -

‘Mode opératoire d'extraction : MTE_AX"Z“. . _ : ' APPLI(“'\BLE le

o . . v PQ JAN 200
Mode opératoire de préparation du Mix Acétate: M-EXMix-05 SR

Mode opératoire d'analyse:

- GC/C/IRMS M-AN-41

e ASSURANCEQUAUTE
L'analyse CG/MS dont étre effectuee avant l'analyse GC/C/IRMS S : LNpp

Mode ogeratmre de depomllemen GC/MS MeRDP-OS '

- GC/C/IRMS ' M—DP-31

. _Depouxller Ianalyse’ GC/MS avant d'effectuer l'analyse GC/C/IRMS g

Traiter simultanément : an blanc urinaire - -

un aliquot échantillon

A
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Codification : I-CONF-31

LNDD _ INSTRUCTION Version : D

Date : 17/01/2006
' 2 /2

CONFIRMATION DE L'

ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
: GC/C/IRMS s .

A

i

| Action Personne coﬁceni_'é‘e- 'i X Date I . ‘ 3 ]
rédigévpar _ | Cynthia MONGONGU : 13/01/2006 M
vérifié par Corinne BUISSONV | ' 16/01/2006 W;
vérifié par
approu_vé par

Aurélic LAURENT 17/01/2006 = ﬁ_
Jacques DE C'EAU_RRI,Z;".___ 17/01/2006 '._f: | 4 / 1
- N

EVOLUTIONS 7/ /

[ s
N° Version Motif - . Date
11 Création du document, 03/06/2002
A » 31/10/2002
Acceptation du projet passage en versmn A -
B Révision biennale G 24/01/2005
C Ajout d'une extraction sur Gilson - : i 28/10/2005
D Ajout de la préparation du m1x acetate (M-EXMD(-OS). 20T 17/01/2006
' | Ajout de M-RDP 05 ; ,

"le e

4_
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codlﬁcatlon :M-EX -24
Version : C

Date 17/01/2006
: ‘ 1/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DEL'
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

ORIGINE DES

Documents utdtses E-TE-03C I-VOL-OI I-EX-06, I-EX- 07 I EX-

08 et I-TRAC-03C

Remplu- la fiche de préparatxon conﬁnnatxon / contre expemse en CPG/C/SMZRI E-TE—03C

Operatlon

Prise d'essai selon I-VOL-01
8 ml maximum par tube

: L Cemﬁfugation S minutes ]

Transvaser le surnageant dans tube
prélablement identifiés

~ (cfI-TRAC-03C)

Extraire sur SPE Rapid Trace
selon I-EX-06

L Evapératior_\ i séc ] :

A_)outer 1.5 ml de tampon phosphate
pH 6.5

IAgiterjuéqu'A dissolution co‘mpléfe—l

Ajouter 2 gouttes de
B-glucuronidase -

_ Boucher et agiter 1 seconde _

[ Hydrolyser lh00555°C —’]

—

[ Centnfugatlon 5 mmutes

 tubes préalablement identifiés
(cf -TRAC-03C)

Extraire sur SPE Rapid Trace
selon I-EX-07:

L o Evaporﬁtion asec —l

Transvaser le sumageant dans - | -

Matenel :Réactifs' et prbd'uits
, Tubes meb]e 16x100 mm L _
~ Pipétte Biohit 1:5ml ' APPLjC '
“+Cones Biohit" ' ABLE e
. 19 JAN. 2005
Centnfugeu;e 4000 tr/min : - .
“Tubes Kimble 16x100 mm - LT e i&‘\&\,
Pipette Pasteur : ’ C’Q“?‘\Q -
: © ASSURANCE QUALITE
e :Cartouchcs Bond Elit C18 SOOmg LNDD
: Tubes Ktmbles 16x100mm . '
"Bam dsecd 60°C Azote
Dispehéett_e Tampon Phosphate pH 6.5
- Chambre froide 3 a +4°C (cf M-P-05)
Vortex -
Compte goutte R B—glucﬁrohidase
e g,.::-_,- ; Chambre froide 4 +4°C
"Bouchons Zymarck |
Vortex
Etuve
: Cehtrifugeusc 4000 tr/min

_ Tubes meble 16x1 00 mm__
B -'_:Plpette Pasteur

Cartouches Bond Elut C18 200mg
Tubes Kimble 13x100 mm

Bain & sec 4 60°C

I ¢
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| quiﬁééﬁon : M-EX -24

~ 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
500u1 d’acétonitrile

I Evaporation i sec I - Bainaseca60°C

Ajouter 50 pl de pyridine
Ajouter 50 pl d'anihydride acétique

tube en position quasi horizontale
Agiter 5 secondes et boucher

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

C

Evaporation 3 sec

m

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 & sec des fractions -
F1 (environ 2h00)
F2 (environ 1h30) -
__F3 (environ 45min)

Reprendre par rotation Iégére du

- -ou

' “Cartouches Baker 18500 mg "

Mat_ériel B ; C

 Pipettman de 1 ml .

- Pipette pasteur

Vortex -

_ Pipettman de 1. mi
- Pipette pasteur " -

. Pipettman de 50 pl - Cénes Greiner

- Vortex

Vortex

Bain 4 sec 4'60°C
Portoir 4 tubes sous hotte

Bain 4 sec 360°C

Pipette Biohit 1-5 ml -
Cones Biohit - -

Tubes:ldmb'le 13x100 mm

Baindsec 1 80°C

LNDD MODE OPERATOIRE . |Version:C =
P " {Date :17/01/2006
2/4
METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Réactifs et produits

e

" 'Acétonitrile

' ‘Azote _

Pyridine désséchée
-+ Anhydride acétique > 99%

‘Azote

" Acétonitrile
“Eau ultrapure

} AA'ZOtt‘: B

g
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : MCEX 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 |

' Opérations

Ajouter le SI selon I-VOL-01

Ajouter 200 pl d'acétonitrile -

/,

| Reprendre par rotation légére du
tube en position quasi horizontale

C

Centrifugation 5 minutes j

Transférer dans les vials,.
préalablement identifiés

selon -TRAC-03C

L

Evaporation 4 sec

—

Reprendre dans de 'hexane
selon I-VOL-01

L, Sertir et Agiter 10 secondes _l

Aprés analyse GC/MS :

Réajustement du ST si nécessaire
' (Cf.I-VOL-01)
Agiter 10 secondes

~ Evaporation  sec .

-

Reprendre dans de I'hexane
(CfI-voL-01) -

L

L Sertir et Agiter 10 secohdes j

W

Seringue Hamilton de 50
kl selon le volume ajouté

. :Pipettm‘an réglable de 200 pl

Céiies Greiner-

Centrifugéuse 4000 tr/min -

'_Vial-s en vgrré avec inscrt_BOQ ul :
ouvigls en verre de 1.5ml IR

Réactifs et produits

ul oude 100 Androstanol acétate H67 200 ng/pl

Acétonitrile

selon’le volume  * - S

 Bain & sc 4160°C

"Pipettman réglable de 200 pl ou Iml

Capsules & sertir - Vortex

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

_Bain a sec 260°C -

:Pl;lpetunan;;rpgla:iﬂie de 200 iloul

Capsules 2 sertir - Vortex

- Azote

Hexane

Androstanol acétate H67 0.2mg/ml

Azote

10
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: o Codiﬁcation :M-EX -24
LNDD . . MODE OPERA’_I‘QIRE Version: C

. S Date :17/01/2006

‘ - 4/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
- METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/CIRMS

Action Personne concernée Date

o .___|Signature
Irédigé par - Cynthia MONGONGU 16/01/2006 - M
vérifié par Corinne BUISSON . - | 16/01/2006 g’db

- ENE . R R . L -y =
vérifié par Auie LAURENT' ' |17/012006 | - =S
|approuveé par- Jacques DE CEAURRIZ . . (170012006 = ’ /(// //
' e \
[ ____EVOLUTIONS 7 ' i
N° Version - . Motif - ' Date
1 Création du document. « - 03/06/2002
Modification des quantités de SI

o 14/10/2002

“et 'ACN, ajout d'une remarque sur| -

Iimportance de la rotation des tubes o :

A A -—>Passage’'de  projet enm -document validé : modification 04/02/2004
: temps/températurc'acétjlation ' ' o

B changement de cartouche pour 14 premiére extraction 16/07/2004
addition d'une riouvelle fraction d'analyse '
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation _
V'évaporation des phases organiques-se fait maintenant sous-azote (E-
INFO du10/05/04) ..., R S
changement de cartouchg'-,p'b_iir-la;—'pre‘rﬁiére’?'e'x_tfat:tion' oo
addition d'une nouvelle fraction d'analyse: - ' &
réunion des aliquots d
I'évaporation des ph
INFO du 10/05/04) A o
changement SE en ST et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS

17/01/2006
un‘meme échantillon avarit déivation
ases organiques se fait maintenant sous azote (E-

[f




" Echantillon 2

L Codxﬁcauon I-EX -06
LNDD - INSTRUCTION =~ . |Version: C’
_ ST | |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 I Irms0.spe

Durée d'extractlon pour un tube:, '13.30min

Tube utilisé: _ . Kimble 16x100mm

Type de cartouche utilisée: ~ Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml

Documents utilisés: I-M-0?, I-Nioz : ;. : - Qﬂﬁg“}iﬁl‘v&\’

1. DISPOSITION DES SOLVANT_S : f‘,‘j_ R ASSURANCE QUAL!T’:':".
- AP LNDD

Voie 1 : Méthanol . S .

Voie 2 : Eau ultrapure '

Voie 3 : Acétonitrile

‘Voie 4 : Rien

Voie 5 : Rien

Voie 6 : Rien

Voie 7 : Rien

Voie 8 : Rien

Les voies 4, 5, 6, 7 et § restent a l'air lib:_re

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION

.
e e e e et e L D A R 2T AN

Effectuer les puges eau, air et/ou sdlvant. Voir "I—MLOZ

Positionner a droite les tubes a extralre eta gauche les tubes de recuell et placer les cartouches

,L’ordre de passage est le suivant: _ _
Blanc urinaire 1 S R
Echantillon 1 T . b
. Blanc uriaire 2 R o ‘

“p rE

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

H
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I'EX -06
Version : C
Datc 06/02/2006

2/3

PREMIERE EXTRACTION.SUR PHASE SOLIDE
METABOLITES DE LA TESTOST

(SPE) POUR LA CONFIRMATION DES

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

ERONE PAR GC/C/IRMS

Etape Source ~ Recueil | Volume Débit (ml/min)
_ : ~ _(mI)
Conditionnement colonne Méthanol Poubelle 3 10
Conditionnement colonne | Eau ultrapure | Poubelle 3 10
Chargement échantillon | Echantilion | Poubelle 8.5 4
‘ Lavage Eau'ultrapure | Poubelle -| - 4 10 -
Séchage e ' 1 minute
__Elution Méthanol | Fraction 1 6 2
Rincage canule Eau ultrapure Canule 2 20
Rincage canule . Méthanol Canule 2 20
A NEIDENTEL
:Ef ! ! g S

3
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Date : 06/02/2006
. 3/3

- . Codification : I-EX -06
LNDD INSTRUCTION - {Version: C

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE.PAR GC/CNIRMS

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

-

Action Personne concernée - Date
rédigé par Cynthia MONGQNGU _ - 106/02/2006
vérifié par. | Corinne BUISSON , ' - _06/02/200@
approuvé par 3acques DE CEAURRIZ o _66/02/2005’5" :
EVOLUTIONS
|_N° Version Motif Date
1 Création du document. ' 30/04/2002
A - o 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale ‘ 31/08/2004
changement de_"cartoixbhe.d'extraptibn et des volumes ‘de lavage et| -
d'élution. e o : L
C Révision biennale A S 1 06/02/2006
changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et
d'élution S _
homogénéisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02

1y

- CONFRNTEL
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_ o T Codiﬁcanon x-Ex o7
LNDD INSTRUCTION | Version: D.
S 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 : . Irmslte spe

Duréé d’extraction par tube ;- 16.30 min

. | Tube utilisé de recueil utilisé :  Kimble 13x100 mm

" % : | Type de cartouche utilisée : Bond Elut Cyg Varian - 200 mg /3 ml

.
.

A

Documents utilisés : I-M-02, I-N-02 _

: S ASSURANCEQUAuTg
1. DISPOSITION DES SOLVANTS : =~ LN DD &

o ?"’

Voiel: Meéthanol : ; \L,-
Voie2: - Eau ultrapure ' : : CG?\\QF\B‘\‘:’N’E -
Voie3: - Acétonitrile . S o
Voie 4 : Rien
Voie 5 : Rien
" Voie 6 ; Rien
Voie 7 : Rien
- Voie 8 : Rien

Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent 4 I’air libre.

2. LANCEMENT DE L’EXTRACTION :
Effectuer les purges eau,-air et solvant si hécessaire. Voir I—M-02:'

Positionner & droite les tubes 4 extraire of disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm insérés
* dans les tubes 16x100mm. o P e -
L'ordre de passage estle suivant: .. = . S |
‘Blanc urinaire 1 tube 1 e Tt '
- Blanc urinaire 1 tube 2
‘Blanc urinaire 1 ...,
Echantillon 1 tube 1
Echantillon 1 tube 2
Echantillon 1 ....
 Blanc urinaire 2 tube 1
Blanc urinaire 2 tube 2
Blanc urinaire 2 ...:

19
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -07
| Version: D

Date : 06/02/2006

2/3

DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE
L'ORIGINE DES METABOLITES

SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE

Echantillon 2 tube 1
Echantillon 2 tube 2
Echantillon2 ....

Placer les cartouches et lancer Pextraction selon I-N-02. .

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACT 10N
_ \\_\_

DE LA TESTOS'I'ERONE PAR GC/C/IRMS

Qm«ﬂ%’ TEL

Etape ~ Source Recueil Volume | Débit
. s ' : (ml) (mV/min)

Conditionnement colonne Méthanol -Poubelle 4 10

Conditionnement colonne Eau ultrapure ‘Poubelle 4 10

Chargement &chantillon 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 | 0.6/14 30

1 Lavage T Acetomtrnle / Eau ultrapure 30/70 |- Poubelle | . 2 2
Séchage ' Co - 1-thinute:: S

Elution : .Acetomtnle Fra,ctlon 1 4 2

Ringage canule _ Eau ultrapure - Carule - 4 20

Ringage canule Méthanol ~ Canule 4 20

6

LNDD 1130



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

3/3

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

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

: Action

Personne concernée B Date Signature | \ ‘
rédigé par Cynthia MONGONGU . |06/02/2006" M a
vérifié par Corinne BUISSON , . . 06/02/2006, %/l)
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ - (56/02/20065 "'; / | l
EVOLUTIONS
N° Version Motif . Daté _
1 Création du document, 30/04/2002
1A 24/10/2002
_ Acceptation du projet passage en version A ‘
iB - Révision biennale - 31/08/2004
=y changement des volumes de lavage et d'élutlon ] .
C Réajustement de I'extraction 22/04/2005
D Réajustement de I'extraction - 06/02/2006
D: homogenelsatmn du titre, ajout I-M-02 et I-N—02 -

e

1+
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LNDD

INSTRUCTION

" [Codification : -EX -08
Versmn C
Date ; 08/09/2005

1/3

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

L'ORIGINE DES METABOLITES DELA TESTOSTERONE PAR GC/C/TIRMS

'1- DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1 :
Voie 2;
Voie 3:
Voie 4:°
Voie 5:
Voie 6:
Voie 7 :
Voie 8 :

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

Application ; _ 'mms2te spe

Durée d'extraction pour untube 41,3 min

Tube utilisé : | . Kimble 13x100 mm
Type de cartouche utilisée : BakerCig
Volume de la cartouche :

Méthal_lol
H,O (ultrapure)

 Acétonitrile

Rien
Rien
Rien
Rien
Rien

500 mg /3 ml

2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE b'A'NA'LYs’E :

Effectuer les purges eau, air et solvant sinécessaire (cf I-M-02)
Lancer lextraction selon I-N-02

* Positionner A droite les tubes 4 extraire et & gamhe ks tubes eluats

Utiliser ke gros rack, disposer au niveau des receuils les tubes 13x1 00 min mséres dans des tubes
16x100 mm et placer les échantillons dans Tordre sulvant '

ASSURANCE Quaytg:
LNDD

O85ER ypps

CONFIETIE

¥
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -08
| Version: C .

| Date : 08/09/2005
i ‘ 2/ 3

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

L'ORIGINE DES N[ETABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

."

* Tubes des échantillons : Tubes des recugils -
Blanc urinaire 1 B]anc urinaire 1 fraction F1 (métabolites de la cortisone et du corusol)
~__Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto)
Espace libre Blanc-urinaire 1 fraction F3 (Diol) 4
Echantillon 1 Echantillon 1 fraction F1 (métabolites de la cortisons et du cortlsol)
Espace libre _ ' :Echantillon 1 Fraction F2 (Kéto) .
Espace libre Eéhanﬁllon 1 Fraction'F3 (Diol)

Placer les cartouchcs en lalssant deux mterva]lcs de libre entre chaque cartouche et cliquer
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi.

3 EXTRACTION SUR CARTOUCHE

ggw:\‘m&\,

, Etape . Solvant Recueil ... Y‘Volume (ml) Débit (ml/min)
Conditiormement COlonne MeOH _ " Poubelle . 5 10
Conditionnement colome - | -« H,0 27| “ . Pouwbelle .. 5 . % 10 .
Chargement échantillon | Reprise CHiCN-F30 5050 | Powbele” - [ 25 | 4
Préparation mélange 30 % CH;CN-H,0 | Mixer P o1,8/4,2 30

. Lavage . CH;CN-H,030/70 | - Poubelle 6 2
ﬁréparaﬁon mélanée40% | CH.;.;CN4HZQ  Mixer 24/36. - N 30

 Lavage CH;CN-H,040/60 |  Powbele .| . 6 2

Préparation mélange 50% | CH;CN-H,O - -Mixer 373, 30
Eltion F1 CH;CN-H,0 50/50 | . Fraction 1 6 2
Préparation mélange 50% CH;CN:-H,0 = |~ Mixer 1/1 30
__ BluonFl 'CHyCN-H,0 50/50|  Fraction 1 2 2
Préparation mélange 75% | . CHRCN-H,0 |  Mixer 45/15 30
EhtionF2 . CH;CN-H,0 75725 |  Fraction2 | 6 2
Préparation mélange 75 % CH3;CN-H,0 Mixer - 2,4/0,8 ¢ 30
Lavage CH;CN-H,0 75/25 Poubelle 3,2 2

Elution F3 CH:CN Fractlon3 .4 2
Rirgage canule HO . .| . Came | 2. 30

~ lavage _MeOH ™ | " Powbele | 2. | 30

0
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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 Personte conceriee - T DR
rédigé par Cynthia MONGONGU 08/09/2005
vérifié par Caroline BASTIEN , ., . * .|08/09/2005 -
vérifié par |AdelineMOLINA™ | 08/09/2005 .
approuvé par J acques DE CEAURRIZ 108/09/2005

EVOLUTENS

N° Version

Date

analyse d'une troisiéme ﬁ'actxon

~ Motif A

1 Création du document, i 30/04/2002

A 02/10/2002
Acceptation du projet passage en versxon A .

B Révision biennale 31/08/2004

Elimination d'une interférence dans la fractlon F1 - Changement titre | 08/09/2005
pour homogénéisation : :

© CONFIRNTE:

P
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3 o L o 'Cochﬁcanon E-TE-03C
LNDD ENREGISTREMENT - Version : G
Date : 17/01/2006
1/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
' GC/C/IRMS .
Mode opératoire d'extraction: S : "":'M-EX-24 '
Echantillon: | A syswz ! o Sexe:  M[ F[
 Mise & 'ambiant de I'échantillon:  Date: [_@ |47 | Heure : [_t\oxg

Prise d'essai: Volume: > mL| ‘ He‘urgé: ' J«U'SS‘ 'Paré'.f_)hé; QQQ,C _

4 Date - Appareil : | Température en °C Valeur lue Paraphe
pH A} | pHmetn®:d ) 2.9 1 - cux Kol
Densité Ahuw(l Refractn°: ’2_ - o9 l@a{

Blanc urinaire :| Pool 4 ‘Densité ; ,\ug | 'Prise d'essai: | _aQ mL| Paraphe : M

Préparation de 1'échantillon

Opération | = Date Héure'de,début_ . Recuperé al Identiﬁéﬁtion du matériel utilisé Paraphe
Premiére JHuwW) AN Rapxd Trace Riony ) U
extraction R - E e - wa s - IR ety sy e et

=AY} Ay '

Stockage 2

Lieu : CH-FR_]
4°C = R .

Evaporatin | AU | 4wy | igwo - [Bain g bee (BSE) R o
Stocka:geé' N -

| IR Lle“ FFFP“I 2
4°C = . SR ,
| Hydrolyse ' e DR -'Codedutampon M(t:&&_o’} o |l
yEose __,a—;\,.(.\,. LSS DLU* de la fGlu JQ?\

0 _ A@M{ |Buven®:y |
Deuxiéme 2wl - J’c;-‘ér";(, Rapld Trace ._(L?é(LD 1 Ll
extraction A : ' T voae — 1 L :

Bk Ay ;

| Stockage &
4°C

Lieu : CH.ER.1

. *DLU: date limite d'utilisation |




LNDD

'ENREGISTREMENT

Codification : E-TE-03C
‘| Version: G
Date : ~17/Ql/2006

‘GC/CIRMS

24

FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES “CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN

|

Opération

Date

Héure de début

Récupéré s

: Idéntiﬁéétion du matériel utilisé

~ Paraphe

Evaporation

o7Vl

. Ao

Stockage &
4°C

Acétylation

At

3 (LTl I

Evaporation

AR

9755

O

5

 Bain & sec (BSE) : 51

il

Lieu: CH-FR.1 -

Qs

DLU* Aﬁhydride acétique : 9 11,09

DLU* Pyridine :12) 2053
Bein-d-see-(BSE)-:

ou Température ambiante .

1 Troisiéme -
extraction

1 AZIN3

AZv}

Stockage 4
4°C

Evaporation

AR WY ]

0

oy

Bain a sec (BSE):".S,?J

Rapid Trace : I o

Lieu : CH-FR 1

Stockagé a
4°C

- [Ajout ST,

{Mise en vial

ABMa}

Evaporation

AU}
—h0

StOckagé a

s

{+aeC

' Analyse par CG/MS

aumrog

wng

iifi. A :'~ I ’: ,%‘.;‘
LAl *od

.| Bain  séc (BSE):n4

Lieu: CH-FR 1

Code du ST (0,2mg/mL)

:H67-
oM E

LI sppeen

i

B‘ain a'sec (BSE): |2

Lieu: CHFR .1

7L | FractionF2 | Fraction F3 |

‘Volurne SL(ul)’ '

Jid P

2.

Volume hexane (pl) |




: . e Co"diﬁcatic')n: E—TE-OSC
- LNDD ‘ ENREGISTR_EMENT .. |Version: G
' I o T o' IDate: 17/01/2006

3/4 .
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
GC/CIRMS
Opration Date Heure de d__ébut' _iRécu'p_éré‘& Identification du matériel utilisé ‘Paraphe

Re nse ar ' Loy s (=
Hoae | ATWE | e R

Injec-fon A9t ALY Msp 42 . . Yoo
CGINMS i . - -

' AL : - A€o _ .
AjoutduSIsi | . Code du SI (200ng/pL) : H67-  |[2==C
nécesire | AT} Agwe( A . o |
Evapaation | 4814} gD | ' _AgMg |Baina Se_c ®SE): 11 - [Pl

.| Stockage des ‘ S Lieu :.Cﬁ-FR 1; — : ‘
vials §4°C ' —

- Antres opérations (dilution, féirijec’cidn':.f._;":)

_Opération Date Heure de début| Récupéréd | Identification du matériel utilisé | Paraphe

R N P TR L o

Analyse par GC/C/TRMS

.Ffaci;ion FI Fraction FZ Fraction F3

Volume total SI piéle_vé (p.l) i 30 gle)
Volume final hexane (uI) Lo 10
— T 3

I
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5o

. [ : o A‘ Codification : E-TE-03C
LNDD ENREGISTREMENT Version: G
' o Date 17/01/2006
4/4 N
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
' GC/C/IRMS :

Opptration Date | Heure de début _-"Réc‘i_lpéréé . Identification du matériel utilisé Paraphe
Reprise par w ' n-| ' o ; Rl
Hexane SR A 8 8 . '

Hjedion . > ISOPRIME" 9 ) Yy
ao/emus | 3N A3 e - ,

Autxts opérations (concentratxon dﬂutxon rem_]ectlon )
Operatlon Date - Heure-dgd’ébut-

;Récupére &' | Identification du matériel ufilisé| Paraphe

A vasrel ooy —n L St u"' i '!‘i.‘

s A

" Bearts n° ;

Cet enregistrement est & mettre dans le dosster de confirmation de U'échantillon




©+ . U - |Codification : M-EXMIX-05
LNDD MODE OPERATOIRE ~ |Version:B
S | Date :09/05/2006
1/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

».*,

1. Préparatxon du Mix Acétate pouy la GC/MS

Ogeratmns . Materiel- Réactif et p' roduits
Prelever 100 ul de 1a solution Mlx Vials en verre avec insert - Solution Mix-Acétate
Acétate ‘ 300p1 ' : * (CH-Fr.1)
ettransfererdansunwalémsert S R CLo
| Evaporerasec | Bam a sec 460°C : B Azote
Reptehdre dans 100 pl Thexane Plpettman régleage de 100 ul " Hexane
, _ Cbnes Greiner : o :
~ Sertir | Copsulesaserte - . F\BEN&E\’
Agiter au vortex = ‘ Vortex .. T B@“ _

2. Préparation du Mix Cal Acetate pour la GC/C/[RMS

Opérations o Maténel - o Réactlf et produits
Prélever 50 ul de Ta solution Mix | Vials en verre avec insert Solution Mix Cal Acétate
Cal Acétate , 300l ~ (CH-Fr.l)
et transférer dans un vial 4 insert )
| { Evaporer 3 sec | Bain é sec 2 60°C ' _ Aiotej
Reprendre dans 50 ul d'hexane Plpettman régleable de 100 ul » Hexane
. o Cones Gremer A
“Sertir -+ . - |- _Capsulcs-asertir_
Agiter au vortex . - Vortex -

Ar-,-av |- . r-l

o ASSURANCE QUALITE
\HMA‘Z@%’\ R |  LNDD

\ ————
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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

Aetlon 7 PO SRR

=

rédigipar - |Cynthia MONGONGU. . . |09/05/2006

"

vérifié par Corinne BUISSON. -+~ | 09/05/3006.

vérifié par - Aurélie LAURENT -~

109/05/2006

approuvé par Jacques DE CEAURRIZ

109/05/2006

R Pyl
[

1A

N° Version

Création du document, .. * - A. BT

Date

B

17/01/2006

ajout du mix cal acétate

09/05/2006

R

ot
-
A

A
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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 DELA
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

ASSURANCE QUALITE
LNDD

APPLICABLE e
T280cr. 2005;]

"Mode: N
- Température injecteur:

COLONNE
Type: T
Longueur:

Diamétre interne:
Epaisseur du film:

INJECTION

Volume injecté:-

- Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC:
Température initiale:
Gradient de température:

Température. ziiinale'

‘Temps d'analyse: -

Temps d'equlhbrage de Ia colonne

.Pression constante:

Temperature de la ligne dé transfert

CONDITIONS SM:
Solvent delay: -
Température quad:
Température Source;
Fichier tune: A
Mode d'acquisition:

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m
0.25mm

0.25pm

Splitless (insert- sphtless)

T NFIDENTE

- Solvant A: Acétonitrile

Solvant B: Hexane

70°C pendant 1 min

70->270°C 4 30°C/min
270°C pendant 12 min
1270->300°C & 10°C/mm :
. 300°C pendant 3 mm
25,67 'min ‘
"05min .
Ajuster le ST 10.7 min (+/-0.5min)
300°C :
-9 min
150°C
230°C
Autotune

Ful] sgan:503550 uma

Lt
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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
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

Cynthia MONGONGU 28/10/2005 AR
vérifié par Caoline BASTIEN  |2g/102005 *  —Rae—
verifi par Aurélie LAURENTI o  : ..2.8/1-50'/2'6:05 A o
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 281102005 ” / // p/t (
. ]

’N° Version
A

‘| Création du document, '

~ Date

 (ONRIDENTEL

28/10/2005

i
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Sequence Name:; C: \MSDChem\1\sequence\2007\AvrilO7\1804 s
Comment ;

Operator: 26
Data Path: D: \MSD22\2007\AVRIL07\1804\

-Top Pre-Seq Cmd:
Instrument Control Pre-Seq Cmd:
Data Analysis Pre-Seq Cmd: -
Top - Post-Seq Cmd:
Instrument Control Post-Seqg Cmd:
Data Analysis ‘Post—-Seq Cmd.
Method Sections To Rﬁp : On a Barcode Mismatch’
(X) Full Method - AX) Inject Anyway
( ) Reprocessing Oonly . : ( ) bon't Inject
Line ; Sample Name/Misc Info
1) Calibration 1
Datafile 1804M1xAc01
Method MAN_52
2) Calibration 2 A ’
Datafile 1804MiXAc02
Method MAN_52 o
3) Blank 3 Blulfr3 MAN_52 Blu 1 F3 :
4) Sample 4 - 42313 MAN_52 A 825423 F3
5) Blank 5 BlulF2 - MAN_52 " Blu 1 F2 .
6) Sample 6 423f2 MAN 52 - A:825423 F2.
7) Blank 7 Blulfrl “MAN_52 ° Blu 1. F1 i
8) Sample 8 423f1 MAN 52 A 825423 FI1:
Q) Blank 9 Blu2F3 . ‘MAN_52' Blu 2°'F3
10) Sample 10 426£3 MAN_52 A 825426 F3
11) Blank 11 : BlLu2F2 'MAN_S52° Blu 2 F2
12) Sample 12 426f2 MAN_S52 - A 825426 F2
13) Blank 13 Blu2rl MAN_52 Blu 2 F1
14) Sample 14 426f1 MAN_52 A 825426 F1
Séquence vérifie par : ,22
Remarques 1 eesecreseesesenesasensnassesisens
itesussernererevio b Pt se Rt sLANSRLAPASERSRANASS
Pt Repi - s Hemppens e = X o e . f«%wm.‘§+vr-~v~w~qamw—a~mﬂ-w- - .-
|
Last Modified: Wed Apr 11 14:28:32 2007 | - : Page: 1
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D:\Msd2212007\AVil0TVB04\1804MIXACO1.D

Data File Name 1804MixAc01.D

Data File Path D: \Msd22\2007\AvnI07\1 804\
Operator 26

Date Acquired 4/18/2007 10:23

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 50
Vial Number 1 ’ :

Misc Info Mix Acetate 002 50ng mjecté :1

N . : TIC 1 BOwnMialao 4 .
moooooa]; . H

roocoocoo
roocoooo
caoOOOO
acoonoo
ssocooco
sooocooco
_—-soooas
—ooocoo
SsCOOo |
moooooo
Sscoooo
Zoooooo
1Toscoooa
Tc0cocaa

soosoa

LAWY .| '

Toc0 axoo 100 CMeloo . e, oo - RO.SS ==y

ey

Temps de rétention, temps de rétention relatlf et tarqet Signal (MI_)

N_gme . — 1 ret Tlme —RelRetTime | T Si : e
5a Androstanol AC' - 10.67 o . 258 7,225,268
Etiocholanolone AC "14.29 1.339 272 . 13,952,405
Androsterone AC ' 14.55 1.364 272 22,700,310
5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.11 1.416 256 14,013,359
5a Androstan 3a 17b diol diAC| 15.48 - 1450 316 17,354,583
11 KetoEtiocholanolone AC 16.97 - 1.590 - 271 . 18,284,831
1_5b Preanan 3a 20a diol diAC 1903 . - 1.783 .. 284 . _16.5695.726
M2 signal . ' A _ . ‘ .
Name _Qisianal - Q1 Response Q1 Ratio -
5a A“d.mstaﬂo}'AQx‘-m e, #‘::7'.‘243»v-f.,-m-- .4 717747324" . -mm-bi%..si%&ﬁ lasreres e Sl et e W s« s -
Etiocholanolone AC - 257 - 9,126,593 65.4 ) .
. Androsterone AC 257 . 10,079,996 ° - 444
5b Androstan 3a 17b diol diAC] - 316 11,978,668 85.5
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 241, 11,118,314 641
11 KetoEtiocholanolone AC 191 16,072,489 - . 87.9
5b Preqnan 3a 20a diol diAC 269 . 9678602 - - 583
M3 signal _
Name Q2 suqnal Q2 Response Q2 Ratio
5a AndrostanolAC .} - 204, - . 4,253,122 . 589 |
. Etiocholanolone AC S 201 5,951,814 - 427
Androsterone AC ‘218 7,268,034 - ‘320
5b Androstan 3a 17b diol diAC] = =~ 241 11,098,501 79.2°
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC - 256 - 7 - 9,137,287 52.7 -
11 KetoEtiocholanolone AC | 286 10,598,234 58.0
5b Pregnan 32 20adioldiAC | 344 - - 4282278 258 _
Page 1 of 2 ' - C:\MSDCHEM\CUSTRPTIMAN52.CRT 4118/2007 11:07 AM
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. D:Wisd22\2007\Avril07\180411804MixAc01.D

- 5a Androstanol AC

e G Ian ROS.00 (XET.T0 L FAN.TOY 7]
essosay ! SR B28:28 EITTE S EINTEN (2nimiamy
. Shael -ReREEY 3

Etiocholanolone AC

SR BRI unmmE

Androéferone AC

RWEERRED

REREEENE

L

IRTIHHHRY

=

“a0000, 235
“00000) » “ocnas)
weoonal svano)
socoval 220000
N o000
S-Sy e WODO0S b et o L - "°°°' e @Wﬁ;&m PR S N EES Ve
Ts8000/ 80000/ M
100000] 100000]
. Prees

A0 AeTe

48T 1450 16.00 1610 1EAC 650 1640 A8ed

. AEIG 1SS 1B 1a4a  TAan 180 8T, 1ANC Tess Ve

11 KetoEtiocholanolone AC

. 5b Pregnan 3a 20a diol diAC

= o o= Nt
— IR IR E A
mrnaes ...——
- : ivane
B
passunst ’ i
prasn P
maasel 1escoo]
=== nnonn
— voansal
= p——
hoenan eonael
= aaanal
== cvves)
howme posesi
e s
- %

Pagezof2z © C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT.

4/18/2007 11:07 AM
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D \Msd22\2007\Avrll07\1 804\1 804Mle<:02,D

Data File Name 1804M|xA002 D
Data File Path D: \Msd22\2007\AvnI07\1 804\-
. Operator 26
Date Acquired 4/18/2007 10:55 . : :
Acq. Method File MAN_52.M ;. : o i
Sample Name MixAc100. ~ & o
Vial Number 2. VR X
Misc Info Mix Acétate 002 100ng mjecté

PRE G e oo

[ LIS T SO oA oo, D
R - o ;

1 . DO
M RO T
T v e
1 -
sdoccoo
scocoocno]
TOODOOO 4
BOOCOOoOOO
BOODOOR
_,OOO0Oo0O
BOoOODOoOOD
OO0
MTOO0OQOOO

N :
To.00 =00 Teloo Teco Teloo E Y Zzz:. 00 RIS

Temps de rétention, temps de rétention relatif et target SIgna! (M1)

Name . Ret Tlme : Rel Rgt llmg |_Taraet Signal __ Target Response |
Sa Androstanol AC 10.67 . ‘ 258 18,215,812 -
Etiocholanolone AC : 14.30 1.340 272 33,127,211
Androsterone AC ' 14.56 - © o 1.365 272 . 54,735,227
§b Androstan 3a 17b diol diAC 15.11 1417 256 ' 32,971,084
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.49 1.452 316 _ 42,609,429
11 KetoEtiocholanolone AC | ©~  16i99.:. 1593. | 271 42,664,789
5b Preanan 3a 20a dioldiAC§ - 19.05 1785 284 ..40,199,025
M2 signai
. Name ' . Qisignal ___- Q1 Response Q1 Ratio
T v Seofoeisse by Androstanol AC v iriebueiie@ St i +49:366,202 - - .- 308300 o AR e LR e e h oo e
- ...} ... _Etiocholanolone AC - 257 21,542,237 65.0 :
Androsterone AC 257 24,121,267 44.1
5b Androstan 3a 17b diol diAC} = 316 . 29,100,836 88.3
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 25,930,474 60.9
11 KetoEtiocholanolone AC |- . 191 . . 36,984,442 - 86.7
SbPregnan3a20adioldiAC ] . 269" 0 23430632 . 575
M3 signal [ :
Namie Q2 sighal Q2 Response . Q2 Ratio |
5a Androstanol AC . .’204 . 10,547,896 = . 57.9
Etiocholanolone AC .0201 43,490,759 - .. 407
Androsterone AC 218 17,071,062 31.2
-} b Androstan 3a 17b diol diAC] ~ 241 25,585,959 - 718
‘| 5a Androstan 3a 17b diol dIAC 256 © - 21,811,708 : 51.2
11 KetoEtiocholanolone AC 286 25,436,479 - 596
5bPregnan3a20adioldiAC ] . 344 - 10643184 . 265 :

o

"'\
& .'
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DM d222007\AvriO7IS0NBiuTFA.D
Data File Name Blu1F1.D , . ‘
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\ -

oot
A

Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT

Operator 26 . :
Date Acquired 4/18/2007 16:62 o
Acqg. Method File MAN_52.M o .o SR
‘Sample Name Blu1 F1 -
Vial Number 7 g ,
Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction'1 dans 100uL
rnk,’aeoooo S sttt .
ZZZEZZ’E'
oo 1‘o c:.oL‘ A-: =!go - -:.‘4&9:‘; TeE/o00 -Aa-JLno zo'oA;l L\aa oo Z2alo0
Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
Name RetTime - RelRetTime | Target Sianal r
5a Androstanol AC 10.66- . ~ | 258 2,272,151
Etiocholanolone AC 10.00 0.000 272 o
Androsterone AC 0.00 - 0:000 272 . 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000. . 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00° * " .0.000 316 0
11 KetoEtiocholariolone AC 16.90 1.686 271 13,241,059
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284 0
M2 signal
Name Q1 signal Response - atio
5a Androstanol AC 243 2,487,362 109.5
Etiocholanolone AC 287 0o 0.0
Androsterone AC _ - 257 ' 0 - 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 - 0 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
-1 11 KetoEtiocholanolone AC 191 .. “11,827,265. 89.3
- L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 i 0. 00
M3 signal
Name _Q2signel’”_..Q2 Response Q2 Ratio . |
5a Androstanol AC. 204 .. 1,317,024, .58.0.
Etiocholanolone AC 201 00 0.0, 0}
Androsterone AC 218 - 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 00 0.0
‘5a Androstan 3a 17b diol diAC 256" e 00 )
11 KetoEtiocholanolone AC 286, . 7,676,933 58.00
Sb Pregnan 3a20adioldiAC | 344" = - .80

411812007 5:22 PM

L(liDD 1149



D:\Msd2212007\Avril07\1804\BIu1F1.D :

5a Anifrostanci AC

Aridrosterone AC

Etiocholanolone AC

BRI ER R IR Buas

[

MR SR E R RAS

5b Androstan 3a 17b diol diAC 5a Androstan 3a 17b diol dIAC

1mes EMTE N R IR R E

f"m-&““”- 3378 ST

iﬁmlh

11 KetoEtiocholanolone AC - ) 5b Pregnan 3a 20a diol diAC
oo R IR B RE TR

Ta EEIER ’ EQQEFEEEE&Z EHE

i

Pagezorz CAMSDCHEMICUSTRPTIMANS2.CRT  *

| 411872007 5:22 PM
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D: \Msd22\2007\AvnlO7\1 804\423f1 D

Data File Name 423f1. D
Data File Path D; \Msd22\2007\AvnlO7\1 804\

Operator 26 :
Date Acquired 4/18/2007 17.24

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825423 F1

Vial Number 8

Misc Info A 825423 Fraction 1 dans 100uL

~~~~~~ n

EE=3Y

TTHCEY e L

‘Temps de rétention, temps de rétention relatif et t_af et Signal (M1

_Name Ret Time - Rel Ret '-Time 1 S '
5a Androstanol AC . 10.65; - -258 - 962,564
Etiocholanolone AC 0.00" o 000 272 0
Androsterone AC 0.00: " 0.000 272 0
5b Androstan.3a 17b diol dIAC 0.00 0.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 -0.000 316 o .
11 KetoEtiocholanolone AC 16.90 1.588 271 15,886,746
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0,00 0.000 284 0
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q] Ra1|o 1
‘5a Androstanol AC 243 1,074,162 - 1116 L
Etiocholanolone AC - 257, - 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol dIAC 316 0 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 S0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 191 14,217,578 89.5
L_5b Pregnan 33 20a diol diAC 269 0 00 __
‘M3 signal
e - > < : A
5a Androstanol AC 204. . 739,641, - .76, 8
Etiocholanolone AC 200570 Ll 0L 0
Androsterone AC 218" S0 6o
] 5b Androstan 3a 17b diol diAC 2417 RN & N 010
$a Androstan 3a 17b diol diAC 256 - S R ‘070.
11 KetoEtiocholanolone AC 286 9,241,726 58.2
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC _344 0 0.0
Page 1of2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT

4/18/2007 5:53 PM

3§NDD 1151



. DiiMsd2212007MAVAIOTIS04A23M.D.
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D \Msd22\2007'\AvrlI07\1 804\Blu1F2 D

Data File Name Biu1F2: D
Data File Path D: \Msd22\2007\AvnI07\1 804\

Operator 26

Date Acquired 4/18/2007 15:47
. Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F2

Vial Number 5

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans ‘400u'L4

TS loe

IR ot e, e

SRR O o

A leo

D
AT 1T X7

Temps de rétention, temps de retentlon relatif et target Snunal lM1)

_Name. Ret T‘me —RelRet T|mg i
»Sa Androstanol AC ‘19.66 ) N & - 258 15,089,750
Etiocholanolone AC 1432 - 1343 272 55,303,047
Androsterone AC 14.59 1.368 272 110,860,459
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol dIAC 0.00 0.000 316 -0
11 KetoEtiocholanolone AC .0.00 0.000 271 0
5b Preanan 3a 20a diol diAC . 0.00 .0.000 284 0
M2 signal
_Name Q1 signat se
5a Androstanol AC 243 | 16,217,788 107.5.
Etiocholanolone AC 257 34,808,672 62.9
Androsterone AC 257" 47,694,455 43.0
Sb Androstan 3a 17b diol dIAC 316 0 0.0
| 5@ Androstan 3a 17b diol diAC 241" 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 19 0 0.0
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 0 00
M3 signal
5a Androstanol AC 204 ; ..8,836,929.; ... 586 ]
Etiocholanolone AC .. 1201/ £.20,281,153 % '35,7 S
Androsterone AC 218 32,726,814: * 285
8b Androstan 3a17b diol diAC 241 o . 00
5a Androstan 3a 17b diol diAC! 256 0. 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 00 .
L. 5b Preanan 3a 20a diol diAC. 344 0 0.0
Page 1 of2 C:\MSDCHEM\CUST RPT\MANS52.CRT * 4/18/2007 4:17 PM
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D:\Msd2212007\AvHI0TWB04\BTu1F2.0

. Ba Androstanol AC 7.

ten 348,00 ¢ai
Yoo 243:08
fea 304'08

T
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mamcaony iR ERNER (B TRIR FRT IS) BHISEE P sanenoo) ¢ 53 BRRAR IEE5-98 I3 SR SRIRER

VEee ve=o yalea

§b Androstan 3a 17b dio! diAC . . ’ 5a And‘rostan 3a-17b diof diAC
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oo
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6:\Msd22\2007\Avril07\1804\423f2.D )

Data File Name 423f2.D

Data File Path D:\Msd
Operator 26
Date Acquired 4/18/2007 16:19

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825423 F2

Vial Number6 = .
Misc info A 825423 Fractio

22\2007\Avril07\1804\

n
4

;{ dans 400pL.
2

S b

moococoo]
Tooccsoo

I e, o>

NI g

M3§i nal .

Name Ret Time RelRet Time | Taraet Signal .. _Tarqet Response
5a Androstanol AC 10.66 258 v 4,670,357
Etiocholanolone AC 14.31 1.343 272 34,777,154
Androsterone AC 14.58 1.368 272 ‘ 76,450,792
5b Androstan 3a 17b diol diAC -0.00 . 0:.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC - 0.00 0.000 316 0
. 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
{_5b Preanan 3a 20a diof diAC - 0.00 0.000 284 0
M2 signal o
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio |
5a Androstano! AC 243 5,059,917 108.3-
Etiocholanolone AC 257 22,013,662 63.3
Androsterone AC 257. 33,059,441 43.2
1 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 - V] : 0.0
‘| 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 191. 0 0.0
L_5b Preanan 3a 20a diol diAG 269 0

.00 ..

Name : Q2 signal .- Q2 Response -
5a Androstanol AC 204, . 12,763,242, 592
Etiocholanolone AC - 201 13,699,028 .. . 394
Androsterone AC 218 23,484,508 30.7
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 0.0
| 11 KetoEtiocholanolone AC 286 o - 0.0
L_5b Prednan 3a 20a diol diAC 344 0 00 .
Page 1 0f 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT ‘ 4/18/2007 4:54 PM
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Etiocholanolone AC

b:\MstZ\ZOOMVriIOT“ 804\42312.D0
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Date Acquired 4/18/2007 14: 43

D! \Msd22\2007\Avn|07\1 804\Blu1 F3.D

Data File Name Blu1F3.D -

Data File Path D: \Msd22\2007\Avnl07\1 804\
Operator 26

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F3

Vial Number 3’

Misc Info Blanc unnaire 1 Pool 4 Fractlon 3 dans 1 OOuL

2= -

BoCoSoO
recoocaoc
roocoooo]
sBooooo] -
soococoo
oscoocoa
Soconao
.S
“-oooooo
sooocoo]
sacacoo
ROSODoOO
acocoao]
13ccocon
Tocoocoo
sococcod

ok oahl, L

TS Sty l-a'.p

AAA A o A :" s

b

Toloo T O

-, oS

Y RETS ., maloo

== .o

Zaloo

Temgs de rétention, temps de rétentlon relatif et target Signal 1M1)

Name. Ret T|me ; .Re! Ret Tlme Target Signal
* 5a Androstanol AC 1067 258 3,938,051
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 14,832,048
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 15.45 1.448 316 3,968,366
11 KetoEtiocholanolone AC | 0.00 0.000 27 0
1..5b Preagnan 3a 20a diol- diAC 19.02 1.783 284 15,750,842
M2 signal _ P S
Name_ 01 ﬂsn_ai QiResponse Q1 Ratio |
5a Androstanol AC 243:" 4,279,679 108 7
Etiocholanolone AC 257 0 - o0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diIAC 316 - . 12,735,506 85.9
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 - 2,614,220 65.9
"} 11 KetoEtiocholanofone AC 191 - : 0 A 0.0
|_5b Preanan 3a 20a diof diAC 269 9.142.646 _58.0
M3 signal
Name Q2 s:u ] onse - .
5a Androstanol AC - 204 . ... '2,345,093; - - 595
Etiochiolanolone AC 201 .. L0 i 00
Androsterone AC 218 ] : 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 11,764,002 79.3
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 2,112,682 = 532
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 .4.095.905 . 260
Page1of2 C:\MSDCHEMICUSTRPT\MANS52.CRT:

4/18/2007 3:12 PM
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D:AMsd221200T\AVrilO7\I804\BIu1F3.D
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Data File Name 423f3.D

b:Wsdzz\'z'oonAvrnqmao4\423f3.o

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1 804\ . °
Operator 26 - ' '

Date Acquired 4/18/2007 15:15
Acq. Method File MAN_52.M -
Sample Name A 825423 F3

Vial Number 4.

Misc Info A 825423 Fraction 3 dans 100pL:

sosccooc)
PN
—ooomoe
mmcocoo

moooosao]

aAcoscoo]
" mocoooo]
rTocecoo

socoaae ]

S loo

huat D PRPRE P e

B R r—r— Tmloo, aolac [ r——

Ny

Temg’ s de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)

. Page1of2

411812007 3:47 PM

~Name . _RetTime -~ RelRet:Time | S
5a Androstanol AC 10.65: : o] 288 1,579,300
Etiocholanolone AC 1 10.00 0.000" - 272 - 0
Androsterone AC 0.00 - 0.000 272 0
1 5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.05 1.413 256 7,915,545
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.41 1.447 316 4,124,061
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 18.98 _1.782 284 20.213.230
M2 signal
Name . Q1 signal esponse i
5a Androstanol AC 243 1,699,145 - 107.6
Etiocholanolong AC -257 00 0.0
Androsterone AC 257 .. 0 0:0-
| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316" . 7,008,066 88.5"
Sa Androstan 3a 17b diol diAC - 241, 2,651,989 64.3
11 KetoEtiocholanolone AC 191 o . 0.0
'L.5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 11,658,479 577
M3 signal
_Name_ Q2sianal ___ Q2 Response Q2 R:
5a Androstanol AC 204 ... 951,380 ., . @02
. Etiocholanolone AC A PN P FERT R s s T
Androsterone AC : 218 .. - -0 00 .
Sb Androstan 3a 17b diol diAC] . = " 241. .. 5,259,053 791 .
| 52 Androstan 3a 17b diol diAC 256' . 2,179,890 - 529
" 11 KetoEtiocholanclone AC- 286° -0 '0i0
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 5,306,797 26.3
C:\MSDCHEM\C'USTRPT\MANSZ.CRT

Lt(g_‘NDD 1159



D:\WMsd2212007\Avril0711804\423¢3.D
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svana] ke fa st I 224228 R
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| Codification : E-CC.11C
afld ENREGISTREMENT Version: A
Ddartement des analyses Date : 21/03/2007

1/1
VERIFICATION DES PERF ORMANCES INSTRUN[ENTALES' EN CG/SM EN VUE
D'UNE CONFIR]\/IATION TRMS _
Appaeil i 92 . Daie gy
1- Source d'ionisatioh et étanchéité du systéme o '
' - . Oui Non _ Codeop
MSD  Ion 69 ou 219 majoritaire Ll .o
Abondarce de I'ion 502 > 3%, . S Q0
18/69 (HZO), 28/69(N2), 32/65(02), #4169 (coz) < 10%. [ & 2Q
S
Observatlons -
* 2- Conformité dii Mix
Fichier - o Om Nox_i R Cddé,op
Mix | A3ck Yex Ac ot - L S iE 22
Mix| 2854 Tt Aeon ot plog
Mix.
Mix
Mix
| Ref
. Ref i P T L ’ ‘_-“}‘ " e ——
e “l‘f‘#."" - 4 - Ref B T --:wM)ﬁn. T Bt 4
Ref
-Ref
._Obsen_rations éventuelles du responsablé . :. - i, ::f

Cet enregistrement est 4 archzver dans le cla.s'seur C- AM~Ech de l'appareil




’ 5973 Autotune
Wed Apr 18 08:50:06 2007 : :

( ) Instrument: MSDp22
C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U S

Mass " 69.00| Mass 219.00] Mass . 502.00| - 3 : .
ab 432328 ap 371058 | -Aab ' 47523 | Ion POl POS MassGain 267
Pw50 0.63 ] Pw50 0.61} Pws50 "0.60 e ‘MassOffs -10
Emission 34.6 AmuGain 2187
ElEnrgy 69.9 AmuOffs 128
Filament 1 Wwid219 -0.042
DC Pol NEG
Repeller 26.77 .
IonFcus 90.2 HEDEnab OoN
EntLens 14.0 EMVoOlts 2141
EntOffs 19.07
, o j Samples , 8
: PFTBEA - OPEN Averages 1 3
- ) Stepsize 0.10
Zones:
MS.Source 230 Foreline 101
MS Quad 150
L. ) V\ Co --v\_yﬁ
Py e T S e
66 71 216 221 500 505
Scan: 10.00 --700.00 Samplés: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
118 peaks Base: 69.00 Abundance: 384064
100 - . _
90 -
80
1 i
60 ;
.50
40
30
20 , _
10 1 ) . ) [ :
oLl —p I oy ,, T e o
100 200 © <300, ' "4bo,’ 500 - 600
‘Mass . Abund, Rel Abuad Iso Mass Iso:Abund Iso Ratio
69.00 384064  100.00 70.00 © 4168 1.09
219.00 320768 83.52 - 220.00 1375¢ 4,29
502.00 42208 10.99 503.00 421¢ ©10.00

1162




5973 Air and water Check -
Instrument: MSD22

Wed Apr 18 08:51:27 2007 : C:\MSDCHEM\1\5973N\
Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: 0 Step: 0.10
66 peaks Base: 69.00 Abundance: 409152 -

100 - ’

"95 -
90 - _
85+ S

7 ' B T L . : B
70 | ‘
65 -
60
55 -
504
45
40- -
354
30
25 -
20
15 4
104

5 0 . . ! A" I T v T T :l 'A! : I T .n l‘ l. c T ".u ,' .l ,. — l
I B e e Rl s o Lo S ECE 0 S e o e s
10 20 30 GO AT i e i iy _

- Mass Abund Rel Abund Iso.Mass Iso Abund Iso Ratio
£69.00 409152 100.00 70.00 4572 1.12
18.10 3435 0.84 0.00 : T C 0.00
28.00 17784 4,35 29,10 . - 221 1.24

Current Params used:,ATUNE.U

Relative abundances: o
. 0.84 Waters:

18/69 = '

28/69 = 4.35 Nitrogen%

32/69 = 1,26 -Oxygend
44/69 = 0.11 Carbon Dioxide%
28/18 =

517.73 Nitrogen/Waters




A . | Codification - E-FCR-09
LNDD .

ENREGISTREMENT Version : B
’ Date : 20/09/2006
. _ - 1/3
FICHE D'ANALYSE /RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS PO_UR CONFIRMATION GC/C/ARMS
Echantillon: [ A825423 ]
Tolérances fixées par 'AMA ( document : WADA Technical Document TD2003IDCR )
" Tolérances sur letr et le tir :+/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) CER“E?
' S
, . : ' CONYORME%S QRIGINAVX
Pour les abondances relatives > 50% il est admis *+- 10% (en absolu ) de variation u goRMULM
i 25 <ab< 50% +-20% (en relatif)
< 25% +-5% (en absolu )
Calcul des abondances en ; Tabulatlon : Surface : Hauteur: L:l
_ Standard Tnterne: ~ : -
, Mix T I«“réction F1 . Fractibn FZ. T } Fi‘#ction F3 ‘
Tr (min) 1067 - | - 10,65 10,66 L 10,65
Fichier 1804Mix Ac01 423f1 - 423f2- - - 42313

Substance caractérisée: | 11 Kétoétxocholanolone ACj

 Mix - _‘ B " Echantilion ,
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2(%) | M3 (%)

L ’ 16,97 - 1,590 100 | 879 580 | 16,90 .| 1,588 100 89,5 | 582
Tolérance basse 16,80 1,574 - 779 480 | A
Tolérance haute | 17,14 1,606 97,9 68,0 | '

Concordance des Tr : . oui. X non

Concordance des Trr ; cooouk s X | pon [y -

Concordance globale des abondances relatives :- seoui M X - i~ mon He

....-.......---..--.--.-------------...----..-.....- .....................................................................

Substance caractérisée ; | Etlochoia.nolone AC —l Fichier [ - 42302 ]
Mk _ o
Tr(min). { - Trr. | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) ... Trr .  M1(%) | M2 (%) | M3 (%)
S . 14,29 1,339 100 | 654 | 42,7 | 1431 1,343 | 100 63,3 39,4
“Tolérance basse 14,15 1,326 554 ) 342 | T oo ' -
Tolérance haute | 14,43 1,352 754 ]..512
"Concordance des Tr : oui - | X non
Concordance des Trr ; oui X non
Concordance globale des abondances relatxves oui X non

K
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- Codlﬁcatlon E-FCR-09

LNDD . ENREGISTREMENT . Version ¢ B
' - R ' Date . 20/09/2006

' 2/3

FICHE D'ANALYSE / RESULTAT AN ALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONF[RMATION GC/C/IRMS

Substance caractérisée : | Androstérone AC | " Fichier: [ . 42302 ]
Mix . .. Echantillon
Tr (min) Trr M1l (%) | M2 (%) M3 (%) ] Tr(min) { Trr ..} Ml (%).| M2 (%) | M3 (%)
» o 14,55 1,364 § 100 [ 444 | 320 -1 1458 | 1368 |. 100 432 30,7
Tolérance basse 14,40 1,350 3551256 §- -
I Tolérance haute 14,70 1,378 - 53,3 -1 384 .
Concordance des Tr : : oui .[--°X _mon - ' QQNFON‘“:‘DES p ﬂtqmi AUK
Concordance des Trr : : o oui f X -]l mom | : E“mm\)\-t\m:‘s
Concordance globale des abondances relatives : oui | X - non
Substance caractérisée :  [5b Aﬁdrostane%ﬁ,lflb-diol diAC] Fichier: | 42313 .
M — T Tchuntilon

Tr(min) | Tre | MI1(%9) | M2 00 | M3 G | Tt (min) | Trr | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)

E 15,11 1,416 100 | 855 |- 79,2 15,05 ] 1,413 _100 88,5 |. .79,1
. Tolérance basse 14,96 1,402 | 075,500 69,24 v .“,:?A S L S

Tolérance haute | 15,26 | 1430 . 955 |  89.2- 5
Concordance des Tr : o oui X_ | non
Concordance des Trr : ) oui X . non
Concordance globale des abondances relatives : oui - X non
 Substance caractérisée : liaAndrostanc-.3a,17b-'diol:d'iAC'| - Fichier: [ _ 423D ]
Ivflx . T B " '; Echantillon:v -‘
Tr (min) Trr Ml (%) | M2 (%) M3 (%) | Tr(min) | Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
L 15,48 1,450 100 - 64,1 | 527 1541 | 1,447 | 100 64,3 52,9
__Tolérance basse | 15,33 1,436 _.541 | 427 L :
Tolérance haute 15,63 . 1,465 74,1 | 627 -
v _Concordance des Tr: ~ooui [ X non
- Concordance des Trr : -~ oui X non
. Concordance globale des abondances relatives : - oui | - X | -non

Meseencsuscsevscscnesar et svarnavsracan sananannaa

" Substance caractérisée | 5b Prégnanc-3a,204.diol dIAC: ]

‘Mix- - R . Echantillon ]
Tr (min) Ter - | M1(%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr(min) | . Trr M1.(%) | M2 (%) | M3 (%)
L 19,03 1,783 100 383 | 258 18,98 4 1,782 100 57,7 | 26,3
Tolérance basse | 18,84 1,765 - 48,3 20,6 o » ' '
Tolérance haute 19,22 1,801 68,3 | 31,0
- Concordance des Tr : ' L oui [ X | mon [ , o o
Concordance des Trr : ' ' ) o ouix | X non . . ... ;)’0
Concordance globale des abondances relatlves S oui - Xl non .-

P ‘ LNDD 1165



o L Codification ; E-FCR-09

‘LNDD - ENREGISTREMENT - - Version : B
B . Date : 20/09/2006

3/3

FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS

Substance caractérisée : L " I Fichier: [ -~ ]

) Mix . . .. . % . - :Echantillon o _
-Tr(min) Tir | M1(%):] M2 (%):]. M3 (%) | T¢ (min) [ Trr . Ml (%) | M2 (%) | M3 (%)
L . i _ 100 f - L o F 100 ’

Tolérance basse ' .

Tolérance haute ?\E cﬁﬁ%s
Concordance des Tr : : oui non- ) CO“YO RES OR
Concordance des Trr : o owi | T qon [ . Eﬁom“‘

Concordance globale des abondances relatives oui N ~ non

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

~ Substance caractensee [ ‘ . ] : Fichier: L . ]

Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr(min) | T Ml (%) | M2 (%) | M3 (%)
v . . ' 100 | 100 :
Tolérance basse S : : Lo :
Tolérance haute
Concordance des Tr : oui non
Concordance des Trr : ' oui | non %
Concordance globale des abondances relatives : - S ' R . omonr
s ] Do |
Paraphe et code opérateur : . %—C

fértie a remplir par le responsable ; . . . N
Caractérisation formelle de tous les analytes : . oui " non -
Paraphe et code opérateur : R o - Date [ o

Observations :

Cét enregistrement est & archtver dans Ie dosster de conf rmatxon de I chantxllon

51
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LNDD

MODE OPERATOIRE,

. | Codification : M-AN -41

Vepsion': B. :

" |Date :28/10/2005
1 1/2

MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POURLA CONFIRMATION DEL'
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI

ORIGINE DES

COLONNE

Type: .
Longueur: ..
Diamétre interne; -
Epaisseur du film:

INJECTION
Mode:
Température injecteur;
Volume injecté: .
Solvants de ringage ALS:;

“Température initidle: -
Gradient de température;

Température finale:
Temps d'analyse:
Pression constante:

. INTERFACE
‘Piegedeau:
Ligne de transfert:
Four & combustion: -

CONDITIONS SM

- Mode d'acquisition:

Programmation de I'acquisition:

CONDITIONS GC

. Temps d'acquigition total:2580s -

 DBI7-MS IW Scien 1224732

30m

0.25mm X

025um ASSURANCE QUALITE

. LNDD Lo

- Splitless (insert splitless) ~ \( \E\,

280°Cc - - tﬂ&ﬂtﬁ}“

1pl4pi o A

Solvant A: Acétonitrile .
© SolvantB:Hexane = APPLICABLE e

oo 2soer s

%70°C pendatit 1 mig -

70->271°C4 30°C/min

271°C—>281°C 2 0.6°C/min.

281°C pendant 3 min
281-->300°C a 5°C/min .
300°C pendant.$min
45min . ’

~ Ajusterle SI a environ 870s

-100°C
350°C
850°C

ions 44,45 ct46 :
4100s RG open
41305 RG close

- 2160s RG open
4 190s RG close
. /A220sRGopen
42505 RG Hose

4750s HS close

220005 HS open

42400s RG open

42430s RGclose’ .
'42460sRGopen
- 224905 RG close
'22510sRG.open

42540s »RG close

7
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: S Codification : M-AN -41
LNDD MODE OPERATOIRE Version : B
o | 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

S

FACH SOOI

rédigé par - Cynthia MONGONGU 1287102005

vérifié par Caroline BASTIEN 28/10/2005 | =
vérifié par Aurélie LAURENT | 28/10/2005

sppowvépar  |JacquesDECEAURRIZ |28/10/2005

{:N° Version |- : . Motif
11 ' Création du document. '
A ' '

Date
27/05/2002 -
-14/10/2002

Acceptation du projet-aprés conversion du tr du SI en seconde, création
de la version A L P
B Révision biennale

28/10/2005

RS N e

2
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S : - - |Codification : E-INFO -
afld ENREGISTREMENT  |Version: D
Département des analyses- L - |Date : 05/10/200/6

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE

Cet enregistrement n'est a utiliser qu’é st la modiﬁcation est URGENTE et majeure
et/ou conséquente et/ou applicable a plusieurs documents

Référence(s) du(des document(s) quzilité_;éohéergié(é) T n:md- H\(\/Ux 8) ¥

Durée d'application de la modification:
g TEMPORAIRE, date de début d'applicatibn Heredinrs date de fin d'application:

§

IE( DEFINITIVE (modification & apporter daﬁs la prdph_aine vérsid_n du(deé)doc.concefné(s))

date de début d'applica‘tion‘:..-.J...ﬁl:ol‘\_‘°§' o

e

Modification apportée :

- four analyar \a Testotione | vule : i‘ne&‘~¥?:l=§*"°“ dae  tondikons
SN aw 'niu&p.u _c\e; e emﬂw&'ﬁm&'\:dﬁ Sa \\-.D.t.q_\_)(%\uon L n-anma
pour \“;M\mmus\) Do, R oPm L bwie L dan
. s te dex . ¢ Moo '
Vol RO open; 4 '
\Sqﬂ: LG Nﬁox, 5 . o
lie  Re -c.?gn- . ENT.) gc-' optn
3% &G clow
5o . . ws . dox
WSo  us omn

€G- o|Rn

L duae e clox.

oo WS dex ASSURagg o
booe WS epn aMgEdQUAUTE
S e “Partement des Analyse,

“VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE:

: I(iéntiﬁcation | ﬁ’l‘,"l.l.l')i NUMERO»B
et validation de cet enregistrement par I'Assurance Qualité (tampon)

L'original de cet envegistrement est & archiver vivant a I'Assurance Qualité

LNDD 1170
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Stable Isotope
CF Analysis Resulits

File: 1804Blu2F1.raw Acquistion Date: 18/4/07 21:41
Project: controle2007.PRO Weight: 0.060
Sample list: 1804.spl ’ Injection Volume: 20
Line: 19 Bottle:
MS file: M-AN41 . . Type;
inlet: GC-combustion e - . Standard:
. Inlet file: M-AN41 . . - Slot Number; JB 251
i Sampte ID: ’ . S © > Rumindex: -
__Description: Blanc urinalre 2 Pool 4 F1/60u e
Reference standard < .7 . |Corrections.
Species: CO2 by CF (uncallbrated) - AT I Equitibrium cortéction: None -
Gas: CO2. . Uncalibrated CO2 S . T o O ’
Ratio type: Elemental . o S ] ’ 2
Deconvolution: Cralg . :
" Elemental delta Molecular deita
Label; Value: Label: . - Value: 4
Ratio 1: 13C -36.3 defta 45 -34,63 PDB
Ratio 2; 180 -20. delta 46 -20.08 PDB
ET R
Peak No Helght.(nA}| .RT {Sec) Ratio 45/44 | Ratip 46/44
1 5.37 128.0 1.1679E-02 | 3.8108E-03
2 543 187.8 1.1679E-02 | 3,8097E-03
3 542 247.9 1.1679E-02 | 3.8093E-03
1 5.02 2427.8 1.1680E-02 3.8095E-03
12 5.04 24877 | 1.1680E-02 | 3.811 3E-03
- 13 5.12 25477 | 1.1679E-02 | 3.81 19E-03
. Mean: 1,1679E-02 3.8904E-03
.Std Dev of fit (%): 0.03 0.27
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Helght Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Deita deita 180 delta180
{nA) . [ N . . . - . . "X M
1 870.4 0.83 3.1441E-09 "1.1679E-02 - 0.00 © -35.33} 3.6985E-03 | -20.33 -48.77 -18.42
2 e %@ﬂ 1.4776E-08 1.17318.02 - 4,44 - 6P 3.6993E-03) -28.10 ~48.56 -19.20
3 1019.0 0.34 1.8633E-09 1.16845—02_ X0 -34.89| 3.8965E-03 .. =29.85 -49,29 -19.85] -
4 mEOTR §ii00)  4.6699E-08| 1.1799E-02 . -CREBOD 3.6991E-03| . | .20.22 ~48.69 .+19.33
5 1563.7 043 3.7455E-08{ : 1.1799E-02 .. "24.76| 3.6981E-03 * . -28.50( 4897  -1962
[ 1796.7 1.72 1.8985E-08 1.1792E-02¢ ~ - i. | 2638 - 3.6984E-03 . ~29.45 -48.91| . -19.56
7 1869.0 5.056 7.1242E_-08.. 1.1800E:02._- _ _-?4.74 ﬂggﬂi S .. ~2898 ~48.46 -19.09
19/04/2007 14:00 - . . . Results for CO2 by.CF (un,dallbrated)(Frm {Printout} - 1of1
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Stable Isbtope

CF Analysis Results
Flle: 1804423F1.raw o : Acquistion Date: 18/4/07 2225 s
Project; controle2007.PRO A - . Weight: 0.00: =
Sample list: 1804,sp! . Injection Volume: 20
Line: 20 : . : Bottle: - :
MS file: M-AN41 : o 7 Type:
Inlet: GC-combustion ] ) Standard;
Inlet filo: M-AN41 } . Slot Number; JB 251
. . Sample ID; Run Index; :
== Description: A 825423 F1/60uL :
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: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 . -34.83 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 48 -20.06 PDB
s — Wajor "
Peak No Helght (nA)| RT (Sec Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44
1 515 127.8 1.16796-02 | 3.8113E-03
2 5.18 187.7 1.1678E-02 | 3.8106E-03 |-
3 5,18 247.7 1.1880E-02 | 3,8088E-03
11 4.97 24278 1.1680E-02 { 3.8089E-03
12 5.04 2487.7 1.1680E-02 | 3.8111E-03
13 512 . 2547.7 1.1680E-02 | 3.8113E-03

Mean:  1.1680E-02 3;8_1055-03"
Std Dev of fit (%): 0.02 028 .

Sample Data . ) o

Peak No RY (Sec) [Major Height| Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | deita 43¢ Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | delta180
‘ (nA) i w.rt SMOW
1 792.2 1.58 7.1283E-08] 1.1548E-02 -11.26 -46.93| 3.6881E-03 -29.50 -48.91 -19.56
2 BB BAEP  1.9718E-08| 1.17326-02| 4.50 w30:88{ 3.6989E-03 -29.29 -48.74 -19.39
*3 1020.8 1.84 8.7894E-09| 1.1686E-02 0.54} - -34.75L‘ 3.695BE-03 ~20.83 -49,27 -19.93
4 46037161 4481 6.0877E-08| .1.1824E-02 12.33 , W2A62p 3.6997E-03 ~29,08 ~48.56 -19.20
5 1565.1 0.62 5.4335E-08] 1 1824E-02 ] L1232 . -22.81] 3.6965E-03 ~28.92 -49.38 -20.04
-8 1800.2 254 3.1125E-08] 1.1 812E-02 11.29 ~23.68] 3.6870E-03 -2'9.78 -49,24 -18.90
7 1867.5 4.48 5.8728E-08] 1.1826E-02 12,52 __=22.42| 3.6982E-03 -28.46 -48.93 =19.58
19/04/2007 14:03 Res_ults for CO2 by CF (uncaﬁbra!ed)(Fm) [Printout] 1 of

1
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Stable Isotope

CF Analysis Results
Flle: 1804BIu2F2.raw o ‘Acquistion Date: 18/4/07 20:11
Projact: controle2007.PRO Welght: 0.00
Sample list: 1804.sp! Infection Volume: 20
Line; 17 Bottle:
MS filo: M-AN41 .- . Type:
Inlet: GC-combustion : a T ‘Standard;
Inlot file: M-AN41 .| SlotNumber: JB251° |- .
Sample ID: L . . Runindex: |
Description: Blanc urinalre 2 Pool 4 F2/750ul. s
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: wrt:
Ratlo 1: 13C «36.3 delta 45 -34.63 ‘PDB
Ratio 2; 180 20 delta 46 -20.06 PDB

N .

or .
Peak No Helght (nA)] _RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.18 127.8 1.1678E-02 | 3.8124E-03
2 5.19 187.7 1.1678E-02 | 3.8116E-03
3 518 247.7 " 1.1678E-02 3.8112E:03
7 4.95 2427.7 1.1679E-02. 3.8102E703
8 4.88 2487.7 1.1679E-02 | 3,8121E-03
9 5.09 2547.7 1.1679E-02 | 3.8127E-03
Mean: 1.1679E-02 3.81 17E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.27
Sample Data
Peak No RT {Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Dofta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta éelta 180 deita180
o R . L w.r.t. SMOW
1 1.2830E-08 1.1734E-02] © - 4.78 230:38] 3.6Q7§E-03 -20.94 -49,39 -20.05
2 3.0713E-08] 1.1760E-02] - . 9.501 . 3.6986E-03 -29,66 49,12 ~18.77
3 3.3519E-08{ . 1.1789E-02 - 1031 2470]» 3.6096E-03| -29.40 -48.86 -18.51
o1
;
19/04/2007 14:04 . Results for CO2 by CF (ﬁnaanbratéu)(FM) {Printout] 1oft
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1804423F2,raw

Acquistion Date; 18/4/07 20:56
Project: controle2007.PRO

Waelght: 0.00
‘Sample list: 1804.spl injection Volume: 20
Line: 18 o . Bottle:
MS file: M-AN41 . . " Type:
Inlet; GC-combustion . - .Standard;, .
Antet filo: M-AN41 . Siot' Number: JB 251 -
Sample ID: " Runindex: :
Description: A 825423 F2/400uL )
Reference standard o Corrections. ;. -
Specles: CO2 by CF {uncalibrated)- o ) .~ Equilibrium coriaction: None
Gas: CO2 . Uncalibrated CO2 k - ) N P
Ratio type: Elemental ’ )
D olution: Craig .
Elemental deita Nolecular 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
W3JoF
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46/44
1 5.19 127.9 1.1879E-02 | 3.8123E-03
2 5.26 187.7 1.1679E-02 { 3.8108E-03
3 5.30 247.8 1.1879E-02 3.8097E-03 |.
8 5,05 24278 .| 1.1680E-02 3.8090E-03 } .
10 5.1 2487.8 1.1680E-02 | 3.8111E-03
11 . 5.25 2547.8 1.1680E-02 | .3.8111E-03
Mean: 1.1680E-0Z 3.8107E-03
Std Dev of fit (%.): 0.03 0.33
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Heigl Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta . deita13C | Ratlo 46/44 { .Raw Delta | deita 180 delta180
. . - - © ) w.r.t. SMOW
1 8817 4 1.7226E-08] 1.1733E-02| . 459 - BR30:G4 3.7010E-03 ~28.81 48,27 -18.20
2 970.5 : , 3.0867E-08| 1.1884E-02 1877 . <19.08] 3.7003E-03| -28.97| .~ -4846 -19.09
3 92537 4.5906E-08 1.1814E.02 11.55 $232440» 3,7006E-03 . -28,90 -48,38 ~19,01
4]  =wigBog WBA7!  5.3894E-08|; 1.1825E-02 1242) . g22BAP 37010803 | 2878 43,26 -18.89
5 13414 . 2.9334E-09] 4.1795E-02] 9.88 __+25.15| 3.6973E-03 -29.76 -49.22 -18.88
P ; o e
19/04/2007 14:05 -Results for CO2 by CF (uni:ulibrated)(Fn1) [Printout]
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' -'Stable Isotope

CF Analysis Results
File: 1804Blu2F3.raw . Acquistion Date: 18/4/G7 168:29 .
Project: controle2007.PRO . . Welght: 0,00
Sample list: 1804.spl . Injection Volume: 30
Line: 15 . T Bottle:
MS file: M-AN41 : . Type: -
Inlet: GC-combustion - ) :Standard: ¢ .
. Inlet file: M-AN41 Slot Number: J8 251
Sample ID: Run Index:
Description: Blanc urinaire 2 Pool 4 F3/30ul. -
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: Valye:’ wrt;
Ratio 1: 13C - -38.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 =20 delta 46 -20.08 PDB
T jor
Peak No Height (nA)} | RY {Sec) | Ratio45/44 | Ratio 46/as
1 4.41 127.1, 1.1681 E-02 | 3.8049E-03
2 443 186.9 1.1681E-02 | 3.8080E-03
3 446 246.9 1.1681E-02 | 3.8070E-03
19 4.51 24273 1.1677E-02 | 3.8085E-03
20 4.59 2487.2 | 1.167BE-02 | 3.8099E-03
21 4.73 2547.2 . 1.1678E-02_| 3.8125€-03
Mean: 1.1679E-02 3.50818-03
Std Dev of fit (%.): 0.03 0.40
Sample Data
Peak No RT (Sec) {Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Defta | deita 13C Ratio 46/44 | Raw Delta | delta180 | deita180
-_{nA) : U I A I ) : A oW
1 810.1 . 71.86 3.5424E-08] 1.1794E-02 a2l LT 2534 3.6991E-03 -28.37 ~47.85 -18.47
2 841.8 0.31 1.2351E-09|- 1.1838E-02| ':! = 1354 -21.39| 3.6968E-03 -28,99 -48.486 -19.10
3 488370 foreied 3.3993E-08] - 1 AT326-02] . . 4.48 2305787 3.6987E-03 -28.52 -47.93 -18.60] -
4 1062.8 056] 5.0820E-09| 1.1761E-02 . 698 . <28.15] 3.6982E-03 --28.72 -48.19 -18.82
s 11415 041  2.7560E-09| 1.1800E-02 10,31} . +24.88| 3.6939E-03) -29.89 -49.35 -20.01
[ 1165.6 0.79]  4.9455E-09{ 1.1791E-02 9.53 «25.52] 3.6881E-03 -28.80 -48.27 -18.80
71. 1186.3) . 111} 7.1184E-00] 1.1738E-02 . 5.02 «30.16| 3.6089E-03 -29.14 ~48,59 -18.23
8 1271.3 3.48| 28595E-08] 1.1762E-02 7.10 +28.03| 3.6984E-03 -28.77 -43.24, -18.87
8 18349 W 1.0329E-07] 1.1768E-02 7.58] 3.6993E-03]  -28.56 -48.04} - -18.66
10 43640 2.0942E-08] 1.1763E-02 7.18 7 3.6983E-03 -28.84 -48.31 -18.94
11 1405.7 251 2.0683E-08] 1.1769E-02, 7.1y -27.39] 3.6978E-03 -29.00 -48,46 -19.10
12 1439.8 0.31 21741E-09} 1.1774E-02 8.41} ~26.95] 3.6952E-03 -29.70 -49.15 -18.81
13 1504.5 0.45|  4.2416E-09| 1.1785E-02 . 911 -25.94] 3.6963E-03 -29.44 ~48.90 -18,55
14 slee3n . ﬂ% 6.6495E-08| 1.1778E-02 845 3.69826-03 -29,02 -48.49 -19.12
16 1725.1 0.73 6.9419E-09{- 1.1794E-02] ~ - 9.4} - -25.18] 3.8064E-03] - - .29.51 -48.97 ~19.63
19/04/2007 14:06 - Results for CO2 by CF {uncalibrated){Fri1) [Printout] 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1804423F3.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 18/4107 1930

Welght: 0.00
Sample list: 1804.sp! Injection Volume: 30
Line: 16 Bottle:
MS file: M-AN41 . Type: |
Inlet: GC-combustion . Standard: = . | .
Inlet file: M-AN41 - -Slot Number: JB.251 .
Sample ID; . Run index:. . :
D’esgrlgon: A 825423 F3/30ul -
Reference standard Corrections
Specles: CO2by CF (uncallbrated) Equilibrium corvection: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 . :
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Cralg ’
Elemental dejta Molecular delta
Label; Value: Label; Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63° PDB
Ratlo 2: 180 -20 delta 48 -20.06 _POB
— Major p
Poak No Helght (nA)] RT {Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.56 1273 1.1679E-02 3.8083E-03f: .
2 4.66 187.1 1.1679E-02 3.8093E-03
3 4,74 247.1 . 1.1679E-02 | 3.8086E-03 [+
24 4.94 2427.7 1.1679E-02 | 3.8086E-03
25 5.03 2487.6 -1.1679E-02 | 3.8111E-03 o
26 5.17 2547.8 1.1679E-02 | 3.8121E-03 N
: " Mean: 1.1679E-02  3.3097E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.34
Sample Data -
Peak No RT (Sec) |Major Height Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta . delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 | dekta180
nA| . N B L L w, W
1 809.4 3.8 2.0448E-08| 1.1804E-02 - 10,70 -2431] 3.6991E-03 ' -28.91 -48.39 -19.02
2 8174 033 2.0532E-08] 1.1750E-02]-. - - 6.10] - -29.13| 3.7070E-03 -26.83 -46.34 -16.91
3 842.2 0.34 2.8485E-08| 1.1782E-02} - 8.841 ~26.258] 3,7008E-03 ~28.46 -47.94 -18.56
4 Lk ) ; 3.5802E-08{ 1.1732E-02] . [4.54] m& 3,7008E-03| = . -28.47 -47.94 -18.56
5] 894.0 0.32  1.7989E-08] 1.1754E-02 "644| 28.75], 3.7048E:03 -27.44 -46.93 -17.52
6 10634 0.52" 4.5818E-08| 1.1780E-02 8.60 . 2647} 3.6982E-03 -29.19 -48.65 -18.2¢
7 1144.4 3.30 2.2076E-08| 1.1788E-02 .28 <25.78| 3.7000E-03} . -28.74 -48.22 -18.85
8 1166.6 0.58) 3.7708E-09] 1.1859E-02 15.44 ~19.43 3.7000E-03 -28,76 -48.25 -18.87
g 1188.5 " 9,3160E-09] 1.1782E-02] : 8,84 -26.23] 3.6998E-03 -28.80 -48.27 -18.90
10 1288.9 6.6592E-08] 1.1768E-02 7.83 ~27.46] 3.6978E-03 ~29,36 -48.82 -19.46
11 1278.7 3.8710E-09[. 1.1792E-02 8.68 -25.38] 3.8988E-03 -20.08 -48.58 -18.18
12, 320U 5.0223E-08] 1,1784E-02 8.02 €26108{ 3.7005E-03 ~28.64 “48.12 -18.74
13 H364%0 1.6336E-08] 1.1780E-02, 8.66 E267841> 3.6989E-03 -29.09 -48.56 -19.19
14 1404.0 K 1.2569€-08 1.1781E-02{ . 8.71 -26.35] 3.6982E-03 ~20.27 -48.74 -19.38
15] - 14411 0.87| 7.5452E-00} 1.1739E-02} 543 - -30.04] 3.6977E-03[ 28,40 ~48.85 -18.50
18 1465.1 0.35 3.4532E-09] '1,1786E-02 9.16 - -25.88] 3.6966E-03 -29.70 ~49,15 -10.81
17 1505.0 0.54 4.6672E-09 1.1824E-02 12.37 -22.55| 3.6953E-03 -30.04 -49,50 -20.16
18 ARB3% EHB2| 6.859SE-08| 1.1797E-02 10.08 ; 3.6994E-03 -20.02 -48.50 -19.13
19 1705.3 0.39 3.8569E-09] 1,1820E-02 12,05 -22.90| 3.8975E-03 ~28.52 -48.98 -19.83
20 1725.6 0.81 7.9879E-09|' 1.1806E-02} 10.87, --24.11] 3.6973E-03 -29.58 -49.04 ~-19.69
19/04/2007 14:07 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fin1) {Printoug L 1of1
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B ey oy e S U e e e

, Codlﬁcauon E-CC-10
ENR.EG_ISTREMENT - |Version: C

.| Date : '09/05/2006

1/2

VERIFICATION DES. PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
‘ CG/C/IRMS

Numéro d'echantlllon feees A 'qc@, ?}SS ' A SZE’SQLE

Numéro d’ldentlficahon de l’apparell Y 9“"\9- J"

Instruction de conﬁ;mation 1~Lmo,—’3x

1. Tune

Spécifiation : plateau du peack Centre> 10V - .
Tune conforme: oui B ‘iion‘:,t

2. Stabilté de linstrument
S S0 HTE Ce lnstrument

Spécxﬁutlon écart mesuré entre valeur maxnnale et valeur minimale du ratio 2/ 1<0.5%0
Stablhtéconforme _ nonl:

. o e . emes - . { e S
L Ao s DORER 205 et e Pirmaesie ooy LA

- Fe3, Précision de Pinstrument : TR gy
'Code dela solution Mix Cal IRMS..QOS -

- Yaleurs obtenues (%o . our 3 in'ectio‘xis:,__; o

v

Décape | Undéoans | Dodéemme  Méthyldécationte
Moyenne ~313% S W R P -~ 309
| Ecarttype o0t |- owon e} | ¢ oy

Spéclﬁcanon écan-type d'au moins 3 alcanes <0.5 %o

Précision conforme Cooui[ e ] 'nb_n: h

LNDD 1184



Version: C

ENREGISTREMENT |
o . Date : 09/05/2006

_ , 2/2 -
VIRIFICATION DES PERFORMAN CES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
: CG/CIRMS = - :

4 C-ali'br'atioxg de U'instrument '
Code diela solution Mix!Cal Acétate:.......}.Q?Z}..L;Q....'...f. o :

: : : re -
Yaleursobtenues (%o ):

_ 5a Androstanol AC | Etiocholanolone AC | 55 Androstanediol diAC | 11 Kétoetiocholanolone AC
18ouNilal kotak o - 35,6% —q,qa ' -~ 33.5C R LTY (1Y
Nouficlol hdabeot] =21, 08 cowd | -3333% ° _—1£ , LT

Intervale de valeurs acceptables:

. 5a Androé’amol AC Eﬁoéﬁoﬁnélone AC 5b Andrbs'_t:;mediol diAC 1"1 Kétdetiocholanolone AC
~Valaws héoriques | 3046|1550 BT ' 71630
Valeurs béoriques + 0.5% | 29,96 94 | 3l -15.80
[[ValeursBéiriquos-05% | 30,96 -20.41. 3431 ~16.80

Résultats conformes : . oui ' nén|:' I'

e :r.u«,,.%,r,;.,;,._t._;:‘,_&v.g,_;.-;f,;..,,_.:1,§§§ultats‘,':‘CONFQRME-YMWM&%"-M““ AR T e
) .~ . Rayerla mention inutile i

: "dbservaﬁons:

‘.Validét.ion"
i  Opérateur 1 _ T .Resl')o'n‘sable .
Date CodeetVisa - | Daie o] Codsetvim

Bloyiad - RE :_ . O; JQ ,

B

Cet enregistrement est & transmeitre au responsable du secteur confirmation concerné

Ppuis & archiver vivant dans le dossier matériel de | ‘appareil concerné dans 1g section correspondante, 6’3

INDD 1185
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Stable Isotope

CF Analysis Results
Flle: 1804stabiie] raw T - Acquistion Date: 18/407.8:07
Project: controle2007.PRO Co o " Welght:0.00° :
Sample list: 1804.spl [ ln]ecﬁon Volume 0 : ki
"Line: 1 .

MS file; Co2 stab
Inlet: GC-combustion
Infet file: Do Nothing
Sample ID:

_Description; test de stabilite
: 1

Reference standard : S Corrections .
Specles: CO2 by CF {uncalibrated) s . ! Equilibrium correction; None
B Gas: CO2 - Uncallbrated CO2 ' C : ’
Ratio type: Elemental -
Deconvolution: Craig )
-Elemental delta - Molecular detta:

o .

Label:  Vaiue: Label:: Value: witt I T
Ratio 1: 13C -36.3° deftads - 3463 PDB: o SIE
Ratio 2: 180 -20 __deltade . ©.s2006 . . POB - )

* or s - B ] .
- Peak No _ |Helght (nA) RT(Sec) Ratlo 45/44 .| Ratio 46/44 1

1 EXT) 368 1.1662E-02_ | 3,8095E-03

2 401 - 26.4 1.1662E-02 *| 3.8096E-03

3 4.03 156.4 1.1882E-02 | 3.8096E-03

4 4,05 216.5 1.1682E-02 | 3.8003E-03

5 4.09 .276.5 1.1682E-02 |'3.8088E-03

) 412 336,5 1.1662E-02 | 3.8082E-03
-7 418 396.6 1.16826-02 | 3.8080E-03 |

a 4,23 456.6 1.1662E-02 | 3.8074E-03 | . ‘

) 424 516.6 1.1681E-02 | 3.8077E-03 |- - : o
10 4.24 576.7 1.18816-02 | 3.8078E-03 | .. .

Mean:  1.1682E07 3.5086C-03
= Std Dev of fit (%o): 0.02. - 09 '

Sample Data

I Peak No , RT(Sec) lMajorHeight MajorArea lRatlo 45144 Raw Delta’ delh 13C” ,Rhﬂo%l«l Raw Deltal deita 180| deltat80 l
i o w.rt, ow.

< &*ml‘-uqu\ﬁ 9\- sum -‘ ” ‘f'i..-,
S A N SN - )

1810412007 0:18 _ “Resulfs or CO2 by GF (uncalibratdd)(Fi) Piintout

"LNDD 1187



Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1804stabilita2 raw .o -+ Acquistion Date; 18/4/07 9:18
Profect: controle2007.PRO ’ - Weight; 0.00
Sample list: 1804.sp} ' ) Injection Volume: 0
Line: 2 Bottle: 1
MS file: Co2 stab ) ) Tywe:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: Do Nothing . Slot Number; JB 251
SampleID: - s ., Runindex: °
—=—Description: lestde stabifte _ R,
Reference standard : o Corrections -
Specleg: CO2 by CF {uncalibrated) . ’ o " Equilibriym correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated 02 o . B C
Ratio type: Elementat ’ o N : .
Deconvolution: Craig S Loy . -
. Elemental delta . Molecular delta ;. i P
Label: . Value: Label: . ‘},\)glti’e: ‘ s
Ratio 1; 13C -38.3 delta45" . 3463 : '
Ratio 2: 180 -20 deltads- . =20.06-
B LA i , —
Peak No Height (nA)] RY (Sec) Ratlo 46/44 | Ratio 46/44
1 - 4.25 36.8 1.1681E-02 | 3.8081E-03
2 4.28 8.7 1.1681E-02 | 3.8082E-03
3 4,28 156.8 1.1681E-02 | 3,8084E-03
4 4.30 216.8 1.1681E-02 | 3.8084E-03
5 4.33 276.8 1.1681E-02 | 3,8083E-03
6 4.38 336.9 1.1681E-02 - | 3.8082E-03
7 . 4.39 396.9 1.1681E-02 3.8082E-03 .
'8 4.43 . 456.9 1.1681E-02 3.8081E-03
9 4.46 §17.0 1.1681E-02 | 3.8082£-03
10. 4.50 5770 . | 1.1881E-02 | 3.8081E-03 s
Mean: 1.1681E-02 v3.8082.E-03 ) . . .
Std Dev of fit (%:): 0.01 ...003 - . . N
Sample Data

Peak No I RT (Sec) IMajorHetght Major Area lRaﬂp45I44| Raiv Delta I .delta 13C IRa’do 46[44' Raw Delta l.delta 180 | delta180 I
{nA) R . . i NP 4. SMOW

—.u‘wwmﬁwwwwvwmw~-~,-. ;%Wﬁbmu&wvnﬂrwmwﬁ - S L R YU )

18/04/2007 09:28 . Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout] 1of1
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Stable Isotope

CF Analysis Results
Flle: 1804stabilite3.raw Co . Acquistion Date: 18/3/07 9:28°
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample Hst: 1804.sp! Injection Volume: 0
Line: 3 : . Bottle: 1
MS file: Co2 stab L Type:
" Inlet: GC-combustion ’ Staridard; :
Inlet file: Do Nothing . 7 Slot Number; JB 251
Sample ID: . S : : Run Indéx:
_Bescription: test de stabilite : s -
Reference standard : . S Corrections -
Speciesi CO2 by CF {uncalibrated) " Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncallbrated CO2 ’
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg
1 Elementaf delta Molecular delta -
Labef; Value: - Label; Value: wit:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 - -3463. - PDB
Ratio 2;: 180 20 . detads -~ .20.08 . PDB
ajor . B » . N . ) d
Peak No Helght(nA})] RT (Sec) Ratio 46/44' | Ratio 46/44 -0 ’ ¥
1 4,58 37.1 1.1680E-02- -8.8081E-03 : : .
2 4.59 97.1 1.1681E-02. [ 3.8080E03) . - : .
3 484 157.1 1.1681E-02 | 3.8080E-03 | . . S
4 4.67 217.2 1.1681E-02 ‘?.8081' E-03 |:: ’
5 . 472 277.2 1.1681E.02 3;89785—03 t
8 4.76 337.3 1.1684E-02. 3.8079E-03
7 4.82 397.3 1.1681E-02 | 3.8073E:03
8 4.90 457.3 1.1681E-02 | 3.8069E-03
9 4.94 517.4 1.1681E-02 | 3.8088E-03
10 498 . 577.4 1.1681E-02 | 3.8087E-03
Mean: 1.1681E-02° 3.8076E-03
Std Dev of fit (%d): 0.01 . _ o0.08
Sample Data

w.r.t. SMOW

L Peak No I RT (Sec) 'Ma]orHeIghtI Major Area’ |Rgﬂo45/44| Raw Delta I - delta 13C IRaﬂodGIM'vRawDelta I delta 180 , delta180

S o B DO NI N Tl T P ey

18/04/2007 09:39 Resultsfor COZ by CF (uncallbrated)(Fn1) (Printouy ' . 1of1
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LNDD - MODE OPERATOIRE

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

1/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

Appareil concerné Isoprlme 2

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

- INJECTION : - Mode: :
" Température : . .
Volume injecté ;

CONDITION GC ¢ Température initiale :

Gradient de température:

Température finale :

Pression He constante
INTERFACE : Pidge reaw:

Foura combustion ;- -+ "~ =

Ligne de transfert :
‘CONDITIONS MS: Mode d'acquisition-:

e }» QQ“

DB17-MS FW Scien 172.4732

30m
0,25 mm
0,25 um
Split Ratio:T3Q )~ ASSURANGE CLiuiic
. 280°C . LNDD
e oo
100°C_pendant~4 min
- 100°C->150°C 4 15°C/min
150°C->200°C 3 30°C/m1n

- 200°C pendant 1 min

tr Décane environ 190 s

850°C .

©350°C |

SIM sur les ions 44 45 et 46

Prograrmnatlon de l'acquisition: Temps d'acquisition total: 840s

4110s RG: close

4 20s RG open
4 50s RG close

l 25 JAN. 2006
: o

a'160 HS close
4 600s HS open

iy . 4720s RG open :

4750s RG close .

4 780s RG open

a810sRGopen - - _
Délai avant fin de I'acquisition: 30s

el

LNDD 1190



LNDD MODE OPERATOIRE

Codification : M-AN-38B
Version : A

| Date :25/01/2006

2/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE' CONTROLE DE ISOPRIME 2

1 Action Personne concernée - Date
| rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006
vérifié par Corinne BUISSON 2510172006 -
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| __EVOLUTIONS 1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1804MixCallRMS01.raw
Project: controle2007.PRO *

Sample list: 1804,3pl
Line: 4
MS file: M-AN36B

Inlet: GC-combustion

inlet file:: M-AN38b
Sample ID:

.-Description; test de performance Mix Cal IRMS 005

" - Acquistion Date: 18/4/07 8:50
Woeighit: 0.00

Injection Volume: 10

Bottle: 1,
Type:

Standard:
Stot Number: JB 251

Run index:

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: wrt: -
Ratio 1: 13C -36.3 ‘deita 45 - =34,63 PDB °
Ratio 2; 180 -20 delta 46 -20.08 PDB
L -
Peak No Helght{nA)] RT(Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 4644
1 4.98 417 1.1880E-02 | 3.8106E-03
2 5.01 -107.5 1.1680E-02 | 3.8110E-03
7 5.22 747.9 1.1680E-02: | 3.8104E-03
8 5.23 807.7 1.1680E-02 | 3.8110E-03
_-Mean: 1.1680E-02 3;.81(785-03 . . S
Std Dev of fit (%): ' 0.01 (o009 . . "
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta.| delta 13C Ratio 46/44 | Raw Deita | deita 180 | deitaigO
. : {nA] : i L : . [wart SMOW
1 202.4 < 203 6.7933E-02 1.1709E-02 248 -32.77} 3.8893E-02 _ «29.27 -48.72 -19.36
2 267.8 1841  6.8156E-09{ 1.1762E-02 7.04 "28,06] 3.8983E-03 -28.53 ~48.99 -19.64
3 357.2 1.98 6.7761E-09] 1.1718E-02 3.22 =32.00| 3.6977E-03| . -20.68 49,13 -18.78
4] 547.4 2,09 7.0786E-09] 1.1730E.02 - 423 -30.95! 3.8975E-03]. -28.72 -48.16 -19.82

R o AR PR A 5 s i

1810412007 10:05

o S e B ROIIONIES KD A T e Sy

Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Pritou] _

-1of1

LNDD 1192



_ueog
0r05 002k 09EE

0282

083}

08

oovm

J

ommm

-

-

02/3
=¥

ommm

LOSWHIRIMNK08L - vy

LXA

Qu

-

ILNDD 1193



Stable Isotope
- CF Analysis Resuits

File: 1804MixCallRMS02.raw

.. Acquistion Date: 18/4/07 10.06
Project: controle2007.PRO - C " " Weight: 0.00 -
Sample list: 1804.sp! - Injection Volume: 10
Line: 5 ) Bottle: 1
MS file; M-AN38B Type:
Inlet: GC-combustion . Standard:
inlet flle: M-AN38b - Slot Number: JB 251
Sample iD: . . Run index: - °
__;Im@‘st de performance Mix Cal IRMS 005 - - o . :
Reference standard . -|Corrections
. Specles: CO2 by CF (uncalibrated) . i ' Equilibrium correction; None : 3
: Gas: CO2 Uncalibrated COz ! . !
Ratlo type: Elemental . .
Deconvolution: Cralg : .
Elemental delta Molecular delta )
Label:* Value; Label:. Value: . wrt:
" Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 3463  ‘FpB
Ratio 2: 180 -20 deita 46 -2008 © ' PDB’
ajor —
Peak No Helght (nA)| RT {Sec) Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44
1 5.21 47,9 1.1681E-02 | 3.8099E-03
2 522 107.8 "1.1681E-02 | 3.8093E-03
7 5§33 . 748.0 1.1681E-02 | 3.8102E-03
8 5.34 807.8 1.1681E-02 | 3.8106E-03
- Mean: 1.1681E-02 3.81 00E-03
StdDevoffit (%): . 0.0% 0.10
Sample Data
Peak No RT (Sec) {Major Height| Major Area .| Ratlo 45/44 | Raw Deita delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta. | deita 180 | deltaizo
{nA) I N - . w.rt. §
11 202.5 2,25 7.3919E-09| 1.1709E-02 242 -32.83| 3.6980E-03 -29.32 48,77 -18.42
2 267.7 2.17 7.3574E-00] 1,1762E-02) 6.95 -28.16] 3.6970E-03 -29,60 ~49,06 -19,71
3 . 3570 2.25| 7.6244E-08] 1.1719E-02 3.26 -31.85} 3.6959E-03 ~29.93 -49.36 -20.03
4 547.4 2.35 7.9488E-09] 1.1730E-02 4.17 -31.01] 3.8958E-03 -30.00 -49.44 -20.10
MRS PR P R R v ) R At T T 2. Ve Sl ki -
1 i
. 18/04/2007 10:20 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) Printou) -, 10f1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1804MixCallRMS03.raw

Acquistion Date: 168/4/07 10:22

Project: controle2007.PRO Welght: 0.00
Sample list: 1804,spl injection Volume: 10
Line: 6 C Bottla: 1
MS file: M-AN38B Type:
inlet: GC-combustion ! Standard: L
Inlet file: M-AN38b Slot Number: JB 251 ° .
. SampleiD; . . . Run Index: 2
Deéscription: test de performance Mix Cal IRMS 005 e : =
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF, (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 * Uncalibrated CO2 : ot
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg
Elemental delta Molecular deita
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34,63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 48 -20.06 PDB
ajoT
Peak No Height (nA)| _RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44 .
1 5.35 48.0 1.1681E-02 | 3.8093E-03
2 5§33 107.9 1.1681E-02 | 3.8089E-03 .
7 5.29 748.1 1.1682E-02 | 3.8103E-03
8 5.35 807.9 1.1682E-02 | 3.8101E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8007E-03 =
Std Dev of fit ()2 0.01 0.08
Sample Data
PeakNo .| RT(Sec) Major Height| Major Area | Ratlo 45/d4 | Raw Delta | delta13C | Ratio 46744'] Raw Deita | defta 180 | delta183Q
. (nA} - N . i : i w.rt SMOW
1 202.2] - 4.31 1.3585E-08] . 1.1717€-02 2.58 -32.66| 3.6975E-03 '~20.36 -48.81 «19.45
2 287.6 4.15 1.3693E-08| 1.1762E-02 6,91 -28.20] 3.6973E-03 «29.44 -48.89 +19.54
3 357.2| 4.29 1.4511E-08{: 1471802} - - 314 -32.09 3,6985E-03 ~29.67 -49.11 -19.77
4 547.5 4.50 1.4634E-08] 1.1727€-02:. . 3.90] +31.31] 3.6975E-03 ~29.491 . -48.94 -19.59
o H "y . " . aa . Ti03e [ -t s . “as
16/04/2007 10:36_ Results for COz by CF (uncallbrated)(Fn1) {Printout]
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1804MixCalAcetate01.raw

. Acqirlstion Date;’ 18/4/67 10:38

Project; controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list; 1804.spl Injection Volume: 10
Line: 7 Bottle; 2
MS file: M-AN41 Type:
. Inlet: GC-combustion Standard: -
Inlet flle: M-AN41 - Slot Number: JB 251
Sample ID: . . . © . Runindex: -
Description; Callbration Mix Cal Acetats 001C : : L
Reference standard o Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) . ' : Equillbrium corraction: None . '
Gas: CO2 - Uncalibrated CO2 ; : : ;
Ratio type: Elemental ’
Deconvolution: Craig ’ :
Elemental deita Molecular deita
Label: Value: Label; " Value: wrt:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45 ~34.63 PDB
Ratlo 2: 180 ~20 della 46 ~20.08 £DB
~Wapor
Peak No Height (nA)] RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.42 128.0 1.1681E-02 | 3.8100E-03
2 5.41 187.9 1.1681E-02 | 3,8093E-03
3 5.38 247.8 1.1681E-02 | 3.8088E-03 )
8 479 24275 |-1.1680E-02 | 3.8{02E-03 |'.
9 4.83 2487.5 1.1680E-02 | 3.8108E-03 |
- 10 4.96 2547.5 1.1680E-02 | 3.8110E-03
Mean: 1.1681E-02  3.8100E-03
) Std Dev of fit (%): 0.01 0,14
Sample Data
Peak No RT (Sec) IMajor Height] Major Area | Ratio 45/44 Raw Delta | delta13C | Ratlo 46/44 | Raw Deita | dolta 180 | delta180
{nA} - : w.rt. SMOW
1 881.0] . 2,26 1.0871E-08| 1.1733E-02 4.51 . -30.68] 3.6883E-03 -29,26 -48.74 -18.35
2 1249.0 3.01 2.2808E-08] 1.1855E-02 14.04] -19.92] 3.6988E-03 «29,71 ~49.18 -19.83
3 1321.6 223 1.6417E-08] 1.1700E-02) . 170 -33.56] 3.8966E-03 -29,76 .~49.20 +19.86
4 1494.81. 206 1.8316E-08] 1.1897E-02 18.51 -16.25| 3.6980E-03 -20.41 -48.90 -19.54
wac L - BRI N PN - . -~z
. I
1
18/04/2007 11:21

- ‘Results for CO2 by CF {uncallbrated)(Fi1) [Prntout] :
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Stable Isotope
‘CF Analysis Results

File: 1804MixCalAcetate02.taw Acquistion Date: 18/47/07 23:10
Project: ‘controle2007.PRO . ’ Welght: 0.00
Sample list: 1804.spi . . injection Volume: 10
Line: 21 Bottle; 2
MS file: M-AN41- . Type:
Inlet: GC-combustion ’ . - Standard:
inlet file: M-AN41 Slot Number;.JB 251
Sample ID: . - " Runindex:
. Descrlgt!on: Calibration Mix Cal Acetate 001C o
Reference standard " |Corrections ..
, Specles: CO2 by CF (uncalibrated)

Equitibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 i : .

Ratio type: Elemental
Deconvolution; Cralg

Elemental delta Moleculardetta ~ .-
Label; Valua: Label: - Value: wit: . . S
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 - «34,63 PDB - ’ )
Ratlo 2: 180 -20 delta 46 -20.08 PDB S : :
R ajor
Peak No Helght (nA)| RT {Sec) Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44
1 5.28 127.8 1.1680E-02 | 3.8103E-03
2 5.33 187.8 1.1680E-02 -] 3.8095E-03
3 5368 ° 247.8 1.1680E-02 | 3.8086E-03
8 4.97 242717 1.1680E-02 | 3.8098E-03
9 5.02 2487.6 1.18B0E-02 | 3.8111E-03
10 5.14 28477 1.1680E-02. | 3.8111E-03
- Mean: 1.1680E-02 3.8101E-03
StdDevof fit (%): - 0.0 0.21
Sample Data
“Peak No RY (Sec) [Major Height] MajorArea | Ratio 45/44 | Raw Delia .deita13G | Ratio 46/44 Raw Deita | deita 180 deltat80
_{na) : : w.r.t SMOW
1 880.8 - 222 1.0865E-08 1.1726E-02|. 3.92 -31.29] 3.6586E-03 -29,19 -48.64 -19.29
2 12491 2.87 2.19985-08| 1.1851E-02| - 14.66 ' +20.23] 3.6891E-03 -29.10 ~43.68 -18.22
3 1321.7 211 1.5542E-08 1,1698E-02 1.51 -33.77 3.6983E-03 -28.32 -48.76 -19.41
4 1484.5 1.88 1.8386E-08| 1.1896E-02 18.51 «16.25| 3.6981E-03 -29.40 ~48.88 -18.52
i~ ) ; .
1
18/04/2007 08:18 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fint) [Printout] 1of1

»
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_ Codification : E-FCR-06
) Version : F
LNDD ENREGISTREMENT
Date : 20/09/2006
. A Page : 1/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/¢/IRMS _
Echantillon: | A825423 .| Instrument: .~ GC/C/IRMS Isoprime 2.
Répertoire: l . 1804 : | COet paraphe:: _[26°£ I
Valeur isotopique du réactif de dérivation: 52,60 s |
piq | | corp o
_ CNGORME DESD NNEE <
) L . A . CONEQ S ORIGINAY
Fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol) mom“LM“E
Blanc urinaire Echantillon
o §1 " 11 Kétoétio S 11 Kétoétio
| Nom du fichier |  1804BIu2F1 _ 1804Blu2F1 1804423F1 1804423F1
tr(s) - 881 1501 881 . - 1504
trr - 1,703 - 1,707
Intensité (nA) 3,1 40 3,5 48 T
8 °C %, mesurée -30,76 -24,80 -30,69 22,62
8 °C %o corrigée| - 21,86 - -19,45
-Fraction F2 (Kétos .
Blanc urinaire . = . Echantillon .
, S1 ) Etico " |  Andro’ ST ¥ Etio Andro
Nom du fichier | 1804Blu2F2 . | 1804Blu2F2 | 1804Blu2F2 [ . 1804423F2 | '1804423F2 | 1804423F2
tr (s) 881 | 1251 | 1278 | . 881 . 1253 1281
trr - 1,420 1,451 - - L 1,422 1,454 .
Intensité (nA) 2,7 3,6 43 . 3,6 5,0 . 6.2
3 C %o mesurée -30,38 -25,52 -24,70 -30,61 2344 | 2254
8 °C % corrigée - 22,66 21,75 - -20,36 <1937
Fraction F3 (Diols
. - -‘Blanc urinaire S
P SI - - |-5BAdiol .| SaAdiol. | . S5pPdiol : |
Nom du fichier |  1804Blu2F3 | -1804Blu2F3 | - 1804Blu2F3 '1804Blu2F3
tr(s) 883 1335 | 1364 1683 -
.t - 1512 - 1,545 1,906 -
| Intensité (nA) 7.1 83 28 49
{8PCo%omesuree} - 3073 | 27,54 27,94 - 26,63
18 ¥C %o corrigée - 22,25 22,73 21,67
Echmpames o ]
. _ ST | sBAdiol | s;Adiol |  SpPdigl |
| Nom du fichier | 1804423F3 | 1804423F3 | -1804423F3 | 1804423F3
1 (s) 883 1329 -} 1362 1683 ,
I - 1,505 1,542 . 1,906 Lo
| _lntensité (nA) 73 A8 22 o 48 o
18 °C %o mesurée -30,67 26,06 2641 - 24,95 X()
16 C % corrigée . 20,45 .20,88 -19,67

"LNDD 1202



. N " - - |Codification : E-FCR-06
' ' o . . Version : F
LNDD. A A ENREGISTREMENT Date : 20/09/2006
Page:2/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS
valeur de référence d'iine populatxon témom : Echantillox?
.. dans les normes
13C%o haute . . . { S"C%o basse - oui non
11 Kétoétio ., 17,58 i L 2627, .- i o
_Etio 1956 . o uoa610 0. o |y L
* Andro. a4 o | - s Yo
- 5B Adiol - . -1855 2697 4
Sa Adiol - , -18,59 S 227,40 o
5p Pdiol - O -18,25 - . 25,55 o
Blu. - - . Echantillon :
_ 1 A% A%o+08%o . A% . - A% - 0,8%o0
Etio - 11 Kétoétio 080 . | -0,11 - 091 | 1,71
Andro - 11 Kétoétio o 011 - | 08 | 009 20,71
58 Adiol - 58 Pdiol B 058 | 001 | -0,79 -1,59
5 Adiol - SB Pdiol . 1,06 | -041 | -1, 21._ |1 20

- Seuil de posiﬁvité de 'AMA: 813C%o(métabohte) ) 3C%o(compose endogene de reference) > 3%,

8"C du composé.< -28%0 - ‘ COPIE Cord: S
Variation maximale admissible liée 2 1a methode +/-0 S%o ' '

Conclusion e f::. , SR

-L'analyse de I'échantillon par spectrometne de'masse de rapport 1sotop1que (EC3 1) n'indique pas
* une prise de Testostérone ou de I'un de ses précurseurs sur 1a base de l'absence d‘appauvnssement
' 1sotop1que significatif des métabolites cetomques etdiols de la Testostérone

Partze a remplzr par le responsable

_Date et Paraphe du responsable: /1 9 / O l{—' O:}

Observatxons

Ecart(s) n° .
Cef enregtstrement est a mettre dans le dossier de conﬁrmatzon -

T %
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cofrac
ACCREDITATION COFRAC
w79
PORTEE

®)afld

agence frangaise de lutte. oonlre le dopage
Département des Apalyses

DISPONIBLE SUR
ESSMS WWW.CORRACFR

ChﬁtenaY-Malabry, Ie 23 avril 2007
. CER“Y@

Sport : : i .
Epreuve et fieu : » . A e
Date: - : ST 16/04/2007 S L s
Réception de(s) l’échanti]]gn(;) d’ gzine s

‘Date : -16/04/ 2007

Type de matériel : . . -Berlinger. - . :

Nombre d'échantilion(s) : " 6(sur 10 echantlllons regus)

Nombre de rapport(s) d analyse ¢ 57
Référence de(s) ¢ échantilion(s) : 825423 825425 825426 825427 993856 993865

Resultats (Cf réferentlels en wgueur AMA 2007) i -

£fo.

Date de début des analyses R 16/04/2007 L

.

Méthodes d”’ analy_ggs ug!li& Chromatographle gazeuse couplée ala spectrométrie de masse, et
'Chromatographie gazeuse couplée é la spectrométrie de masse ‘de rapport isotoplque. o

NB :

Echantlllon ne: 993865 -la valeur isotoplque du 50~androstanediol n‘a pas pu étre
determlnee en ralson de sa faible concentratlon dans l'echantillon.

- Unlon Cycliste Intematlonaie A. GR!PPER (CH 1860 AIGLE SUISSE)

Le laboratoire n'est pas responsable du prelévement des échantillons La reproduc'don de ce rapport d‘analyse n’est autorisée que - '
_ sous sa forme intégrale. It est’co'nﬂdenﬁel etcomporte 1page(s).’- . ) N
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