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4 Codification : E-CE=01——— Mt
afid ENREGISTREMENT | Version: E
Département des analyses ‘| Date :-21/03/2007

1/2

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

Date de l'analyse de contréle : /15 /0({ /. O%-.

w\ .o

Demande faite par : LL%A:Dﬁ ............. S
N° d'échantillon concerné : AS&S%ZS

Nature du milieu biologique : ... LML e.evvvoeore, treevaensesarerens

COPIE CERTIFIEE
. CONFORME DES DONNEES
ET FORMULAIRES ORIGINAUX

taboratoire @ . o T, pr::ilnagj.//ﬂrt : A);re%m
Nom: g e Felar ' ,
b Qasdy N\ Qo C; _ ‘ f%% /_
|22 1= |

Lreu de déstockage Chambre frolde'Z} ‘Congélateur D n°. .C',H fRA..

Condltlons de stockage -8ocCcd  -20°cO +4°CHd
Destockage des flacons A‘E ' B

Date :/2../.0M./.03. Heure AA...h. .ZQ

Systéme : Versapak O Berhnger‘,@ Autre T i, A?xl S (1 2 S
Conformité par rapport au procés verbal de controle ant/donaqe : Ou\ﬂ Non O
ntégrité des scellés ourg Non OJ
Validation de la conformité de i'echantlllon}gnatures) :
Iol;e(/ Témoin indé&fendant Expert /] A!m{e L{Sﬁﬁ)f

25
g

v Z=

lﬂ

LNDD 1208




aflid

Département des analyses

ENREGISTREMENT

Codification : E-CE-01 ———
Version: E

Date ; 21/03/2007
2/2

werand

- CONTROLE

- FORMULAIRE DE TRAITEMENT PE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE

Date :/49../. o.lt./a—?..

Heure  44..... h.3S... Opérateur : ... 2.
Localisation ; salle n° GOL} ............

. COPIE CERTIFIEE
et A 325425 . P
Volume : .2Q...mL , ‘ ‘ a ‘< |
(sl le milieu est congelé attendre sa deconge/atlon pour mesurer le: volume)

Validation de I'ouverture du scellé (Signatures) -
q.ire Témoin independ Expert Aﬁt’g BATA
/
{REmiss
Date : /i iiivees Heure : ..., h . Opérateur: .....oosuverunnn
stte : Versapak 0 Berlinger (0 Autre D ..................
M@m_. ................ R N° ge scgllg ..........................

Volume restant s ....oweevevvenemnn,

Lieu de stockage
Conditions de stockage

cka

Chambre froide [J Congelateur O ne

Cererevenvee asree

-80°cd . -20°c O 2:._f4°c o

de la remis sous scellé -

Heure ! ........ h.

Validation de la remise_so'us scellé (Signatures) :

Opérateur :

------ Srevessservee

Laboratoire

Témoin indépendant

Expert

Autre

Cet enregistrement est é-_aré:hiver-dahs le dossier analytique de Ia contre expertise.

)/
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Codification : E-TE-05 A

afld. ENREGISTREMENT | Version: C
Département.des analyses . . © | Date: 17/10/2006
s 1/1
" TRACABILITE DES FLACONS'AETB
N° de Série :
Réception ka van is! in sséir :
Réception par Date ét Héure“ T S_tockagt_ar? _Heure
ka ré :
Flacons Entreposés par Date et Heure Lieu
Cha e pos s flacons A:- _ , \
Echantillon A 825425 :
Date Code opérateur | Localisation __Raison du transfert
16/04/2007 - 49/10 CH-FR.5 (-20°C) | Déstackage pour renumérotation
09h30 - ’ - :
16/04/2007 | CH-FR.1 (+4°C) | Stockage aprés nouvelle humérotation
17/04/2007 o1 Salle 004 | Déstockage pour tirage au sort n°2 puis
11h25 __(ambiant) . _|restockage .
18/04/2007 01 - Sallé 004 | Déstockage pour tirage au sort n°3 puis
10h30 - (ambiant) restockage »
19/04/2007 10 Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°4
11h20 (ambiant) _
19/04/2007 26 " Salle 004 | Ouverture des scellés
11035 (ambfant) . - 4 .
19/04/2007 26 Salle 004 | Mise en tube pour confirmation IRMS
11h40 (ambiant) (EC31) S
Chaine de possession des flacons B: -
Vg_chgntillog. )
Date Code opérateur ‘Localisation Ra.ison du transfert

' Cet enregistrement est & conservér dans le dossier de:la série s'il n'y a pas dé positif. ou dans le dossier positif.

EREPEN

3
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‘Codiﬁcation : E-TE-05B

afld ENREGISTREMENT Version: C :
Département des analyses ' Date : 17/10/2006
' ' 1/1
TRACABILITE DES ALIQUOTES A ETB
N° dé Série:
in T I A;
Echantilion A 825425
Date Aliquote(s) Code Etape : Remafques
- : opérateur :
19/04/2007 | Aliquote EC31 26 | Préparation jusqu‘a Confirmation IRMS(EC31)
12h05 : ;;céty[atlon .
20/04/2007 | Aliquote EC31 26 ‘Fin de préparation
0Sh1s
20/04/2007 | Aliquote EC31 26 Analyse GC/MS sur
15h16. (3 fractions) - MSD22
20/04/2007 | Aliquote EC31 26 Reprise pour a'nalyseé
18h00 (3 fractions) - IRMS
20/04/2007 | Aliquote EC31 26 Analyse GC/C/IRMS sur : | Absence’
- 19hoe (3 fractions) : ISOPRIME 2 " jd’appauvrissement

~_|isotopique significatif

Chaine de possession des aliquotes B;

. 'Echgnti!lon S

‘Date

Aliquote(s)

' Code
opérateur

Etape .

Remarques

Cet enregistrement est 4 conserver dans le dossier de la série s'il n'y a pas de positif ou dans le dossier positif,

q
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- " ' T Coder ERRCAT I |k
LNDD : ENREGISTREMENT _; (oo 8 Version: J ,
L ;. . Date: - 09/06/2006
FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSE 'RESENTEES T

N de laboratoire : ' . Ne échant_illon: A 3”5”75 1

Produit(s) confirmé(s) : | Anatyrc Cxdopgee PEJS. T o |

pH mesuré en conf : Ls L j : “ Densité éfﬁché_e en conf: A025 '
: ' ' Réfractométre n°:| - 2

* Densité corrigée :

- Essai n®

Mode opératoire de préparation : - [MEX T ) Version :|C. .

vMode opératoire d’analyse : [__M-AN- Sul | Version :{ A ]
CG/SM(SCAN) [ 7] CG/SM (SIM) [} cosme [] cosms [ ]

csm -] ewsme [] cusmy [ ] cuuv ]

MM ] ] coemrms [] Cylometrie [ ]

Essain®: ‘ . 1'; N

Mode opératoire de préparatlon Co L MEBX- R T . Versmn | ]
Mode opératmre d'analyse : 7 vaN. - | Versmn o ' N
carsmemy | - ceisM(scaN) [ ]

cusM(sM) [ ] cusmz El ; CL/SM3 D ~cuv - []

Concentration estimée: |

" *Concentration corrigée

Essain L _ R B S ] , ‘
.. | Mode opératoire de pyép_araﬁon: a ,l,_:., o o I 7 Version e ] . '
Mode opératoire d'analyse : i M-AN- ] Version :|__ 1t
CGrsD [ ] caisM (SIM) [:I .. COBM(SCAN) C1 v )

Concentration mesurée: . |

* Seuil corrigé : T . [

ES02 -BBS (CG- ‘BSO6-IMM [ ]|

BSRC-EPH(COSM__] 0 . L EsoBrs[C . EsorEp0 [ :
ESO3-CD(CL/SM) [ ]| - ‘BSesBLCH (CL/SM/SM)[:]i “° Essol-HBOCY |
Eso4-HcGisM || " ES05-MS2 (CG/SM/SM)D - Bsso2-1s [ ]|
ES03C -LCH (CL/SM)|__ ] | L | |
Code opérateur de I'analyste : 4@ Code operateur du responsable . A0

Date et paraphe : 4 Q{/ o Date et paraphe eil 1 olHO 4_

Hors portée d* accredltatlon B ".
Raison ou numéro d'écart de la declaratnon en hors portée

T 0 remnlir nar 18 reonancahla
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LNDD

INSTRUCTION

Codlﬁca’uon I—CONF—31
Version : D

{Date : 1_7/01/2006

1/2 -

CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES. METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR

GC/C/IRMS

Appareil utilisable :

Mode opératoire d'extraction :

Vi

Mode opératoire de préparation du Mix Apétafe; M-EXMlx-OS E

Mode opératoire d'analyse:

AL'analyse CG/MS doit étre effectuee avant l'analyse GC/C/IRMS

Mode ogeratoxre de depomllemen GC/MS M-RDP-OS

S| g

ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT

M-EX-24

-GC/MS:  M-AN-52°

APPLIGABLE |e

- Fs JAK, zmﬂ -

- GC/C/IRMS: M-AN-41

ASSURA

- GC/C/IRMS M-pp_31' f

Dépduill_er I'analyse GC/MS avant d"éffgéc'tuei;',l'aﬁalysé'i}C)C/IRMS.f..__ " _

Traiter simultanément ;

~ un blanc urinaire

un aliquot échantillon’

* CONFIDENTEEL

NCE QuaLITg
LNDp -

£

ENEPYE 3
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Codification : I-CONF-31

LNDD INSTRUCTION = . |Version:D
1 ' I Date : 17/01/2006
' -~ 2/2
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
. GC/CIRMS .-
Action Personne concernée Date ___|Signature
- |rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006 B M
vérifié par Corinne BUISSON | : 16/01/2006 - @W’ / :
Vérifié par Aurélie LAURENT . |1700172006 | ‘
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ’ 17012006 ~ | W
EVOLUTIONS / /] 1
N° Version __Motif , Date
1 Création du document. 03/06/2002
1A N 31/10/2002
- Acceptation du projet passage €n versxon A R
1B Reévision biennale 24/01/2005
C Ajout d'une extraction sur Gllson ' 128/10/2005
b Ajout de la préparation du mix acetate (M-EXMD( -05). ' 17/01/2006
Ajout de M-RDP-OS e e -

CONFIOENTIEL

4

[RERPUE 3
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

1/4

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

Documents utilisés : E-TE-03 G I-VOL-01, I-EX-06, I-EX-07, I-EX-08 ¢t I-TRAC—,O_._? C

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

Opérations

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

]

| Centrifugation 5 minutes

. Transvaser le sumnageant dans tube
prélablement identifiés

(cf - TRAC-03C)

Extraire sur SPE Rapid Trace -
selon I-EX-06

[ Evaporationasec |
| Ajouter 1.5 ml de tarﬁpoﬂ phospliate- '
pH=6.5 .

L Agiter jusqu'a dissolution compléte |’ _

Ajouter 2 géuttes de
B-—glucuronidase

Boucher et agiter 1 seconde ,

s

o .Centrifugation'S minutes |

Hydrolyser 11002 55°C__ |

Transvaser le surnageant dans .
* tubes préalablement identifiés

(cf LTRAC-03C)

Extraire sur SPE Rapfd Trace
selon I-EX-07

Evaporation 4 sec

—

© Tubes Kirﬂ'blq: 16x100 mm

Méxtériel S Réactifs et produits
Tubes Kimble 16x1 00 mm

Pipette Biohit 1-5ml APPLICAB LE 'é _

- Cones Biohit .
L 18 JAN. 2005
Centnfugc_use 4000 tr/min
Tubes Kimble 16x100 mm
Pipette Pasteur ,
o 0
LT . ' ASSURANCE QUALITE
-Cartoyches Bond Elut C18 500mg "~ " LNDD

Tubes Kimbles 16x100 mm

Bain 4 sec 4 60°C Azote -

Dispénsc’tte Tampon Phosphate pH = 6.5

. 'Chambre froide & +4°C (cf M-P-05)
Vdn_ex: C .
Compte goutte B-glucuronidase

' Chambre froide & +4°C

Bouchoné Zyxnarck o
Vortex
Etuve - | : .
Centnfugeuse 4000 tr/mm & CUN F ' D E NT, EL

Pipette Pasteur

Cartouches Bond Elut C18 200mg
Tubes Kimble 13x100 mm

* Bain a'séc 4 60°C Azote

¥
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

2/4

v d

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES.

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GCIC/IRMS

Opérations

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

Rincer les fubes transvasés avec
500ul d’acétonitrile

I Evaporation 4 sec 1

Ajouter 50 ul de pyridine-‘ R

Reprendre par rotation légére du
tube en position quasi horizontale
Agiter 5 secondes et boucher

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

L

Evaporationad sec - 1

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

Ajouter 50 pl d'anhydride acétique .

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

Evaporation 4 sec.des fractions
F1 (environ 2h00) -
F2 (environ 1h30)

F3 (environ 45min)

Matériel

P'ipettrhan delml
Pipette pasteur
Vortcx

Pipétt’man de'1 ml
Pipette pasteur

Bain asecd 60°C

Ptpettman de 50 pl - Cénes Greiner
Vortex

Vo'rt'éx‘ :

" Bain 4 sec 4 60°C
ou )
Portoir & tubes sous hotte
Bain & sec & 60°C. -
Pipette Biohit 1-5 ml
Cénes Biohit

Vorl_tex

Cartouches Baker C18 500 mg

Tubes kimble 13x100 mm .

‘Bain'a sec 4 80°C

Réactifs et produits

Acétonitrile

Acétonitrile

Azote

Pytidine désséchée
‘Anhydride acétique > 99%

Azote

Acétonitrile
Eau ultrapure

CONFIDENTIEL

AAz'otc\

9
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- . Codification : M-EX _-24 _
LNDD MODE OPERATOIRE. Version : C
' Date :17/01/2006
' o 3/4
METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DE
- METABOLITES DF 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'acétoﬁitrile

Reprendre par rotation légére du
“ tube en position quasi horizontale

[ Centrifugation 5 minutes j

Transférer dans les vials
préalablement identifiés

selon I-TRAC-03C _

L Evaporation 4 sec

Reprendre dans de I'hexane
selon I.VOL-01

Sertir et Agiter 10 secondes ‘l

L

Aprés analyse GC/MS : .

Reéajustement du ST si nécessaire -
(C£.1-vOL-01)
~ Agiter 10 secondes’

Evaporation 3 sec

|

Reprendre dans de I'hexanc
(CEf1-VOL-01)

L Sertir et Agiter 10 secondes j

© Matériel

Bain 4 sec360°C

Réac_tifs et produits

Seringue Harnilton de 50 il ou de 100 Androstanol acétate H67 200 ng/pl
#l selon:le volume ajouité : ' '
Pipettman réglable de 200 ul
Coénes Greiner

Acétonitrile

Centrifugeuse 4000 tr/min

 Vials en verre avec insert 300
. ‘ou vials en verre de 1.5ml

~ selon le volume .
Bain 4 sec a 60°C

Azote

Pipettman réglable de 200 ul ou lrjil‘ 'Hexaric ‘
Cépsules a $ertir - Vortex

Seringue Hamilton de 50 pl Androstanol acétate H67 0.2mg/m|

ou de 100 pl selon le volume ajouté

Azote

Pipettman réglable de 200 Wl ou 1l Hexane

Capsules a sertir - Vortex

1o
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LNDD

MODE OPERATOIRE

C§diﬁcation :M-EX_-24

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Version : C
Date :17/01/2006
4/4
METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES

changement SE en S1 et sjout analyse GC/MS avant GC/CIRMS

Action Personne cbncernée " |Date Signature .
rédigé par_ Cynthia MONGONGU 16/01/2006 M
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 | ﬁdﬂ? o
vérifié par Aurélie LAURENT 177012006 =S
approuvé par Jadques DE CEAURRIZ - 17/01/2006 /l// //
| ___EVOLUTIONS 7 ]
N° Version .  Motif . ‘ C Date
1 Création du document, - - o . 03/06/2002
2 N ~ o 14/10/2002
Modifigation des quantiiés de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur
l'importance de Ia rotation des tubes - . E .
A A ->Passage de projet en document validé modification | 04/02/2004
temps/température acétylation ' '
1B ' 'changément-dé' cartoug:h‘e' pour la premiérecxtractior.x " 16/07/2004 -
‘| addition d'une nouvelle fraction d'analyse _
.| réunion des aliquots d'un-meme échantillon avant dérivation _
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04) o
C changement de cartouche pour la premiére extraction 17/01/2006
addition d'une nouvelle fraction d'analyse '
réunion des aliquots d'un meme-échantillon avant dérivation
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous -azote (E-
INFO du 10/05/04) Lt s : S i :

3
o

| ZR;;

" CONFIDENTIEL

I
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LNDD

INSTRUCTION -

| Version : C

Codification : I-EX -06

o mrand

Date.: 06/02/2006

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

1/3

Application :

Durée d'extraction pour un tube:

Tube utilisé:
Type de cartouche utilisée:

IrmsO0.spe
13.30min

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

Documents utilisés: :I~M-02, I-N-02

1. DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1 : Méthanol

Voie 2 : Eau ultrapuré™
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 8 restent & l'air libre

2. LANCEMENT DE L'EXTRACT_ION :

_ Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voi; i—M—OZ.

ASSURANGE QUALITE

LNDD

Positionner & droite les tubes & extraifc"’ etd gauche les tubes de recueil et placer les cartouches .

L'ordre de passage est le sui\}ant:

Blanc urinaire 1
Echantillon 1
Blanc uriaire 2
Echantiilon 2

Pour lancer I'extraction, voir J-N-02. Lo :

CONFIDENTIEL

|2
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX 06

Version ;: C
Datc 06/02/2006
2/3

PPN §

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

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

Etape Source - | Recueil. | Volume | Débit (mVYmin)
. o (). ,
Conditionnement colonne Methanol | . Poubelle 3 .10
- Conditionnement colonne | Eau ultrapure | Poubelle 3 10
Chargement échantillon Echantilion | Poubelle 8.5 ' 4
Lavage Eau ultrapure | Poubelle 4 . 10
Séchage 1 minute ’
Elution Méthanol | Fraction 1 6 2.
Rincage canule Eau ultrapure Canule -2 , 20 -
Ringage canule _ Meéthanol’ | "Canule - .2 B 20

=

CONFIDENTIEL

(3
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LNDD INSTRUCTION

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

3/3

[RNPPUN 3

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

METABOLITES DE LA TESTOST ERONE PAR GC/CIIRMS

Action Personne concernée Date
rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006
vérifié par Corinne BUISSON _ 06/02/2006
approix-vé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006
_EVOLUTIONS
N° Version Motif i . Date
1 | Création du document, - 30/04/2002
A . 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale : 31/08/2004
‘changement de ‘cartouche d'extraction et des volumes de lavage et
d'élution : , L
C Révision biennale . 4 . 06/02/2006
changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et h
d'élution ) _
homogénéisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02

CONFIDENTIEL

I
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Codification : I-EX 07

LNDD INSTRUCTION Version : D |

Date : 06/02/2006
173

zaarasd

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

Application :

Duréé d’extraction par tube :
Tube utilisé de recueil utilisé :
-+ ¢ |Type de cartouche utilisée :

| Irmslte.spe

. Bond Elut C;5 Varian - 200 mg / 3 ml

16.30 min
Kimble 13x100 mm -

Documents utilisés : I-M-02, I-N-02

1. DISPOSITION DES SOLVANTS : _

Voie 1: Méthanol

Voie 2 : Eau ultrapure
Voie 3: Acétonitrile

Voie 4 : Rien S
Voie 5: Rien N
Voie6: °  Rien ‘
Voie 7: Rien

Voie 8 : Rien

Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent 2 I"air libre.

2. LANCEMENT DE L’EXTRACTION :

ASSURANCE QUALITE
LNDD

g

Effectuer les purges eau, air et solvant sinécessaire. Voir I-M-02.

Positionner a droite les tubes & extraire €
dans les tubes 16x100mm.

L’ordre de passage est le suivant :
Blanc urinaire 1 tube 1
Blanc urinaire 1 tube 2
Blanc urinaire 1 ...,
Echartillon 1 tube 1
Echantiilon 1 tube 2
Echantillon 1 ....
Blanc urinaire 2 tube 1
Blanc urinaire 2 tube 2
Blanc urinaire 2 ....

~ CONFIDENTIEL

t disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm insérés

'LNDD 1223



LNDD

INSTRUCTION

Codification : I'EX 07

Version: D

Date : 06/02/2006

.2/3

waeank

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

Echantillon 2 tube 1
Echantillon 2 tube 2
Echantillon?2 ....

Placer les cartouches et lancer 1extraction selon 1-N-02.

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXfRACTION :

Etape Source Recueil | Volume Débit
- {(ml) {(ml/min)
Conditionnement colonne Méthanol Poubelle - 4 10
Conditionnement colonne _ .- Eau ultrapure . Poubelle. 4 10
Chargement échantilion Echantillon " Poubelle 2 .4
Préparation du mélange 20% Acétonitrile / Eau ultrapure Mixer 0.8/3.2 30
Lavage Acétonitrile / Eau ultrapure 20/80 | Poubelle 4 2
Préparation du mélange 30% Acétonitrile / Eau ultrapure Mixer 0.6/14 30
- Lavage Acétonitrile / Eau ultrapure 30/70 || Poubelle- 2 2
Séchage ' R - 1 minute )

Elution Acétonitrile Fraction 1 4 2
Ringage canule Eau ultrapure Canule 4 20
Ringage canule Méthanol Canule - 4 - 20

 CONFIDENTIEL
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Date : 06/02/2006
' 3/3

. Codification 1 T-EX -07_
INSTRUCTION Version: D

EPVE 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 Date . Signature =,
rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006 M
vérifié par Corinne BUISSON - 06/02/2006 %/ n
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ losi022006 | .
EVOLUTIONS | L \
N° Version  Motif Date
1 Création du document, e 5y 30/04/2002
A : o : 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale _ 31/08/2004
changement des volumes de lavage et d'élution
C Réajustement de Y'extraction 22/04/2005
D Réajustement de I'extraction : 06/02/2006

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

NP

 CONFIDENTIEL
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LNDD

INSTRUCTION

Version: C

C0d1ﬁdat10n ‘T-EX -08 — ——

Date : 08/05/2005 -

1/3

TROISIEME EXT RACTION SUR PHASE SOL]])E (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

‘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 restent A lair libre

Application : irms2te.spe

Durée d'extraction pour untube : 41,3 min :
Tube utilisé : Kimble 13x100 mm
Type de cartouche utilisée : Baker Cyg

Volue de la cartouche ;

Meéthanol
H,0 (ultrapure)
Acétonitrile
Rien

Rien

Rien

Rien

Rien

500 mg /3 mi -

2 -LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE :

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

Positionner  droite les tubes 2 extraire et & gauche ks tubes éhuats. o |
Utiliser I gros rack, disposer au niveau des receuils les tubes 13x%100 mm insérés dans des tubes
16x100 mm et placer les échantilions dans fordre suivant : '

ASSURANCE QuaLiTE
LNDD

fPPLicaRLE 4,
08 SEP, pps

CONFIDENTIEL
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -08
Version : C

Date : 08/09/2005
' 2/3

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

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

Tubes des échantillons ~ ¢ Tubesdes recueils S
Blanc urinaire 1 Bhanc urinaire 1 ﬁacuon F1 (métabolites de ] cort:sone et du cortisol)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F3 (Diol). o
Echantillon 1 Echantillon 1 fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol)
Espace libre Echantillon 1 Fraction F2 (Kéto)
Espace lbre Echantilion 1 Fraction F3 (Diol)

Placer kes cartouches en laissant deux intervalles de lbre entre - chaque cartouche et cliquer
ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE :

CON

IDENTIEL

Etape Solvant: Recueil Volume (ml) | Débit (ml/min)
Conditionnement colonne MeOH Poubelle 5 10
Conditionnement colonne H,0 Poubelle 5 10

Chargement échantillon | Reprise CHsCN-FzO 50/50 Poubelle - 2,5 -4
Préparation mélange 30 % ' CH3;CN-H,0 . Mixer 1,8/42" 30
Lavage "CH3CN-H;030/70 | Povbele . . 6 2
Préparation mélange 40 % 'CH;CN-H,0 - ;  Mixer, : 2,413, 6 - 30
Lavage CH;CN-H;040/60 |  Powbele |+ 6 2
Préparation mélange 50 % CH;CN-H,0 | Mixer 3/3 30
Elution F1 CH;CN-H;050/50 | - Fraction1 6 2
Préparation mélange 50 % " CH;CN-H,O ~ Mixer /1 30
Eltion F1 CH;CN-H,050/50 | Fractonl | 2 2
Préparation mélange 75 % . CH3CN-H,0 Mixer | - 4,5/15 30
" EltonF2 CH;CN-H,0 7525 | . Fraction2 6 2
Préparation mélange 75 % CH;3CN-H,0 Mj){ér 2,4/ 0,8 © 30
Lavage CH;CN-H;075/25 | - Powbelle 32 2
Elution F3 ‘CH;CN . Fraction3 4 2
Ringage canule H,O Canule . 2 30

Lavage MeOH Poubelle 2 30

o arandk
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LNDD

INSTRUCTION

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

' 3/3

[RNESVR §

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

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

Action Personsie conceniiée. . -
rédigé par’ Cynthia MONGONGU
vérifié par Caroline BASTIEN 08/0972005 -
vérifié par Adeline MOLINA: . '} 08/09/2005
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ " . |08/09/2005 ¢
L _EVOLUTIONS T ~- 7570
N° Version Motif Date
1 Création du document. ' 30/04/2002
A : o 02/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B i Révision biennale L ' 31/08/2004
analyse d'une troisi¢me fraction .- - L ,
C ~ |Elimination d'une interférence dans la fraction F1 - Changement titre| 08/09/2005
pour homogénéisation - i

 CONFIDENTIEL
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. ' Codification : E-TE-03C

LNDD ENREGISTREMENT - {Version: G
e ~° . |Date: 17/01/2006
_ ¢ ~1/4
FICHE DE SUIVIDES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
. GC/C/IRMS
Mode opétatoire d'extraction: M:EX-24
Echantillon ; A Psg . . o  Sexe: M Fl : l
Mise & ’ambiant de I’échantiton : Date : | 1)y} Heure :| J—l“ﬁb
Prise d'essai: . Volume: 36 mL Hewre: |  Muo | Paraphe: | 9GP
_‘ Date - Appareil . | Température en °C Valeur lue” "Paraphe
PH | Rk | pHmetse: 0 | 208 |8 sun | 1Ry
Densité AR} | Refractn®:2 - - Ao Yug
Blanc urinaire ;1| Pool L ‘Densité : | 1.2, Prise d'essai ;. | A& mL Paraphe : | 2= f
Préparatlon de I'échantillon ,
Opération Date Heure de début Récl'up,éré: a | Identification du mati__’ariel utilisé | Paraphe
Premitre a4 ADor ‘Rapid Trace : &xond %L
extraction - ; : RN B E . e T AN ety o
: ) Aumso
Stockage 4 ' Lieu : CH-FR 1
4°C —
Evaporation | ax\«i} Auroy : )stns,‘* _ |Baina sec (BSE) :524 .t
Stockage a o - Lieu : CH-ER 1 :
4°C A
Hydrolyse , : 1 aswe. . Code du'tampon T RN D | Wl
Ly AR I\-.t\'\- AT, S DLU déla BGhu w3
| A=W} _A@*‘Io Euven®: g
Demdtme |y | _JIGH9D Rapid Trace : ffongy B
"l extraction : : = — o .
28043 A€ 20
Stockage a : . _Lien: CHER-}
4°C ; i -

*DLU: date limite dutilisation

" LNDD 1229
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- - Codification : E-TE-03C
LNDD ENREGISTREMENT Version: G
o . Date : 17/01/2006
2/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
. GC/C/IRNIS
Opération Date Heure de début fRi’a?cubéré - "'Idexiti;f;jcaﬁon du ratériel utilisé ‘Paraphe
Evaporation AR} _Ag%20 ,‘ews' Bain & sec gBSE) S 2=t
Stockage & Liew:CHER]
4°C
Acétylation | DLU* Anhydnde acétique m? YA
Y b L I DLU* Pyridiné g post-
. IR Bm-scvaS—E—)—-
A3 - R my Ou_ Température ambiante
Evaporation | Jojup) T my S35 | Bain 4 sec (BSE):o: L ,
Troisiéme A=tw} B (2 'Te) Rapid Trace : pioapd Leg
extraction - : = o
'_ defui} | oy |
Stockage 4 : { Lieu : CH-FR_ 1
¢ 4
Evaporation | x| _wmo ) ,_,umsq' » Bain_ése_:'c‘(BSE):Tl_‘-( Pl
. |Stockagea | ' Lieu: CH—FRI -
v o F
Ajout ST, P Aumg Code du SI (O2mg/ml) H67- | &C
. . e o : cmbuq‘
lee envial | oy L Juies SRR A
Evaporation Lty Aunzy Bam Asec (BSE) $U %LP
7o|ut} Ao , _
Stockaged | ' Lieu ; CHER .1
+4°C R
Analyse par CG/MS
Fraction F1 ‘Efaq_ﬁon, F2 | Fraction F3
Volume SI (ul) g = )
Volume hexane (ul) | croo |- wes | oo |

LNDD 1230
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. o : ' Codification : E-TE-03C
LNDD ENREGISTREMENT : Version: G }
I Date: 17/01/2006
‘ 3/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
’ GC/CIRMS
Optration Date Heure de début Récupéré a Idén_tiﬁcatio_n du matériel utilisé Paraphe
Rown | A=t | _umg. -
Injec-on b} | _duwey MsD 12 =N
SN e =
Ajoutdu STsi R Code du ST (200ng/uL): H67- | B2k
nécessaire PE IR i) ( giL) PSS
Brapostion | 2=iui} | Ao | _rgs [Bainases (BSE) :524 B
Stockage des Lieu : CH-FR.1
vials 44°C
Autres opérations (dilution, réinjgctibn.. ). . ' .
Oijéraﬁon Date _Heure de début Réi:upér":‘z " | Identification du matériel utilisé Paraphe

o2 sgrendit a2t aen s R IR A A = T

- w

Sottarmpnanily ~en 3 el w0

Analyse par GC/C/IRMS

. " |Praction F1 | Fraction F2 |Fraction F3
Volume total ST prélevé @h{ o e
Volume final hexane (u) H o 1o




. . e Codlﬁcatlon E~TE-03""'
LNDD - _ENREG'ISTREMENT’, o Version: G
e . |Date: 17/01/2006
’ 4/4
F ICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION/ CONTRE EXPERTISE EN
GC/C/IRMS
Optration Date Heure de (_iébut : Réqupéfé;ﬁ |- Identification du matériel utilisé | Paraphe
Reprisepar | g AP ) - o et
Hexane . . . .-
Injedion | ) A9 "ISOPRIME 4 - L
CO/CRMS Ao AT > o

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

Opération " Date Heure de début | .:_ Bécupéi'é_ﬁ 'Id_entifi'_ca.tiox'l du matériel utilisé

. Paraphe

I :

¥

- A WL e 1 ..
LR TN TR SRV O LR L 2RO RIE S N

Ecartsn°:

Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation de 1 ‘échantillon

TINDD 1232



LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-EXMIX-05_

‘| Version: B

Date :09/05/2006
1/2

[REPEN 3

1. Préparatlon du Mix Acétate pour la GC/MS

Opérations

Prélever iOO plde la solution Mix
Acétate
et transférer dans un vial 4 insert

| | Evaporer i sec |

Reprendre dans 100 ul d'hexane

Sertir
Agiter au vortex

" Matériel
Vials en verre avec insert
300pul
Bain a sec a 60°C

Plpettman regleage de 100 pul
Cones Greiner -

Capsulésa'sert_ir
~ " Vortex .

2. Préparation du Mix Cal Acétate pour la GC/CIRMS:

Opérations © Matériel
Prélever 50 pl de la solution Mix ‘V;ialtsf’ﬁn verre favéc insert
Cal Acétate L 3004
et transférer dans un vial 3 insert -
| Evaporer 3 sec - | - Bain d sec 2 60°C
Reprendre dans 50 pi d'hexane | Pipettman régleable de 100 pl
: Cones Greiner
_ Sertir Capsules & sertir
Agiter au vortex ' Vortex:

A’-‘,—\' T~ o F\l -

le

1 5 MAI 2006—\

_._——d

on amy

METHODE DE PREPARATION DU M]X ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

'Iééactif et produité B

Solution Mix Acétate
(CH-Fr.1)

Azote

- Hexane

CONFIDENTIEL

 Réactif et produits

.

Solution Mix Cal Acétate

(CH-Fr.1)

- Azote

Hexane

e LNDD

" ASSURANCE QUALITE

L5
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LNDD MODE OPERATOIRE

Codification : M-EXMIX-05 _
Version : B
Date :09/05/2006

ek

2/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

Adtion* B A T

rdigipar ~  |Cynthia MONGONGU 09/05/2006 _

vérifié par Corinne BUISSON : | 09/05/2006 '.

vérifié par © |Auélie LAURENT 1 % | 09/05/2006 dopb—t
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ : 69/05/2006 // /( M /

N° Version | o  Motif _ Date
A Création du document, 17/01/2006
B ajout du mix cal acétate 09/05/2006

~ CONFIDENTIEL
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Codification : M-AN-52

MODE OPERATOIRE ~ |Version:A

Date :28/10/2005
1/2

arank

ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA

ASSURANCE QuALITE
LNDD

APPLICABLE le

280w |

TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

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

INJECTION .
Mode: I
Température injecteur:
Volume inject:

Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC:

Température initiale:
Gradient de température:

Température fmale o
Temps d'analyse:

Temps d'équilibrage de la colonne;

.Pression constante;

Température de la ligne de transfert

CONDITIONS SM:
Solvent delay:
Température quad:
Température Source:
Fichier tune:

. Mode dacqmsxﬁon.

DB17-MS JW Scien 122.4732

30m
0.25mm
0.25um

“Splitless (insert splitless)
280°C

1pl
Solvant A: Acétonitrile
Solvant B: Hexane

70°C pendant 1 min
70->270°C & 30°C/min
270°C pendant 12 min
270->300°C a 10°C/min

: ,300°C pendant 3 min
25.67 min *

0.5 min

Ajuster le SI é 10.7 min (+/-0.5min)
300°C

9 min
150°C
230°C
Autotune

" Full scan 50-550 uma

CONFIDENTIEL

R e

21
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LNDD MODE OPERATOIRE

Date :28/10/2005

Version : A

2/2

- | Codification : M-AN-52

TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA

CynthlaMONGU | 281072005 g : I 10 0 A
viifiépar | |CaolineBASTIEN - [2871002005 ":&’: -
vérifié par Aurélic LAURENT 28/1012005- | S
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 28/10/2005 //] A W_

N° Version S _X;Moﬁf Dafe
A Création du document, e . 28/1(?/2005

CONFIDENTIEL -

A3
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Sequence Name: C{\MSDChem\1\sequence\2007\AvrilO7\2004.S
Comment : : '

Operator: 26 .
Data Path: D:\MSDZZ\2007\AVRIL07\2004\

Top Pre—-Seq Cmd:
Instrument Control Pre-Seqg Cmd:
Data Analysis, Pre-Seq Cmd:
Top Post~Seqg. Cmd:
Instrument Control Post—-Seqg Cmd: : . .
Data Analysis Post-Seqg Cmd: : -
Method Sections To Run . On A Barcode Mismatch
(X} Full Method . (X) Inject Anyway
( ) Reprocessing Only - ( ) Don't Inject
) "““"'_f——"_'T"‘“"‘““““"”*'“"“““'T """"""""""""""""""""""""""""" .
‘' Line- Sample. Name/Misc Info :
1) Calibration 1 -
Datafile 2004MixAcOl
Method. MAN_S52 . :
2) Calibration . 2 :
Datafile . 2004MixAc02 o
Method MAN_52 L T e
3) Blank 3 BlulF3 . MAN_52. Blu 1 F3 5
4) Sample 4 425f£3 - MAN_S2° A 825425 p3% -
5) Blank 5 Blulr2 MAN -52 . Blu 1 F2 ’
6) Sample 6 4252 MAN_52 A B25425 F2
7) Blank 7 BlulfFil MAN_S52 Blu 1 F1
8) Sample 8 425F1 MAN_52 A 825425 F1
9) Blank 9 Blu2F3 MAN_52 Blu 2 F3
10) Sample 10 427£3 MAN_52 A-825427 F3
11) Blank 11 Blu2F2 MAN_S52 Blu 2 F2
12) Sample 12 427F2 MAN_52 A ‘825427 F2 .
13) Blank 13 Blu2F1 MAN_ 52 ‘Blu 2 F1
14) Sample 14 427F1 MAN_52 A 825427 F1
~wqucnccvéﬁﬁécpar:4££2 ................
LEMarques © ... ceeevrsaissesentarirainnnn.
R A O :::zg-i.-;;:,;_'.-‘::‘q:-ra: i £ R N T .-t;-‘,r.._\..:ﬁijm--.v_.-.-'- e p .::—:M;r!,zrp;f iR B T e R R ]

Last Modified: Thu Apr 19 14:04:12 2007 o : Page: 1
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D:\Misd2212007\AvrII071200412004MixAC01.D

Data File Name 2004MixAc01.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Aviril07\2004\
Operator 26 '

Date Acquired 4/20/2007 42:30

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

Misc Info Mix Acétate 002 50ng injecté

IO RGO I A .
R = 1

A alsoe, \. , . —O

Teloo EE-T3 oo T e oo Neloo ——loo E3 e ==y

. Temps de rétention, temps de rétention relatif ét'target Signal (M1)

Name et Signal rge n
5a Androstanol AC _ o 258 - 11,067,727
Etiocholanolone AC 14.30 1.339 272 18,825,488
Androsterone AC 14.57 1.364 272 31,039,631
5b Androstan 3a 17b diol diAC] - 16.13 1.416 256 18,669,368
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15,51 1.451 316 23,483,844
11 KetoEtiocholanolone AC .16.98 1.589 271 23,997,600
L _5b Preanan 3a 20a diol diAC . 1905 - 1783 284 22.429 591
M2 signal
_Name —Qlsianal - Q1 Response _ Q1Ratic ]
oy s ok B Androstanol AG s~ wem ks v 2430 i 3ABO2,954.. L1075 AL VS st e povn Moy
Etiocholanolone AC - 257 7 12,266,677 65.2 o ) ' =
Androsterone AC 257 13,633,738 43.9
1 5b Androstan 3a 17b diol diAC " 316 © 16,278,907 - 87.2
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 14,721,038 62.7
11 KetoEtiocholanolone AC . 191 20,377,486 84.9
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC . 269 13,001,366 580
M3 signai : '
Name . Q2 sianal - - Q2 Response . Q2 Ratio
5a Androstanol AC | 204, . ... 6411911 . 579
Etiocholanolone AC C0201F C L i 7,794,081: S 4l4
Androsterone AC 218 9,864,713 38
5b Androstan 3a 17b diol diAC| 241 14,720,217 78.8
5a Androstan 3a 17b diol diAC . 256 12,186,584 51.9
11 KetoEtiocholanolone AC 286 13,970,419 582«
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 .. 5990158 26.7
Page 1 of 2 . C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 412012007 1:06 PM
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D:\Msd2212007\Avril071200412004MixAc01.D

o Sa.'Aﬁdéosiénol AC .
.....T. G SerRERmEE memne L

B

Etiocholanolone AC

oy~ ~r
B0 TBI80 14100 14D ABE TARE 144G 1480 TAms 4470

S§b Androstan 3a 17b diol diAC . .. 5a Androstan 3a 17b diol diAC

b Tt e

=TI

-.o-"«--z.;o

SRR WRR

EATYE ERRIEEARIR

P el e b Llieasde s, [E R LY At

- on

. agsY tep ¥ -.--—~‘-«=\\-==v~—.—:

B ANTE TAwD Tane Tems Tene relas SewNe ieme sees

11 KetoEtiocholanolone C

>

TAIGG ARG WS Teed el 1700 ATA0  1Tae 1758

R 412072007 1:06 PM
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D: \Msd22\2007\Avrl|07\2004\2004Mle002 D .

Data File Name 2004M|xA002 D

Data File Path D: "Wsd22\2007\Avril0712004\
Operator 26

Date Acquired 4/20/2007 13:02

Acq. Method File MAN_52.M -
Sample Name ‘Mix Ac 100
Vial Number 2

Misc Info Mix Acétate 002 100ng injecté

) IO RO AP OODR. D
H T T H

. H 4
D>
B—
—-———T
D
VB ——
cV e
Te—o
wocoooa
acoocca
voooocoo
soocoocoo

4d4da34

sooooco
—_—coosoo

>ococoo] ) .
mRooocoo .

Tooccoood

L .
to oo T, o0 T oS ne.oo, TeloS

ETHEYSY naloo )

Temps de rétention, temps de rétenti'on relatif et target Signal (M1).

_Name " Ret Time RelRet Time | T ignal__ Tar DS
5a Androstanol AC : T H0.67 258 22,101,558
Etiocholanolone AC 14.31 1.341 272 . 38,854,788
Androsterone AC 14.58 . : 1'.36_6 272 ) 66,176,527
5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.13 1417 256 39,251,208
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15,51 C 1.453 316 "~ 50,911,040
11 KetoEtiocholanolone AC |- 17.01 - 1.594 271 50,492,412
5b Pregnan 3a 20a diol diAC { - 19.07 - 1.787 : 284 - 48041412
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
STy N ,.ﬁaAndms;tamLAr‘Mm oviers 2243 i - -“2&521@,8 AR i Qﬁ,,gﬂm vicsies et e e emitr o eamess
Etiochdlanolone AC 257 25,110,254 -
Androsterone AC 257 28,748,428 44.1 '
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 .. . 34,813,101 88.7
5a Androstan 3a 17b diol diAC 24% . ... 30,641,043 60.2
11 KetoEtiocholanolone AC 191 42,675,465 ; 84.5
L_5b Pregnan 33 20a diol diAC 269 ' 27.596.161 574 -
M3 signal
: Name o Q2 signal Q2 Rest i . Q2
5a Androstanol AC . . .204 . 12,747,543 . .B7.7
-Etiocholanolone AC ... 201 15,453,599 : 39.8
Androsterone AC 218 20,331,177 - - 3.2
5b Androstan 3a 17b diol diAC © 241 30,404,237 77.5
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 256 25,'76_9,520 - 50.6
11 KetoEtiocholanolone AC 286 © 29,773,428 59.0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC _344 - 12.847.788 _ _26.7
Page 1 of2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 4/20/2007 1:30 PM
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D:AMsd2212007\AVriI071200412004MIXACO2.D «

5a AndrostanolAC -~ -
IR E R I

iR

LT

N
01

Etiocholanolone AC
. Ty

Androsterone AC
B R T 2 O RO S

neo——
eacnsel
~reawse)
eevoan)

I

§b Androstan 3a 17b diol diAC -

. SIS RIS IR R A R SRR T

5a Androstan 3a 17b diol diAC

. ISR BT ANy s1800ae BRI BRI TR
aeeesd :

LTS
Pty

Jrtmmpeny
Tuvcen

il

R L R ST PEN

Ea S U

sescoo| * ¢

fi

I4BETVATTE 1460 (20 18,00 1ali0 1GES 1655 1A Tamn

11 KetoEtiocholanolone AC ) -5b Pregnan 3a 20a diol diAC
] IR AT

EEAETIE T e

R

CHAHELLLLL

Page 2 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT T 4/20/2007 1:30 PM

35

LNDD 1242



D:\Msd2212007\Avril0712004\Blu1F1.D

Data File Name BIu1F1.D

Data File Path D:\Msd22\200
Operator 26

Date Acquired 4/20/2007 16:53
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F1

Vial Number 7
Misc Info Blanc urinai

7\AVil07\2004\

re 1 Pool 4 Fraction 1- dahs 100pi:i~_' "

s

LR Tt g
LY TRl 3
1RO
T Vw—O

T -——

oo

BOOCOOO

rooocooo

socoooa
so0nooo

OO

so0coo0o

OO

Tooocoo]

JL.. ) Y ‘A

THCO Sl .

1T0.c0
J7= 2%

Y

T~ oo

e =1 BCH=-N

zoloo

z2=.00 2N

R

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

Y

N - Name_ _ RetTime ___ RelRét Time | ign I
5a Androstanol AC 10.66 : . " 258 4,755,558
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC -0.00 0.000 . 286 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 . 0.000 316 0
-} 11 KetoEtiocholanclone AC 16.96 - - 1.591 271 32,575,677
Sb.Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 . "‘0.000, . 284 . 0
M2 signal B 3
Name Q1 signal Q1 Re: se 1 Ratio
5a Androstanol AC 243 . 5,165,623 108.6
Etiocholanolone AC . 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
6a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 N a0
" 11 KetoEtiocholanolone AC 191 28,680,053 88.0
L_5b Preanan 33 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal
_Neme ~ _Q2 signal Q2Response . Q2 Ratio |
6a Androstanol AC 204 2,742,659 57.7
Etiocholanolone AC 201 . 0 T 0.0
Androsterone AC 218 o] 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 247 0 - 00
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 .0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 19,252,873 59.1
L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC | 344 0 09
Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 1 412012007 5:59 PM
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Operator 26

D:\Msd2212007\Avril0712004425F1.D

Data File Name 425F1.D
Data File Path D;Wsd22\2007\Avril07\2004\

Date Acquired 4/20/2007 17:25
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825425 F1

Vial Number 8

Misc Info A 825425 Fraction 1 dans 100pL

Y |

I ey e

S Sloo -

=

e
T

Temps de rétention, temps de rétention re!atif et taygét Slgn';al (M1) _

Name RetTime .- RelRet Time: |. Si
5a Androsfanol AC - .10.68 : 258 2,051,248
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 o]
5a Androstan 3a 17b diol diAC} 0.00 0.000 316 - 0
11 KetoEtiocholanolone AC 16.96 1.591 271 30,287,584
L_5b Pregnan 3a20a diol diAC - 0.00 0.000 . 284 0
M2 signal :
Name Q1 signal ____-Q1 Response Q1 Ratio |
5a Androstanol AC 243 - 2,238,362 109.1
Etiocholanolone AC 257 0 00
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
11 KetoEtiocholanolone AC 191 26,720,781 88.2
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal
Name - Q2 sidnal. | Q2 Responise Q2 Ra
5a Androstanol AC . 204:.. . ..1,349,895 . . 65._,8 o T
Etiochclanolone AC 201" HoU0 im0 00
Androsterone AC 218 0 _ 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 c 0.0.
11 KetoEtiocholanolone' AC 286 17,753,312 58.6
5b Pregnap 3a 20a diol dIAC ‘344 _ 0 0.0
Page 1 of 2 _C:\MSDCHEM\CUSTRPT\M_ANSZ.CRT, ]

412012007 6:00 PM
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5b Androstan 3a 17b diol diAC oo © ' 5aAndrostan 3a 17b diol diAC

SINRENREITR SR

.o

EREAEB IRV BRIV IR

11 KetoEtiocholanolone AC

ion a0 3 R szams
{27 323-82 MI2-7R in 2R en gaex 8
PO 55 Pha 83 ans 26 ia i e5i I78T
480000!
asocco)
seooad)
soascal
2ecenc|
Fonose]
80000
106000,
wooeo)
. i
FelEe salan Teve salmc velen Vvioe Ivian Ivhe 175e N ’

bew G

g

P i L nh

o . I R TS AP I

3

K3

.

Page20f2 o ':C:\M'SDCHEM\CUSTRPT\MANS_Z.CRT ' - 4120/2007 6:00 PM

2%

LNDD 1246



Operator-26

b: \Msd22\2007\Avrll07\2004\Blu1 F2.D

Data File Name Blu1F2; D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Date Acquired 4/20/2007 15:49
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Biu 1 F2

Vial Number 5

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

I Emas e

Pagé 1of2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT »

qqqqq et ULA TaTes Ero o™ ==Tas "".E‘a“;-h;l?.*;a&_—
Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
v Name Ret Time .. Re} Ret Time | Sij I
* 5a Androstanol AC "10.67 o 258 15,259,410
Etiocholanolone AC 14,35 1.345 272 63,403,033
Androsterone AC 14.62 1.371 272 127,302,651
5b Androstan 3a 17b diol diIAC 0.00 0.000 256 0
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanoione AC 0.00 . 0.000 271 - 0
L_sb Preanan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284 - 0
M2 signal
Name Qisianal . Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 - - ;16,345,792 . : 102.1
Etiocholanolone AC 257 39,932,176 . 63:0
Androsterone AC 257 154,583,332 .. 4239
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 'o;p
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 . 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
§g Prggngn 3a 20a diol diAC 269 0] Q.0
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response f Q2 Rﬁl&_
. 5a Androstanol AC 294. .. 8964921, = . 588 .
Etiocholanolone AC 201 - o 23;860,437 . © 376
Androsterone AC 218 38,099,953 29.9
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 0.0
11 KetoEtiochofanolone AC 286 0 © 0.0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0

oot

4/20/2007 4:21 PM
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D:\Msd2212007\Avrit07\2004\BlutF2.D
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Data File Name 425f2.D
Data File Path D; \Msd22\2007\AvnlO7\2004\
. Operator 26
Date Acquired 4/20/2007 16:21

D:AMsd2212007\Avril07\2004142562.0

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825425 F2

Vial Number 6

Misc Info A 825425 Fraction 2 dans 400uL

1=°!A.oo Aty —rr

TICE T e amrIx.C>

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

Name Ret Time Rel| Ret Time | Target Si ] n
5a Androstanol AC 10.66 258 6,076,360
Etiocholanolone AC 1431 . 1342 272 39,516,821
Androsterone AC 1454 1384 . | - 272 37,807,446
5b Androstan 3a 17b diol diAC 000 0.000 : 256 o
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00. - 0.000. . 31,5. V]
.11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
- 1 _5b Preagnan 3a 20a diol dIAC 0.00 . 0,000 284 0
- M2 signal
Name Q1 signal ____. Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 6,613,649 - 108.8
Etiocholanolone AC 257 25,014,540 63.3
Androsterone AC 257 16,303,489 43.1
5b Androstan 3a 17b diol diAC 36 .. 0 0.0
8a Androstan 3a 17b diol diAC 241 ' 0 . 00
11 KetoEtiocholanolone AC 191 A 0 0.0
_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 0 2.0
M3 signal
__Name Q2 signal
5a Androstanol AC 204 . 3518718 = 57.9
Etiocholanolone AC 201 - . 15,505,959 . :° 39.2
_ Androsterone AC 218 11,725,536 31.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 - .0 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 286, -~ 0 . d»o
11 KetoEtiocholanolone AC 286 - 0 ‘ 6.0
L_5b Preahan 3a 20a diol diAC 344 0 ‘ .00
Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 4120/2007 5:08 PM
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Vial Number 3

D:\Msd2212007\Avril07\2004\Blu1F3.D

Data File Name Blu1F3.D
Data File Path D:Wsd22\2007\Avril07\2004\
Operator 26 . '
Date Acquired 4/20/2007 14:44
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F3

_Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans-10'0p!'.‘,

. —— e

wocoococoo
© racccoo]
rocoooo
esccooo]
 eococoaac
acococooc
moocococoo]
wsococaca]
~ooocooa ]

' mmoocco
accocoo]
moacococ
moocooas]

+ sccooo]

T ococoo]
acocoo

TG Wit vrI L >

L

M‘A A

Toloo B3 LRy

TS.o0 Toloo ROIO o= oo

E -2

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

Page 1 0f2

4:569.328 _.96.1

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

Name RetTime Rel Ret Time { Target Sianal __Tardet Response .
5a Androstanol AC 10.67 - 258 3,749,543
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 15,729,613
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.46 1.448 316 4,340,403
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 19.03 1,783 ] . 284 17,534,062
M2 signal ,
__Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 4,079,990 108.8
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b.diol diAC 316 - 13,687,066 87.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 . . 2,810,630 64.8
11 KetoEtiocholanolone AC 91 - - 0 .. - 00
L_Sb Pregnan 3a 203 diol diAC 269 10,150434 57.9
M3 signal
Name Q2 siang| - Q2 Response. . Q2 Ratio . | -
5a Androstanol AC .. 204 2,218,676 . 59.2 .
Etiocholanolone AC 201 o . 00
Androsterone AC 218 0 ' 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 12,295,747 78.2
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 2,295,808 -52.9
11 KetoEtiocholanolone AC - 286 S0 . 0.0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344

412012007 3:15 PM
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Etiocholanolone AC

D:WMsd2212007AVHIOTI2004\B1u1F3.D
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Operator 26 -
Date Acquired 4/20/2007 15:16

* D:\Msd22\2007\Avril07\2004\425¢3.D

Data File Name 425f3.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825425 F3

Vial Number 4

1

Misc Info A 825425 Fractlon 3 dans 100pL

., OO ]
sooccooco
mooocooo
" oosooo

Toloo Ao oo oo B2 BT A: :‘.n.co 4= 3r=1"Y =YY
Temps de rétention, temps de rétention. relatif et target Signal (M1)
Name Ret Time Rel Ret Time |
5a Androstanol AC 10.66 ) 258 844,318
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 16.08 1.415 256 17,029,858
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 15.42 1.447 316 - 2,237,542
11 KetoEtiocholanolone AC - 0.00 0.000 271 0
5b Preanan 3a 20a diol diAC 18.96 1:779_ 284- 7,184,984
M2 signal i L
Name _ Q1 signal o1 Resgonsg Q1 Ratio.
5a Androstanol AC 243 915,319 1084
Etiocholanoloné AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 .0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 15,325,927 90.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC| 241 1,404,383 62.8
11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
- L.Sb Preanan 3a 20a djol diAC 269 4.174.453 581
M3 signal )
___Name % smngl Q2 Response Q2 Ratio ’
5a Androstanol AC. - 204. . 637,728 = 755
Etiocholanolone AC 201 - S0 . 0:0
Androsterone AC 218 0 0.0
6b Androstan 3a 17h diol diAC 241 13,397,237 78.7
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 1,140,507 51.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
5b Preanan 3a 20a diol diAC _344 1._955.960 . 27 2
Page 10f2 c:\M_spcREM\strgpﬁMAnsz}cmg_ .
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D:\Msd22\2007\Avﬂ107\2004\425f‘3.D
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et e add
' . e . Codlﬁcanon "E-CC-11C
afld ENREGISTREMENT | Version: A

B dHartement des analyses o N : . Date 21/03/2007
' ’ 1/1
VERIFICATION DES PERFORMANCES IN STRIHV]ENTALES EN CG/SM EN VUE
D'UNE CONFIRMATION IRMS
Appaeil : Msp2 " Date: fofuI?

] !
H

1 - Source d'ionisation et état_lché'l’té du systéme

Oui Non  Codeop

MSD  Ion69 ou219 majoritaire - S 2
Abondance de I'ion 502 > 3% 4 22
18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (CO2) < 10% o 2

Obs ervghons :

2-Conformité duMix -~ - b

Fichier Qui | Non Code op
Mix| JocMNxAc=a . o ] < | . 262

Mix|. 2ot diches? . A Q8

T T i T AR

Observations éventuelles du responsable : -

N
AL I

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

LNDD 1255
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5973 Autotune
Fri Apr 20 12:24:23 2007 '

Instrument: MSD22
C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE .U

Mass '69.00 Mass 219.00| Mass 502.00

aAb 445863 | ab 405359 | ab 55676 | Ton Pol POS MassGain 267
Pw50 0.63} PwsO0 0.62| PwSO 0.62 MassOffs - -10
Emission 34.6 AmuGain 2185

h- ElEnrgy 692.9 AmuOffs i2g

Filameht 1 wid21i9 -0.042

‘ L DC Pol NEG

Repeller 26.77
“IonFcus 90.2 HEDEnab ON
‘EntLens 14.0 EMVolts 2188
EntOffs 19.07

H . ' T Samples 8
PFTBA OPEN Averages 3
- ) ‘Stepsize 0.10
Zones:’ .
MS. Source 230 Foreline 101

MS Quad ‘150

AN EAN

1
66 . 71 216 221 500 - 505

Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
114 peaks Base: 69.00 Abundance: 395008 '?

100 1 a,
90 -
80
- - -70-_'-7;0'~_.,, ::iyr ‘-‘;"__‘.'?';,:‘,_ n .' AR S T et s ereew s_-*f-v--ra 't g Ve -
60 -
50 A
140 -
304,
20 4 ' :
10 l
100 . 200 300 400 ° 500 600
Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso;:Abund Iso Ratio
69.00 395008 100.00. .. ... 70.00 . 455€ . 1.15
219.00 354880 = 89.84.° - .220.00 #15011 4.23
502.00 51152 12.95 5 . 503:00 - <5178 ©l0.12

:

T
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5973 Air and Water Check

Instrument: MSD22
Fri Apr 20 12:25:44 2007

[RREPUY )

C:\MSDCHEM\1\5973N\

Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: O Step: 0.10
69 peaks Base: 69.00 Abundance: 396800
100 '
95 -
90 4
85 A
80 -
R H 1
75 :
70 | . I e i
65 - -
604
55 4
504
45 4
_40-
35 A
30 A
25-‘
20 4
15 4
10 A
5-
Q ¥ T T : + Lo L ! - T - } ey T — ¥ T } v T
P ereed S vl il e e AL TS VS SRS SRV N ey
10 20 . 30 40 ‘50 60 70
Mass Abund Rel .Abund’ Iso Mass Iso kAbund Isc Ratio
-69.00 396800  100.00 70.00 2 4458 1.12
18.10 3098 0.78 19,00 8¢ 2.87
28.10 20032 5.05 29.00 257 1.28
Current Params used: . ATUNE.U
Relative abundances:
- 18/69 = 0.78 Water%
28/69 = 5.05 Nitrogen$
32/69 = 1.56 oxygen$ :
44/69 = 0.11 Carbon Dioxide%
28/18 = 646.61

Nitrogen/Waters

(¥
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Codification : E-FCR.09

" LNPD . ENREGISTREMENT Version : B
- Date : 20/09/2006°
. ) ' 1/3
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS
“Echantilion: [ A 825425 |
Tolérances fixées par FAMA ( document : WADA T;chnical Docu_ment - TD2003IDCR ) COI;IE CERTIFIEE
N L - CONFORME DES DONNEES

Tolérances sur le tr et le trr : +/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) ET FORMULAIRES ORIGINAUN
Pour les'abondances relatives > 50% . il est admis +/-10% (en absolu ) de variation

25 <ab< 50% +/-20% (en relatif)

<25% - +/- 5% (en absolu )

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

et e D L T PO

Standard Interne:
Mix ~ Fraction F1 Fra_ctioh 2 Fraction F3 .
Tr (min) - 10,69 10,66 | - 10,66 ) -~ 10,66
Fichier 2004MixAc01 ‘4251 - 4252 -} - 42513
Substance caractérisée : | 11 Kétoétiocholanolone AC | Fichier: | 42511 |
Mix Echantillon

Tr (min) Trr » M1 (%) M2(%)v M3 (%) ] Tr(min) |~ Tir

M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
16,98 1,589 100 - 849 | 58,2 16,96 1,591 100 88,2 58,6
Tolérance basse 16,81 1,573 74,9 48,2 .
Tolérance haute 17,15 1,605 94,9 68,2

Concordance des Tr :

oui X non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X - non
Substance caractérisée : | Etiocholanolone AC ]  Fichier: [ 4252 |
_ P : Ol : _
: Mixo - . oo T . Echantillon D
| Tr (min) Trr Ml (%) 1 M2 (%) | M3.(%) | Tr(min) | - Trr. | M1.(%).} M2 (%) | M3 (%)
14,30 1,339 100 65,2 - 41,4 14,31 | 1,342 100 63,3 39,2
Tolérance basse 14,16 1,326 55,2 -33,1 .
Tolérancé haute 14,44 1,352 75,2 49,7
Concordance des Tr : oui X non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui .- X non-

4“3
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LNDD

ENREGISTREMENT

Codification :

~E-FCR-09 vt
B
20/09/2006

. , . . - 213
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMAT

ION GC/CRMS

Substance caractérisée: [ Androstérons AC j

3 ‘Fichier ; L

50 ]

Mix- - . § - ‘Echantillon -
Tr {min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) [ Tr (min) M1 (%) | M2 (%) { M3 (%)
: 14,57 . 1,364 100 | 43,9 31,8 14,54 100 _ 43,1 31,0
Tolérance basse 14,42 1,350 35,1 25,4
Tolérance haute 14,72 1,378 52,7 38,2 COPIE CERTIFIEE
i ) CONFORME DES DONNEES
Concordance des Tr : oui X .} mon.:f - ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Concordance des Tir : - oui X non :
Concordance globale des abondances relatives : oui - X non’
Substance caractérisée : [ 5b Androstane-3a,17b-diol GIAC | Fichier: | 42583 ]
Mix . R Echantillon
Tr (nin) Trr M1 (%) { M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
. 15,13 1,416 100 87,2 78,8 15,08 . 100§ 90,0 78,7
Tolérance basse 14,98 1,402 . 772 68,8 : : .
Tolérance haute 15,28 1,430 972 88,8
. Concordance des Tr : Cyoeouf X ] . non
Concordance des Tir : . . ooui ¢ X | “non
Concordance globale des abondances relatives : oui ‘" "X | non

T o e e e e e e e oot cma e e e e e emecmm e s e

Substance caractérisée ; [ 52 Androstane-3a, 1 7b-diol diaC |

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

Fichier: | 42513 1
Mix . Echantillon
Tr (min) T M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
15,51 1,451 100- - 62,7 51,9 15,42 100 62,8 51,0
Tolérance basse 1535 |- 1,436 52,7 | 419 ~
Tolérance haute 15,67 1,466 72,7 | 61,9 |
Concordance des Tr : oui X " non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : -oui X | non

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

Substance caractérisée : [ 5b Prégnane-3a,20a-diol diaC]

L Y R L T L T Y S SRR S

Fichier: | . 425€3 1
Mx "~ Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) | M2'(%) | M3 (%) | Tr (min) 4 M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)

. 19,05 1,783 100 58,0 - -‘A 26;7 . 18,96 100 58,1 27,2

Tolérance basse 18,86 1,765 214 )

Tolérance haute 19,24 1,801 32,0
Coricordance des Tr : X non
Concordance des Trr : . X . mon
Concordance globale des abondances relatives - X 1 non

50
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Substance caractérisée : |

Fichier : |

Codification : E-FCR-09 e
LNDD ENREGISTREMENT Version : B '
e Date : 20/09/2006
‘ - L ' ' 33
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS

v Mix S ‘Echantillon .
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr L M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)

. -100. .} - ' 100 '

Tolérance basse A '

Tolérance haute . 5

' : , » - COPIECERTIFIEE
Concordance des Tr : " ooui T “don T ~.CONFORME DES DONNEES
Concordance des Trr : o oui fion " BT FORMULAIRES ORIGINAUX
Concordance globale des abondances relatives : oui non ' ’
Substance caractérisée : | ] Fichier: | |
_ Mix _ Echantillon _
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr(min) |  Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) v
) . 100 . ‘ 100

- Tolérance basse s ) '

Tolérance haute
Concoi'dghce desTr: “oui non
Concordance des Trr : . oui non
Concordance globale des abondances relatives: - oui - non
Paréphe et code opérateur : A m R =
Partie 3 remplir par le responsable : Vo P P
Caractérisation formelle de tous les malyteé_: oui l__x__—_—l non l:l

Date:

Paraphe et code opérateur :

Observations :

Cet enregistrement est a qrchfvér? dans le dbj.gsie}‘-de confirmation de l'échantillon

PR as

l)04) 03
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LNDD

MODE OPERATOIRE

. | Codification : M-AN -41
Version: B
Date :28/10/2005

' 1/2

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

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

INJECTION
Mode: : g
Température injecteur:
Volume injecté:
Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC

~ “Température initiale:
Gradient de température:

Température finale: - .«;

Temps d'analyse:
Pression constante:

INTERFACE
Piége 2 eau:
Ligne de transfert:
Four & combustion:

CONDITIONS SM
Mode d'acquisition:.
Programmation de l'acqmsmon

DB17-MS JW Scien 122.4732.
30m :

0.25mm : .
0-25,Fm ASSURANCE QUALITE

'LNDD

Splitless (insert splitless)
280°C

1pl-4pl

Solvant A: Acétonitrile

Solvant B: Hexane APPLICABLE e

' 2.80CT, 2005

70°C pendan_t' 1 min
70->271°C 3 30°C/min

271°C—~>281°C 4 0. 6°C/m1n

281°C pendant 3 min

. 281->300°C‘§é 5°C/mm

300°C pendant_'r min .
45 min

Ajuster le Si a environ 870s

‘ CUNFI-DENT\EL

-100°C
350°C
850°C

ions 44, 45 et 46

‘Temps d'acquigition total:2580s
.4100s RG open

4 130s RG close

4 160s RG open

2 190s RG close
4220s RG open
4250s RG close
4750sHS close -
22000s HS open

4 24003 RG! open

* 224305 Rdclose E
A2460s RGopen. -
22490s RG close

42510s RG open
42540s RG close

5¢
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LNDD

MODE -QPERATOIRE_

Codification : M-AN 41
Version: B
Date :28/10/2005

2/2

o ek

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

Cynthia MONGONGU - |28/10/2005
vérifié par Caroline BASTIEN. 278/'10/'2,0052
vérifié par Aurélie LAURENT ' 28/10/2005 -
approuvé par Jacques DECEAURRIZ  |28/i0/2005

N° Version , Date
1 ‘ Création du docum’er‘xt. 27/05/2002 -
A : 14/10/2002
Acceptation du projet aprés conversion du tr du ST én seconde créatxon
~ de la version A : -
B Révision biennale 28/10/2005

CONFIDENTIEL

e eE L

£
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et e wrark

. ‘ ' Codification : E-INFO
afld ENREGISTREMENT  |Version: D
Département des analyses | Date : 05/10/2006

. 1/1

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE

‘Cet enregistrement n'est & utiliser que si la modification est URGENTE et majéhre
et/ou conséquente et/oy applicable & plusieurs documents

Référence(s) du(des &ocument(s) qualité concerné(s) : . " raig- H\”(VU& 8) &

Durée d'application de la modiﬁcation'? :

0O TEMPORAIRE, date de début d'application .................. date de fin d'application:

M DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version dq(dés)doc.concemé(s))

-------

Mt CONFDENTIEL

Sh Qaa N o AQ, \a, . PMO\NXMM'Q,'\:OA éu. .\"_D-“\\’;"‘.‘\"‘O“ (“'“N g
pour Wastrumernd ) PR e

date de début d'application:...4.S1.o P2

-—

VOO 26 open : DU L& dexr
3o Lo dex Mee v open
o Ro Sgn S NQe e o
\Qo- LG‘ C\ek ) ‘ :

L .;:‘0;:0_ ofen . J.bi\:_o, .k& on.n :
S L RG c\oj(l
L' X3 mg dow
\\So WS apen
Roo wI  clex ' ASSURA :
4000 WS open Neg QUALITE

VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: @Aﬂo |

) ' Identification par un NUMERO.S .
et validation de cet enres istrement par I' Assurance ualité (tampon

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

5
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2004Blu2F1.raw quﬁlsﬂon Date; 20/4/07 21:20

Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 2004.sp! Injection Volume: 10
Line: 19 Bottle:
MS file: M-AN41 . Type:
inlet: GC-combustion Standard: .
Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample 1D; . Run Index:
Description: Blanc urinaire 2 Poold F1/75ul, ..
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2, Uncalibrated CO2 .
Ratio type: Elemental *
Deconvolution: Craig . - R
Elemental deita Moleculardelta . . S
Label: Value: Label: Value: wit: B
Ratio 1: 13C -36.3 defta 45 -34.63 - PDB P
Ratio 2: 180 =20 delta 48 . #2008 . PDB - :
or |
Peak No Height (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 T 484 127.3 1.1677E-02 | 3.8138E-03
2 4.66 187.2 1.1677E-02 | 3.8133E-03
3 4,72 2472 1.1678E-02 | 3.8123E-03
8 4.55 2427.3 1.1678E-02 | 3.8119E-03
2 . 4.59 2487.3 1.1678E-02 | 3.8135E-03
10 4.69 ] _2547.3 1.1678E-02 ' 3.8137E-03
. Mean: 1.1678E-02 3.8131E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0,23 - .
Sample Data
Peak No RT (Sec) IMajor Height] Major Area | Ratio 45144 | RawDelta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 delta180
: (nAg ' i w.rt. SMOW
1 8% < 5,4205E-09] 1.1729E-02 4.41 530781  3.7008E-03 -29.50 -48.95 -19.60
T2 £203 1.9072E-08| 1.1798E-02{ . 10.39 . E224182) 3.7021E-03 -28.10 ~48.57 -19.21
3 0.84 7.8449E-08| 1.1788E-02 : 947 -25.57| 3.7012E-03 -29.33 -48,79 -19.44
4 2.61 2.7882E-08] 1.1796E-02| 10.13 -24.90] 3.7018E-03 -29.18 -48.85 «19.29
¥ )
21/04/2007 09:20 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout} . * 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2004425F1.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date; 20/4/07 22:05

- Welght: 0.00
Sample flist: 2004.sp! fnjection Volume: 10
Line: 20 " Boftle: -
MS file: M-AN4Y Type: N
Inlet: GC-combustion ‘Standard:. ... ol -
Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251 )
Sample ID: : Run Index: -
Description: A 825425 F1/75uL .- .
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equitibrium correction; None
_ Gas:.CO2 Uncalibrated CO2 ’
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Cralg .
Elemental delta Molecular deita
Label: Value; Label: Value: wrt:
Ratio 1 13C -36.3 delta 45 -34.83 PDB
Ratlo 2: 180 =20 delta 46 -~20.06 PDB
N Najor
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4,78 1278 1.1678E-02 | 3.8137E-03
2 . 486 187.3 1.1678E-02 | 3.8121E-03
3 4.92 2474 1.1679E-02 | 3.8107E-03
12 4.68 24275 1.1679E-02 | 3.8118E-03
13 4,70 24874 ‘1.1679E-02 | 3.8132E-03
14 4.80 2547.4 1.1678E-02 .| 3.81 32E-03
Mean: 1.1678E-02  3.8125E-03
Std Dev of fit {%.): 0.03 0,32
Sample Data
. P 2y - . B
Peak No RY (Sec) |Major Height] MajorArea | Ratlo 46/44 | Raw Delta | delta 13C Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | deita180
{nA) . P . 2 : w.r.t SMOW
1 791.2 0.66 2.6139E-00] 1.1444E-02[ ;- -20.04]° -~ -56.00] 3.7025E-03 -28.82 -48.22 -18.85
2 | - 7.3875E-08] 1.1724E-02 3.90 v BR32w3.7027E-03 -28.77 -48.23 -18.86
3 1144.7 1.75 1.2303E-08] 1. 1670E-02 0.03 «35.32 3.7031E-03 -28.68 -48.14 -18.77
4 $1497:3] <t 3.0886E-08[ 1.1810E-02 11.23, ITZer 3.7020£-03 -28.98 -48.45 -19.09
5 1899.4 0.65 6.9247€-09] 1.1725€02 4,01 -31.18] 3.6982E-03 -20.74 -49.18)] . ~19.84
8 1769.2 0.84f 6.8228E.09) 1.1651E-02 -2.332 «37.71} 3.6897E-03 -29.60 -49.03 -19.68
7 1795.0 1.61 1.6661E-08| 1.1800E-02 10.41 -24.60] 3.7014E-03) -28.15 -48.61 -19.26
8 1857.2 1.83 1.7744E-08| 1.1802E-02 10.58 ~24.43] 3.7012E-03 «29.21 -48.67 -18.31)
o W
21/04/2007 09:23. Results fof CO2 by CF {uncalibrated)(F1) [Printout], ¥ 10of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results
= e
File: 2004BIuZF2.raw Acquistion Date: 20/4/07 19;51
Project: controle2007.PRO Weight; 0.00
Sample list: 2004,sp! Injection Volume: 20
Line: 17 Bottle:
MS file: M-AN41 .. Type:
. Inlet: GC-combustion R .- 'Standard; . -
Intet file; M-AN41 .- Slot Number: JB 251
Sample ID: . i A Run Index;
- Dmﬂgon: Blanc urinaire 2 Poold F2/750ul. X
- |Reference standard . Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 - " Uncallbrated CO2 : :
Ratlo type: Efemental
Deconvolution: Craig -
Elemental deita Molecular deita
{abel; Value: Labet: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 ~20.08 PDB
Nrajor
Peak No Helght (nA)| RT(Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.66 1274 1.1679E-02 | 3.8132E.-03
2 4.70 187.2 1.1678E-02 | 3.8124E-03
3 4.72 247.3 1.1875E-02 | 3.8116E-03
7 4.31 24271 1.1678E-02 | 3.8104E-03
8 4,34 24870 1.1678E-02 ] 3.8132E-03
9 4.44 2547.0 1.16878€-02 | 3.8141E-03
Mean: 1.1678E-02 3.8125E-03
Std Dev of fit (%): 0.03 0.38
Sample Data
Peak No Major Area | Ratio 45/44 | Raw Dalta delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Deita | -delta 180 delta18o .
. . w.r.t. SMOW
1 1.2840E-08 1.1734E-02] - 4.78 © %3040 3.7002E-03 -29.45 -48.80 -19.55
2 3.2313E-08 1A791E-02] _ 9.68 3,7019E-03 ~28.00 -48.47/ -19.10
3 3.5543E-08] 1.1801E-02{ .* ' 1048 ﬂ&mzae-cs 28.90| . -48.37 -19.00
21/04/2007 09:17 Résults for CO2 by CF.(uri_wlIbfa(ed)(Fnt) [Printout] 1of 1
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Stable Is

otope

CF Analysis Results

e,
File: 2004425F2.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 20/4/07 20:38
Welght: 0.00

Sample fist: 2004.sp| Injection Volume: 30
Line: 18 Bottio: .
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard; -
- Inlet file: M-AN41 Slot Number: J8 251 )
Sample ID; Run Index: '
= Description: A 825425 F2/350uL - » il
Reference standard Corrections . T
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equllibrium correction: None
Gas: CO2 . Uncalibrated CO2 Co ’ o
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig .
Elemental delta Molecular deita
Label: Value: Label; . Value: wrt:
Ratlo 1: 13C -36.3 deita 45 -34.63 PDB
Ratio 2; 180 -20 delta 48 -20.08 PDB

- Wajor
Peak No Height (nA})| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.52 127.2 1.1678E-02 | 3.8141E-03
2 455 1871 1.1678E-02 | 3,8132E-03
3 4.57 2471 1.1678E-02 | 3,8128E-03
15 4.41 2427.2 1.1678E-02 | 3.8113E-03
16 4.45 2487.1 1.167BE-02 | 3.8137E-03
17 4.58 2547.1 1.1678E-02 | 3.8140E-03
Mean: 1.1678E-02 3.8132E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.30
Sample Data
Peak No Major Area l Ratio 45/44 | Raw Delta |- deita 13C .| Ratio'46/44 | Raw Delta | delta 180 | deitat80
. 7.4, SMOW
1 3.0078E-08] 1.1731E-02 4.58 BR0:641P 3.7045E-03] -28.53, -47.99 -18.81
2 7.2084£-08] 1.1798E-02 10.32 Y 3.7036E-03 . ~28.73 -48.24 -18.84
3 3.8305E-08] 1.1792E-02 9.74 3.7035E-03 +28.75 -48.23 -18.86
4 8.6046E-08] 1,1693E-02 1.30 3.7034E-03 ~28.80(. -48.25 -18.88
§ 1.0771E-08} 1.1701E-02 1.95] . . 3.7021E-03 ~29,14 -48.59 -19.23
8 1.5660E-08| 1.1743E-02 :5,58] - .. .2 3.7003E-03 -20.59 ~49,04/ «19.69
7 1.4757€-08] 1.1762E-02 7.19 3.6965E-03 -30.60 -50.03 -20.72
8 2.9819E-08} 1.1748E-02 8.00] 3.6995E-03 -29,81 -49.2¢6 -18,92
g 7.7963E-08| . 1.1755E-02 6.64 3.6973E-03 <30.36 -49,80 -20.48
10 5.3190E-09) 1.1777E-02 8.49 3.6977E-03 -30.26 ~49.71 -20.38
11 7.4083E-09] 1.1780E-02] 8.74 3.8981E-03 -30.15 -49,60 -20.27
21/04/2007 09:19 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printouit}

- 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results .
File: 2004BIu2F3.raw . Acquistion Date: 20/4/07 18:21 .
" Project: controle2007.PRO . Weight: 0.00
Sample list: 2004.sp} . Injection Volume: 30
Line: 15 Bottle:
MS file: M-AN41 : Type: .
Inlet: GC-combustion Standard: T
Intet file: M-AN41 Slot Number: JB 251 ’ .
Sample ID: ) Runindex: . . ’ '
- Description; Blanc urinaire 2 Poold F3/45uL -
Reference standard Corrections o
.Specles: CO2 by CF (uncalibrated) : X Equilibrium correction: None
Gas: CO2 . Uncalibrated CO2 " ’

Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig

Elementa! deita Molecular delta
Label: Value: Label: Valued wrt:
Ratio 1: 13C * -36.3 deita 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 ~20.08 . POB
- | ETT
Peak No Height (nA)| RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.89 1276 1.1679E-02 | 3.8128E-03
2 4.89 187.4 1.1679E-02 | 3.8120E-03
3 4.87 2474 1,1679E-02 | 3.8113E-03
11 4,83 2427.8 1.1680E-02 | 3.8110E-03
12 4.87 2487.5 1.1680E-02 | 3.8121E-03
13 4.91 2547.5 1.1679E-02 | 3.8131E-03
Mean: 1.1679E-02 3.8121E-03 . . i -
Std Dev of fit (%): 0.02 0.24 ]
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height] ' Major Area | Ratlo 45/44 | Raw Delta |. delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Deita | delta 180 “delta180
- w.r.t, SMOW
1 807.7 9.4525E-09f 1.1790E-02 T 948 -25.58| 3.7027E-03 -28.68 -43.16 -18,78
2 B8P 2,2930E-08] 1.1735E-02 475 MCJ’ 3.7020E-03 -28,08 «48.34. . -18,97
3 1 267.3 1.5876E-08f 1.1763E-02 7.18 -27.93] 3.7008E-03 -28.18 -48.65 -19.29
4] w1828y 6.1270E-08] 1.1768E-02 7.82 272A9| 3.7020E-03 -28.88 -48.33 . -18.98
5 13588 1.2824E-08] 1.1761E-02 7.02 =28M0p 3.7012E-03 -29.10 48,56 -18.20
6| 1400.5 1.0681E-08} 1.1770E-02 772 <27.37] 3.7001E-03 -29.37 ~48.83 -19.47
7 RE6TS:8| 4.2286E-08] 1.1778E-02 - 8.48 760}  3.7023E-03 -<28.80 -48.27] - -18.80
21/04/2007 09:15 Results for €02 by CF {uncalibrated)(Fn1} {Printout] ’ 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results
File: 2004425F3;raw Acquistion Date: 20/4/07 19:08
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 2004.sp! Injection Volume: 30
Line: 16 Bottle: .
MS file: M-AN41 Type: .
Inlet: GC-combustion Standard; . -7
Inlet file: M-AN41 : Slot Number: J8 251
Sample ID; . . Run index: . .
Description: A 825425 F3/20u . .
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Elemental ’
Deconvolution: Craig -
Elemental deita Molecular delta - ’
Label: Value: Label: Vaiue: - wrt:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45 -34.63 PDB .
Ratio 2: 180 20 - delta 46 __~20.08 PDB '} - - e
— wajpor
Peak No Helght (nA)]  RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.87 127.8 1.1679E-02 | 3.8129E-03
2 4,89 187.4 - 1.1679E-02 | 3.8121E-03
3 4.91 247.4 1.1679E-02 | 3.8115E-03
20 4.58 24274 1.1679E-02 | 3.8108E-03
21 4.59 2487.3 1.1679E-02 | 3.8126E-03
22 4.66 2547.3 1.1679E-02 | 3.8131E-03
o3 °
Mean: 1.1679E-02 3.8122E-03
Std Dev of fit (%): 0.03 0.25
Sample Data Co- : T
- Peak No RT (Sec) [Major Height] Major'Aréa | Ratio 45144 | Raw Delta | deita 13C Ratio 46/44 | Raw Deita | deita180 | deltais0
e (nA) : w.r.t._ SMOW
1 794.5 1.00 7.0053E-09] 1.1666E-02 -1.14 -36.32] 3.8792E-03 -34,88 54,21 -25.02
2 808.3 2,04 1.8743E-08{ 1.1747E-02 5,81 -29.35] 3.7020E-03 -28,90 -48,37 ~19.00
3 816.7 0.86] 8.5648E-08| 1.1734E-02, 4.75 -30.45] 3.7018E-03 -28.96 -48.42 -19.05
4 628.5 0.68| 3.7186E-08] 1.1739E-02 5.13| -30.04; 3.7005E-03 -20.30] = -48.78 -19.40
S 835.2 0.87 5.0773E-09] 1.1717E-02| 3.29 -31.94| 3.7007E-03 . 2925 -48.70 -18.34
8 841.0 0.74 5,2192E-00] 1.1750E-02 8,06 -29.10| 3.7027E-03 -28,71 48,18 -18.81
7 854.3 4.33F 2.1485E-08] .1,1691E-D2 1.03 «34.27} 3.7011E-03 -29.13 -48.58 -18.22
8 866.0 1.81 8.6856E-09| 1.1692E-02 1.08 -34.21] 3.7012E-08 -28,10 -48.55 -19,19
9 875.9 4.84 2.1743E-08] 1.1678E-02 -0.12 -36.45] 3.7002E-03 ~29.37 -48.81 -18.46
10 w8279 TEw 2.7824E-08] 1.1735E-02 4.79 @.‘381 3.7005E-03 -29,29 -48.75 -19,39
11 929.9 16.22}  1.0897E-07| 1.1689E-02 0.83 -34.48| 3.7008E-03 -29.22 -48.67 -18.31
12 1013.0 274 1.7598E-08| 1,1640E-02} . -3.35 -38.76| - 3.6988E-03 -20.73 -49.16 -19.82
13 1123.5 1.42] * 9.5418E-00 1.1645€-02 g -2.94] - -38.36| 3.7001E-03 -20.41 -48.84 -19.49
14 % 9.2553E-08] 1.17736-02|.:,. . 8.05| . &2q;0# 3.7018E-03] .  -26.95 ~48.42 -19.05
15 & 1.0180E-08 " 1.1770E-02| : - 7.78] EABO0T 3.6993E-03 -29.61 +48.06 -19,72
18] stez2wm; =2:08) 2.1708E-08| 1.1785E-02 9.03 426102]8.7008E-03 -29.23 -48.69 -19.33
21/04/2007 09:16 Results for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) [Printout) 1of1
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o ' L ACod1ﬁcat10n E-CC-lﬂ‘j";”'*
LNDD . . ENREGISTREMENT |Versidn: C . :

‘ LT T Date “09/05/2006

. 1/2.

VERIFICATION DES’ PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
CG/C/IRMS

Numéro.d'échanﬁuon AS&&%SGAW?X :

f

Numero d’identlﬁcatmn de l’apparenl-........if".?" ne 4!. -

C9seereeseersnrree

" Instruction de cont_irmaﬂon T SONE. 3 !

1. Tune

" Spécification : plateau du peack Centre> 10V - ' o :

Tune corformé: III | l:l

2. Stabilité de I'instrument

Spécification: écart mesuré entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 < 0.5 %,

Stabilité conforme : oui ‘non :] .

. 3. Précision de I'instrument

. Code de la solution Mix Cal IRMS:....... Q9. 5......

Valeurs obtenues (%0 ) pour_3 injections:

LTI T T YT FTIeY

Décane Undécane ; | ' Dodécane. Methyldecanoate | R oo
MO}’eﬂﬂe. - 34 .3 ~m%\\$ 2k -3;‘1\0\ o4 ..s\\o-.sa '
Ecart-type' 0\03': Q.OS .00 1 “0 Iob

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

Précision conforme : oui non:|

(%

LNDD 1278



v .
-

ENREGISTREMENT

Version: C

| Codlﬁcatlon E-Cc.lo---, RN

Date : 09/05/2006
2/2

CG/C/.[RMS

VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION

4, Cahhration de l'mstrument

Code de la solutlon Mix Cal Acétate e RALGhees

Valeurs obtenues j%{: )

secessvsee

Etiocholanolone AC

 Sb Androstanediol diAC

5a Androstanol AC 11 Kétoeriooholancions AC
tooubistal hedalear] © ~ 30,55 —29,01 - 33,0y 16,34
abb\( “.\ktﬂ\ ks&:‘\o.\e al - 34 W6 - ~1] 1 %Q - .“}:3\’3‘9_,., S N ~\E \‘\\
Intervalle de yaleurs acceptables: _
o 5a Androsmnol AC Etxocholanolone AC | 5b Aﬁdxostanediol diAC | 11 Kétoetiocholaqolone AC
‘ Valeurs théoriques -30 46 -19 91 --33,81 -16.30
Valeurs théoriques + 0.5%o -29.96 - -1941 - -33.31. -15.80
Valeurs théoriques - 0,5%o -30.96 - <2041 - ' -34.31 -16.80
Résultats conformes : oui o ,non' . . B
Résultats : CONFORME / NON.CONEQRME
Rayer la mention inutile
OBservations:
Validation
i Qpératém; - sResp'onsableA ‘ -
Date - Code et Visa Date . Code et Visa
R I AP ET ?‘é%

Cet enregistrement est & transmeta-e au resp
puis & archiver vivant dans le dossier matériel de I

,(.:

onsable du secteur confir rmatron concerné’
appareil concerné dans lasection correspondante,

63
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Flle: 2004stabilitet.raw
Project: controle2007.PRO

Acqulstlon Dates 20/4/07 9:38

’ Waight: 0.00 _ ‘

Sample list: 2004.5p! injection Volume: 0 ' :

Line: 1 . Bottle: 1

MS file: Co2 stab Type:
Inlet: GC-combustion “Standard; . ¢ . -
Inlet file: Do Nothing . Stot Number: JB 251
Sampleé ID: - Run Index:

Descrlgﬂon' testde stabilits S o

__{nA)

Referénce:sta dard ) : Co‘rrecﬂons SR
Spocies: co2 by CF (uncanbratad) . Equlllbrlum correcﬂon. None
Gas: C02 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig : -
Elemental delta Molecular deita
Label: Value; Label:" Value: - wrt:
Ratio 4: 13C -36.3 delta 45 ' -34,63 PDOB
Ratio 2; 180 -20 delta 48 __-20.08 - PDOB
ok Pemk N tetobem Lo BT (5ec) | -Ratt o Ratlo d6i4dl - ... e
Sor e ?h """ﬁa.se‘. 2 T e 4&:%:% 3.81036-03 :
2 4,65 97.3 1.1684E-02 | 2.8111E:03| -
3 4.66 157.3 -1.1681E-02 38105E—03 '
4 4,66 217.3 . 1.16B1E-02 381'04E-O3
5 4.66 2773 1.1681E-02- 1 3 81 04E-03
8" 4.87 337.3 1.1681E-02 . 381035—03 ' AR o
7 4,67 397.3 1.1681E-02 '} 3. 8102E-03 : ‘ - -
8 4,68 457.3 1.1681E-02 | 3, 8104E-03 .
g 4.69 517.3 1.1681E-02 3.6104E-03
10 4.71 577.3 1.1681E-02 { 3.8101E-03
Mean: 1.1661E-02 3.8104E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 008
Sample Data ST B ' o -
LPeak No | RT {Sec) - IMa]orHolght Major Area 'Raﬂo 45/44' RawDaltaI delh‘lac IRaﬁo 45/44[ ‘Raw Deltal delta 180 l deltaq80
- rt, §ﬁ;OWl

21/04/2007 08:27

Results for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) {Printout]

fof1

A
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2004stabliite2.raw |
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2004.sp!
Line: 2
MS file: Co2 stab . |
Infet: GC-combustion . o
Inlet file: Do Nothing : ’

Acquistion Date: 20/4/07 8:49

In‘[ecgiom Volume: 0

 Siot Number: JB 251,

" Welght: 0.00

. Bottle: 1
Type:
SIandard'

Sample 1D: Run Index:
Description: test de stabilite -
Reference. standard | T C‘arrecﬂons
Specles. co2 by CF (umxllbrated) Equlllbrlum correction: None
Gas: CO2 Uncallbrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delm Molecular delta -
Label; Value: Label: . Value:’ wrt:
Ratio 1: 13C ~36.3 delta 45 -34.63 ' POB
Ratio 2: 180 -20 deltads - :-20.06 _PbB -
il 7 Sed g,&"iém Rt dika. . PR P

: i d ] ALY 0 sy ;‘ o oy oy 3 --’-n:.-,\:...;;_..u. e
1" 4737|374 | 1-16B1E-02 | 3.8101E-03 o =

2 4.74 97,3 1,1681E-02 |°3.8102E-03

3 4,76 157.4 1.1681E-02 | 3.8100E-03

4 477 217.4 1.1681E-02 | 3.8102E-03

5 4.81 277.4 1.1681E-02 | 3.8099E-03

6 4.85 3374 1.1682E-02 | 3.8093E-03

7 4,81 3975 1.1682E-02 | 3.8087E-03 -

8 4.97 457.5 1.1682E-02 | 3.8085E-03 K

9 4,98 517.5 1.1682E-02 | 3.8082E-03 |
10 - 4.99 577.8 1.1682E-02 | 3.8080E-03

- I, H
Mean: 1.1682E-02 3.80935-03 .
Std Dev of fit (%): . 0.08" !

0.02

Sample Data - = -

21104/2007 09:27

Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printou]

1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2004stabilite3.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2004.sp!
Line: 3
MS file: Co2 stab
inlet: GC-combustion
Inlst file: Do Nothing
Sample 1D:

Description: test de stabilite

Acquistion Date: 20/4/07 10:00
Welght: 0.00° -
Injection Volume: 0
Bottle: 1
Type:
Standard: .
Slot Number: JB 251

Run Index:

Referencé Statidard
Species: CO2 by CF (uncalibrated)

T |Corgttions .~
Equilibrium correction: None

Gas: CO2 Uncallbrated CO2 .
Ratlo type: Elemental !
Deconvolution: - Craig . - o
Elemeontal deita Molecular delta- - ; s [ -
Label: Value: Label: Value: - wits 1L
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34,63 " POB -
Ratio 2: 180 <20 __della 46 : -20.08 PD8

LN

$td Dev of fit (%):

Sample Data

) peap. B 66 i i
e & =T 116B1EV2" | 38085207
2 . 978 1.1681E-02 | 3.8080E-03
3 157.5 1.1682E-02 | 3.6087E-03
4 217.6 1.1882E-02 { 3.8080E-03
5 277.5 1.1681E-02 | 3.8090E-03
8 3375 1.1681E-02 | 3.8089E-03 : —
7 397.5 1.1681€-02 | 3.8080E-03 ) : .
8 4515 1,1682E-02 | 3.8087EX03 -
9 517.5 1.1682E-02 | 3.8084E-03
10 5715 1.16826-02 | 3.8089E-03
Mean: 1.1682E-02 3.8088E-03
0.02 0.08

Peak No I RT (Sec)'lMa]or‘Helgh -Major Area

(nA)

w.rt. SMOW

20/04/12007 10:13

IRauo 45/44|_Raw=DgltaI -delta 13C ‘Raﬂo%l:u.l ‘Raw Delta ' delta 180 ' delta180

Results for CO2 by CF-{uncalibrated)(Fn1) {Printout}

10f1

13
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: » I — Cod.it%l-cati-on.:_M-AN~3§l_.’g,_~,_, : eran
LNDD MODE OPERATOIRE | Version : A
, Date :25/01/2006
1/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

Appareil concerné: Isoprime 2

COLONNE: - Type : DB17-MS JW Scien 122.4732
Longueur : : 30m
Diamétre interne : 0,25 mm
Epaisseur du film : 0,25 pm
INJECTION : Mode : Split Ratio:1 50 ASSURANCE CLiriii
Température : 280°C ' - "LNDD
. . ’ N 1
| Vqlume injecté : o 2u @ v/g/o 0/%
CONDITIONGC:  Température initiale: -~ - :100°C pendant 4 ‘min -
- Gradient de température:. . ;1 100°C->150°C éL 15°C/mm
T 150°C->200°C 4'30°C/min
Température finale : © . 200°C pgr_}dant I min
Pression He constante : " tr Décane environ 190 s
INTERFACE ; Pidge d caw: - -100°C | | - |
Four a combustion : 850°C . ' CON FI DENT' EL _
Ligne de transfert : 350°Cc -
CONDITIONS MS: Mode d'acquisition : SIM sur les ions 44, 45 ef 46 -
Programmation de l'acquisition: Temps d'acquisition total: 840s
' ' ~ 420sRGopen
4 50s RG close -
4110s RG.close :
4160 HS close ‘ 235 JAN. mG_J
. 4600s HS open '
2720s RG-open
a 750s RG close
a 7808 RG openi
4810sRG open.

Délai avant fin de I'acquisition: 30s

H

LNDD 1284 .



LNDD

'MODE OPERATOIRE

Version : A

| Date :25/01/2006

Codification : M-AN-38B

212

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

4

_Action Personne concernée PDate " | Signature: A'

rédigé par. | Cynthia MONGONGU 13/01/2006 M

vérifié par Corinne BUISSON- 25/01/2006 1 Zawes

vérifié par’ Aurélie LAURENT 25/01/2006 e\ =
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ" 25/01/2006 £ /0 ‘ é!@
| EVOLUTIONS |

N° Version Motif - Date
A Création du document. 25/0172006

1

" CONFIDENTIEL

LNDD 1285



Stablg Isotope
CF Analysis Results

File: 2004MixCallRMS01.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2004.spl
Uine: 4
MS file: M-AN38B
Inlet: GC-combustion .
Inlet fila: M-AN3Bb
Sample (D}

Description: testdo parformanoe iix Cal IRMS 005

Acquistion Date: 20/4/07 10:13
. Weight: 0.00
Injection Volume: 10
Bottle: 1
Type:
Standard:
Slot Number: J8 251
Run Index:

oty

Sopltea NP T 7&

Referéiice:standard: - - of
Spec s COZbyCF (uncaﬁbrated) Equllnbrium correcﬁon' None
Gas: €02 Uncalibrated CO2 :
Ratlo type: Eleriental
Deconvolution: Craig ’
Elemental delta Molecular deflta -
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratlo 1: 13C -38.3 delta 45° -34,63 PDB
._Ratio 2; 180 <20 delta 48 -20,08 PDB
aor: ] U T FOE 3
- oA RT:(Sec)__ .Ratic: ggga E- %vwr~w et s o time
TR B0 477 ¢ | THSRIeng R Ibe ey [ R iy e e e R
4.94 107.5 1.1681E-02 | 3.8114E-03
491 741.7 1.1681E-02 3.8114E-03
4.91 807.5 - | -1.16818-02 | 3.8122E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8117E-03
. Std Dev of fit (%d): 0.02 ‘0,10 :
Sample Data
Peak No RT (Sec) | Majqrﬂ_,glght Majomrea~. Ratio gry'-aawoém; 'delta 13C | Ratic'd6/44 [ "Raw Delta | deita 180 | deita160
: -l {hAY R S - . W w.rt. SMOW
1| 201.9 _2.63 8. 4579E—09 1.1711E-02 2,56 -32 71 3 7012E-03 ~28,98 4841 -18.04
T2 287.3 2,54 8.3300E-09] 1.1763E-02 6.98]. ~28.13] -3.7003E-03 -28.19 ~48.66 -18.30
3 356.8 2,83 8,7111E-09} 1.1718E-02 3.19 -+ -32.03| 3.6990E-03 -29.56 ~49,00 -19.68
4 546.9 271 8.7939E-09] 1.1728E:02 _ 4.11 -31.10| 3.7007E-03 -28.12 ~48.58 «19.22
. Lt
i i
20/04/2007 10:54 Results for CO2 by CF (uncaﬁbrated)(Fn‘l) {Printout] 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2004MIxCallRMS02.raw
Projact: controle2007.PRO
Sample list: 2004.spl
Line: §
MS file: M-AN38B
Inlet: GC-combustion
Inlet file: M-AN38b
Sample ID: .

‘Acquistion Da'to: 20/4107 10:55
Weight: 0.00

Injection Volume: 10
Bottle: 1
Type:
Standard:

Slot Number: JB251 - -

Run Index:
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 )
Referencestandard - . ‘ [CoFrections - e
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None.
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ' .
Ratio fype: Elemental
Deconvolution: Craly
Elemental deita Molecutar 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
L .} - Wgjor R o R P Ceentilte
PeakNo _|Helght'(iA)| . RT4Sec)..|., Ratio 45i45. | Ratin.46/4a S S e e e R B A i e et oo
SR T 482> ’.‘é‘gﬂs’} 53’-**%%?3“’&%{ BE03 [ TR ¢ TR R e o
2 4.95 © 1075 1.1683E-02 | 3,8100E-03
7 4.82 747.8 1 .1682E-(?2 3.8122E-03
8 - 4.84 807.4 1.1882E-02 { 3.8127E-03
e
] Mean: 1.1682E-02 3.8112E-03
Std Dev of fit (%a): 0.01 0.03
Sample Data
Peak No RT{Sec) {MajorHaight]. Major-Aréa - Ratlo'45/44 | Raw Deltd |~ deta 413G - |: Ratio 48/44 | Raw Delta |. delta 180 | delta180
1 201.8 3,15 1.00728-08] 1.1712E-02 2.53 -32.73] 3.7001E-03 -28.83 -48,39 -18.02
2 267.1 3,07 1.0033E-08] 1.1784E.02 €.91 +28.20] 3.6989E-03 ~29,30 48,76 -19.41
3 356.5 321 1.0526E-08 1.1719E-02 3.12 -32.11] 3.6987E-03 -29.44 -418.89 -19.54
4 546.9 3.32 1.0953E-08] 1.1733E-02 4:.37 =30.88] 3.7061E-03 -27.68 4717 -17.76
i i
20/04/2007 41:23 Results for CO2 by CF {uncalibrated)(Fn1) (Printout] Tof1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Flle: 2004MixCallRMS03.raw © . Acquisfion Date: 26/4/()7 11:11
Project; controle2007.PRO

Waelght: 0.00
Sample list: 2004.spl - Injection Volume: 10
Line: 6 Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
Inlet: GC-combustion . Standard: -
Inlet file: M-AN38b - Slot Number; JB 251 . -
Sample iD; Run Index: i
Description; testde gerformanoe Mix Cal IRMS 005 )
Referené : Rk ﬁrredﬂons
. Spec 3 002 by CF (uncahbrated)

Equilibrium correcﬂon. None
Gas: CO2 - Uncalibrated CO2 .

Ratlo-type: Elemental
Deconvolution: Cralg

Elemental delta Molecular delta . N
Label: Value: Label: Value: wrt:.

Ratlo 1: 13C "~ -368.3 delta 45 -34.63 PDB

Ratlo 2: 180 -20 delta 46 -20.08 POB-

Peak N jht (AN ART (Sec} ). Ratio 4si44 | i e e S it o Ei o o )
e &7 478~ |- 11669803 1| 38111603 | © v TSSO hsi S s - !
2 4.88 107.5 | 1.16826-02 | 3.8107E-03
7 4,98 747.8 | 11683602 | 3.8114E03
8 4958 | 8078 | 11682502 | 38118E.03

Moan: 1600802 33112509

Std Dev of fit (%): 0.03 ° 0,07
Sample Data -
- Peak No * RT (Sec):[Mdjor Helght] MajorArea | Ratlv‘45?44 | Raw Delta delta 130 .Ratio 46/44: Réw Belta | delta 180 -| " deitai80

) 1 o Ay . Sy . S P 1 - w.r.t. SMOW

1 202.1 3.78 1.1863E-08] 1.1712E-02 2,59 -32 68 3.701 55—03 -28.73 -48.19 -18.81

2 .267.4 3.57 1.1675E-08| 1.1763E-02 i 6.91} - -28.22| 3.7017E-03 -28.69 -48.16 -18.79

3 366.8 3.69 1.2133E-08] 1.1720E-02 3.25 -31.98] 3.8099E-03 -28.20 -48.65 -19.29

4 547.0 3.82 1.2231E-08] 1.1730E-02 4,12 -31.08{ 3.8994E-03 -29.38 -48.81 -18.46

i i

20/04/2007 41:26 Results for.CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) [Printout] - 1of 1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2004MixCalAcetate01.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2004.sp!
Line: 7
MS file: M-AN41
Iniet: GC-combustion
Inlet file: M-AN41

Acquistion Date: 20/4/07 12:23 .
] - Welght; 0.00
. Injection Volume: 10
o ‘Bottie: 2
Type:
. Standard:
Slot Number: JB 251

Sample ID; Run Index:
Descrintions Callbration Mix Cal Acetate 001C o
Referencesstandard - |Cdrections -
. Spacles: CO2 by CF (uncalibrated) Equtlibrium correction: Nene
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 : .
Ratio type: Elemental
- |Peconvolution: Crailg . N
Elemental delta Molecutar delta : '
Label: Value: Label: Value: wit:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45 -34.63 PD8
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.08 PDB
e Lol 22K No -;Hﬁfg'ht;(nA)..RT(Sec_) Rétl,b'ﬁl_ REHOABIAA L o itit rctosrtinirs, R T o e e Brent St
e T <] 486 a1y 31683603 1" 5955 0a O el =t — - Th R e Do Bt Fultintuchd
2 4,93 187.5 1.1682E-02 | 3.8099E-03
3 4.91 247.5 1.1682E-02 | 3.8091E-03
8 4,52 24271.3 1.16626-02 | 3.8119E-03
9 4.56 2487.2 1.1881E-02 | 3.8125E-03
10 4.67 2547.2 1.1681E-02 | 3.8129E-03
: Mean: 1.1603C.02 30110505
Std Dev of fit (%): 0.02 0.11
Sample Data . - P
‘Ppak No RT (Se¢) . Majdraﬂ_sel‘ght_ MélbﬁAxgh-; ‘Ritlo 46144 'B'a“y’lDé[ta .‘del,ﬁ.‘lﬁc;_\ '.Raﬂoﬁél“ Raw Delta | delta 180 | delta180
- : : 7. S G NPT ST IS BRI ; w.r.t. SMOW
1 880.6 2,03, 9.4760E-09] 1.1737E-02 c 1, 4,66 -30.556| 3.7018E-03 -+28.55 -48.02 ~18.64
2 12487 -2.50 1.8752E-08] 1.1856E-02 - 14,88 " «20.01| 3.7031E-03 -28.29 -47.78 -18.40
3 13214 1.82 1.4054E-08] 1.1701E-02 1.87 -33.64] 3.7022E-03 -28.53 ~48.00 -18.62
4 1483.8 175 1.8266E-08] 1.1897E-02 18.39 -16.38] 3.7004E-03 -29.07 -48.56 ~19.20
i H
L . :i‘l’g Co BT »
20/04/2007 13;07 Results for sz by CF {uncalibrated){Fn1) {Printout] - 1 1of1
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Stable ]sotop'e
CF Analysis Results

Fﬂe' 2004MixCalAcstate02.raw
Project; controle2007.FRO .
Sample list: 2004,sp!
Line: 21
MS filo: M-AN41
-Inlet: GC-combustion
Inlet files M-AN41

Acquistion Date; 20/4/07 22:50

Woelght: 0.00

Injection Volume; 10

Bottle: 2

Type:
Standard‘

Stot Number: JB 251

SamploiD: . ' _Runindex: ,
Descrigtion; Callbration Mix Cal Acetate 001G - . .
Refereh‘i;é dard.-<no. .- - ‘1Corréctiolis
Specles: CO2 by CF (unaal‘bratad) Equllibrlum correctlon' None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 R
Ratlo fype: Elemental
Deconvolution: Cralg . _
Elemental dalta Molecular delta
_ Label: Value: Label: "Vaiue: wrt:
Ratio 1: 13C «36.3 delta 45 -34,63 PDB
Ratlo 2: 180 . =20 delta 48 ~20.06 PDB
T VY, T R . _ )
PeakNo _ |Helght{nA) 0:AGl41 OABIARY 1) v R RY o710 P TNE ELS SESS
1 - 402° | 278 YPHA679E02 | 9B125E-03 | - - S
2 5.00 187.5 1.1679E-02 {-3.6111E-03
3 5.08 2475 1.1679E-02 | 3.8101E-03
8 4.7 2427.5 1.1879E-02 | 8.8116E:03
] 479 2487.4 1.1679E-02 | 3.8121E-03
10 4.80 2547.5 1.1879E-02 | 3.8123E-03
N =3
Mean:. 1.1679E-02  3.8116E-03
"Std Dev of fit (%): 0.03 0.24
SamplgData. - 7y .
Peak No RT (S¢¢). [Major Height] - Major-Area ' Ra - 'Ra'w Delta . delta’ 13¢- |-Raw'Delfa-] delta 180 | deita1eo
. - sl YnAyee I : w e - - e lwert. SMOW
1 880.0 2.23 1.0389E-08 11.17_26E-02 . 4.06 --31 15 37019E-03 -=28.73|. -48.20} -18.82 B
s 2 1247.9 - 277 --2.0143E-08] - 1.1855E-02} ' © 15.08 ~+19.80| 3.7024E-03 ' +28.63 -48.12 -18.76
3 1320.5 2,08 1.5344E-08{ 1,1698E-02| - 1,60 =33.70f 3.7024E-03 -28.85 -48.11 -18.73
4 1493.1 1.78 1.6672E-08) - 1,1884E-02 18, 37 -16.41] 3.7023E-03 =28.70 -48.19 -18.82
H i
21/04/2007 08:54 - Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printou] tof1
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o emadidh

R Codification ; E-FCR-06
{Version : F
LNDD ENREGISTREMENT
T : Date : 20/09/2006
A Page : 1/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS
* Echantillon : A825425 . | Instrument: - GC/C/IRMS Isoprime 2
Répertoire: . 2004 J - CO et pal_‘aphé: I26Q,C
Valeur isotopique du réactif de dérivation: :;Af [ o 52,69 - | - COPIE CERTIFIEE
S L B - CONFORME DES DONNEES
4 . . o AIRES ORIGINAUX
Fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol) ETFORMULAIRES
Blanc urinaire Echaatillon
SI 11 Kétoétio St 11 Kétoétio
Nom du fichier |  2004Blu2F1 2004Blu2F1 2004425F1 2004425F1
tr (s) 880 1494 880 1497
ter - 1,699 - 1,701
Intensité (nA) 1,2 " 2,0 - 1,7 3,1
5 °C %o mesurée -30,78 24,62 31,32 23,77
§ 13C %o corrigée - 21,67 - 20,73
Fractio.n F2 (Kétos)
~ Blanc urinaire Echantillon
_SI Etio Andro SI Etio -Andro
Nom du fichier | 2004Blu2F2 | 2004Bli2F2 | 2004Blu2F2 2004425F2 | 2004425F2 2004425F2
tr (s) . 881 1251 1278 . 882 1256 1280
trr - - 1,420 | . :o1451 - 1,424 1,451
Intensité (nA) 2,7 39 1 a4 F T 62 7.1 4,8
5 1°C %o mesurée -30,40 2536 . 24,54 |07 230,641 24,71 25,31
5 ">C %o corrigée - -22,48 21,58 - 21,76 22,43
Fraction F3 (Diols)
" - Blanc urinaire
. SI 5p Adiol 50 Adiol 58 Pdiol
Nom du fichier |  2004Blu2F3 2004Blu2F3 | 2004Blu2F3 -2004BHu2F3
tr (s) 882 1328 - 1359 - 1676 -
trr - 1,506. - 1,541 1,901 -
Intensité (nA) 49 59 -, 1.8 3,5
8 °C %o mesurée -30,45 27,49 .28,10 26,60,
8 C %o corrigée - 22,18 22,92 21,63
.- A'Echanﬁ“on , _
. : SI , 5p Adiol 5aAdiol | 5P Pdiol ,
Nom du fichier 2004425F3 | 2004425F3 | 2004425F3 .|  2004425F3
tr(s) 882 1333 1361 1672.
i - REIE 1,543 1,895
_Intensité (nA) 5,7 82 =12 AT _
5 C %o mesurée -30,39 2704 |- 2730 |, -2602° %
3 C %o corrigée - -21,64 -21,95 -20,94 '

LNDD 1296



—— e FNPPUS 3

Codification : E-FCR-06
Version : F

{Date : 20/09/2006

Page :2/2

LNDD v ENREGISTREMENT

FICHE D'ANALYSE l RESULTATS GC/C/IRMS

valeur de référence d'une population témein Echantxllpn
: _ - dans les normes
5 3C %o haute 5 *C %o basse oui non
11 Kétoétio -17,58 . 2627 «
Etio -19,56 -26,10 .4
Andro 1843} © 225,02 4
5B Adiol . - -18,55 . 2697 ool
50, Adiol -18,59 b 40 L4
5B Pdiol -18,25 Lol 25,55 e
Blu |} Echantillon
A% | A% +0,8%0 A% A%o - 0,8%0
Etio - 11 Kétoétio --0,82 -0,24 -1,04 - -1,84
Andro - 11 Kétoétio 0,09 -0,90 -1,70 , 2,50
5B Adiol - 5B Pdiol -0,55 0,10 © | 0,70 |  -1,50
50, Adiol - 58 Pdiol , -1,29, _ -0 21_ 1. -0 - -1,81

Seuil de positivité de TAMA: 513C%o(métabohte) SIBC%o(composé endogéne de référence) > 3%o :

§"°C du composé < -28%o COPIE CERTIFIER
Variation maximale admissible liée & la méthode: +/- 0,8%0 CONFORME DES DONNEES
’ ET FORMULAIRES ORIGINAUX

Conclusion

~ L'analysede P'échantillon par spectrométrie de masse de rapport isotopique (EC31) n'indique pas
une prise de Testostérone ou de I'un de ses précurseurs sur la base de l‘absence d‘appauvnssement
1sotop1que significatif des métabolites cetomques et dlols de la Testosterone :

Partie a remplir par le responsable

Date et Paraphe du responsable: - &l / oY [Q.;).
Observations: :

"Ecart(s) n°: _
Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation

13g
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®afld  BES

.o DISPONIBLE SUR
agencefranqaxsede!uneoontrelodopage ’ . . ) ESSAIS WWWCORRACI
Département des Analyses ) :

Chétenay—Malabry, le 23 avril 2007

30209

Demande d’analyse de I'USADA du 13/04/2b02. ,

Sport: 'USADA _ '

Epreuve et lieu : ' . . Réanalyse - . : - COPIRCERTIFIEE
Date : E 16/ 0‘_‘[2007 o _— » “CONFORMAEDE_SDONNEES.
Réception de(s) I'échantillgg(§] d’urine : L ' ) : BT FORMULAIRES ORIGINAUX.
Date : . 16/ 04/ 2007 ’ : ;

Type de matériel : , Beriinger

Nornbre d'échantillon(s) :
Nombre de rapport(s) d'analyse :
Référence de(s) I'échantilion(s) :

6 (sur 10 echantlllons regus)

825423 825425 825426 ~ 825427 - 993856 - 993865

. Résultats (Cfréférentiels en vigueur : AMA 2007)

Date de début des analysés i 16/ 04/ 2_607

éthodes d'anal ilisdes : Chromatographie gazeuse couplée ala: spectrométrle de masse et
_ chromatographie gazeuse couplée é'la speo;rométr]e de masse de rapport isotoplque. )

NB: Echantillon n° 993865 : la valeur isotopique du Sa androstanedlol n'a pas pu étre
- déterminée en ralson de sa falble concentration dans l'échantlllon

gestingtg!rg

- USADA - T. Tygart (1330 quail lake Ioop suite 260 Colorado Sprlngs CO 80906 - USA)
Cople ¢

- Union Cycllste Internationale A, GRlPPER (CH 1860 AIGLE SUISSE)

Le laboratolre n'est pas responsable du g)

rélévement des ‘échantmons La reproductloﬁ de ce rapport d'analyse n‘est autorisée que
sous sa forme Intégrale. Il est confidentié

et comporte 1 page(s) ::_ - . . . %% .
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