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Codification : E-CE-01
afld ENREGISTREMENT | Version: E
'Département des analyses Date : 21/03/200/7
eparten . “1n

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

:2.2..1.04/ Q«:}

. Date de I'analyse de controle

Demande faite par : ..{dSBDA....ooeonn

v . ' - : CONFORME DES DONNEES
N° d'échantillon concerné : A%S%ﬁ .......... . ETFORMULAIRESO!?IGINAUX

COPIE CERTIFIER

Natire du milieu biologique : ..(LDA®Y«........

Temom ‘ 7 A
indépend Expert c_ﬂ.lt/m,s,/

Lieu de déstockage  Chambre froided  Congélateur 0 n°..CRER A

Conditions de sfockage -8o°ecd -20°c ] - +4°CH
- Destockage des flacons AX B

- Date : Z0../O4../ G}  Heure ;4Q.... h..L.l-.Q'.._ ) Operateur /LQ ..... .

VErifica; "L:‘i.ﬂurﬁi@lﬁi@mp

. Systéme : Versapakl:] Berlinger T%, Autre. O e Ne f}ﬁﬁ?aﬁéS
Conformité par rapport au procés verbal de contrble antidopage : oui B8 Non (O
Intéarité des scellés : Ouvi'\,& _' Nc;n‘El
ﬂa conformité de I'echantnllon (Signatures) '
Témoin indépenidant -~ Expert » ‘ ‘Autre 1 ISA.DA

N
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Codification : E-CE-01
afld ENREGISTREMENT Version: E '
Département des analyses ' . : Date : 21/03/2007
L | 22

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

Date :28../0%./.07F: Heure : AQ... h.S5... .‘Opérateur: C{j

Localjsation ; salle n® ..QQ..I:C .......... @ COPIE CerTIFTSR
o NFORME DES

N° du flacon : -Arg33%§ _ . STFORMULAIRES ORIggffsux _

Volume O?.E;mL
(si le milieu est congelé attendre sa décongélation pour mesurer le volume)

'Validatio?de l'ouverture du scellé (Signatures) :

1aBdratoiyd) « | Témoin indépendant Expert E Autre [s SADA -

Déte ez Heure i B, Opérateur: ... veereeerran

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

. Systéme :: Versapak [J Berlinger 0 Autre O ~ -
N° de flacon ; .......cccureccrmmennns N° de scellé ; .....umercrunnnn. "

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

Conditions de stockage -  -80°C 3 -20°c 0 +4°Cc O
Stockage de la remis sous scellé
Date : ...... y S fevainas’ Heure : ........ [ FERRR .. Opérateur ! ...ccveverennnnnens

Validation de la remise sous scellé (Signatures) :

Laboratoire Témbin indépendant Expert Autre

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

3
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ENREGISTREMENT

-] Codification : E-TE-05 A

af | d Version: C
Département des analyses Date : 17/ 10/200/6
1/1
TRACABILITE DES FLACONS AETB -
N° de Série :
i
Réception par Date et Heure Stockage “Heure
Stockage aprés enregistrement ‘;
Flacons Entreposés par Date et Heure ‘Lieu
Chaine de possession des flacons A; -

Echantilion A 993865

Cha‘:‘ne de pqésessioh»des.flagons» B:

Date ‘Code opérateur | Localisation. _Raison du _transfert ,
16/04/2007 49/10 CH-FR.5 (-20°C) | Déstockage pour renumérotation
0%h30Q - . 1 _
16/04/2007 CH-FR.1 (+4°C) Stdckag_e aprés nouvelle numérotation
17/04/2007 -01 ‘Salle 004 Déstockage pouf tirage au sort n°2 puis
11h25 (ambiant) restockage
18/04/2007 01 Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°3 puis-
-10h30 (ambiant) - ‘restockage o ’
19/04/2007 10 Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°4 puis
11h20 {ambiant) restockage .
20/04/2007 10 ‘Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°5
.10h40 (ambiant) . :
20/04/2007 - 49 Salle 004 | Ouverture des scellés
10h55. _ (ambiant) ' .
20/04/2007 49 Salle 004 | Mise en tube pour confirmation IRMS
11h00- . (amblant) (EC31) '

‘Date

‘Code opérateur

Localisation

Raison-du tfansferta

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

3
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Codiﬁ&ation : E-TE-05B

afld ENREGISTREMENT Version: C
Département des analyses Date : 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES ALIQUOTES AET B
N° de Série :
Chaine dg possession des aliquotes A:
' Echantillon 865
‘Date All;q uote(s) Code -Etape Remarques.
. : opérateur : __ A
20/04/2007 | Aliquote EC31 .49 Préparation jusqu‘a Confirmation IRMS(EC31)
. 11his : -acétylation

~21/04/2007 | Aliquote EC31 49 Fin de préparation

9h10
21/04/2007 | Aliquote EC31 49 Analyse GC/MS sur

15h09 (3 fractions) MSD22 .
21/0472007 | Aliquote EC31 49 Reprise pour analyses

17h50 (3 fractions) IRMS .
21/04/2007 | Aliguote EC31 49 Analyse GC/C/IRMS sur }Absence

i8h52 - (3 fractions) ISOPRIME 2 : -d‘appauvrissement

- . ) isotopique significatif
Chaine de possession des aliguotes B:
Echantillon
Date Aliquoté(,s) 1 Code Etape Remarques
. opérateur

Cet 'enregisireinent est & conserver dans le dossier de la série s'il n'y a pas de positif ou dans le dossier positif. » L(
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- . ) : } Code : E-RECAP-01
LNDD - ENREGISTREMENT Version : J :
) Date : 09/06/2006

FICHE RECAPITULATIVE L DES ANALYSES PRESENTEES

- N°delaboratoire : | | N° échantillon : | & 233ges |
Produit(s) confirmé(s) : *|  Bealye i shopioms  BC ™ < - - |
pHmesuréen conf : | S Densité affichée en conf': [R-FIEY
' Réfractomeétre n° : 4
* Densité corrigée A.Q02L%F

Essain®: |
Mode opératoire de préparation : L M-EX--44 | Version :| C l
Mode 6pératoire d'analyse : [ MAN- Soivyy | Version:] _ p (p |
CG/SM (SCAN) [ ] CG/SM (SIM) 1 cosm2 [ ] coisms C 1 '
CL/SM [ cusm2 [] cwsms [ ] cwov [
MM ] Epro ]:] CG/C/IRMS. L] Cytométrie [:l

i T T A R

Essain® : . [TEC |
| Mode opératoire de préparation D | - M-EX- S Version : . |
" - | Mede opératoire d'analyse : -1 M-AN- | ] . Version:| = - |
| carsmeEmy || ce/sM scaN) [
cusmMesm™ [ ] clisme |:| CL/SM3 |:] cvuv [
_Concentration estimée: | - ) iR - |

* Concentration corrigée :_

| Bssain®: : [ | 4
. Mode opéﬁatoirc SJe préparation : ) L s - =y A . Version:| -]
Mode opératoire d'analyse : [ M-AN-- | | Version :| ]
‘ CGI/TSD [ 1 carsm (SIM) 1 caisMseaN) [ ] v [ ]

Concentration mesurég* 1 N S }
* Seuil comge Nl |

Esoz BBS (CG-SM) ) 'ES08 -HES (CG/SM)D ES06-1MM [ ]

| ES02C -EPH (CG/SM)__| . ES08BPS[ | ES07-EPO. [ |
| Esos-cp(csmy [ * ES03B-LCH cLisMisM) | ESS01 - HBOCY _ |
| Bsoa-H oy [ ] - ES05:MS2 (CG/sM/sM)[__| ESs02-Ts [ |
ES03C-LCH (CL/SM)[__| :
Code opérateur de 'analyste : Qq Code opérateur du responsable : JO.

Date et paraphe : ibJ-\eH,\ ot Date et paraphe "!X/ oy / a%

-Hors portée d'accréditation : [____l W 6
Raison ou numéro d'écart de la déclaration en hors portée ’

el enreg zstrementesta archzver dans le dosszerde conf rmatzon ——

B TEmMnT AT 18 rhennncania
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Codification : 'I—CONF—31
- LNDD INSTRUCTION  |Version:D
Date 17/01/2006

172

GC/C/IRMS

CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR

~‘Appareil utilisable :

Mode opératoire d'extraction : "M-EX-24

‘Mode 6p_§ratoire dé préparation du Mix Acétate: M-EXMi#OS
Mode opératoire d'analyéc: -GC/MS: - M-AN-52
-GC/CIRMS: - M-AN-41

‘L'analyse CG/MS doit étre effectuéeji'vat.\t_-l'aiiquse ‘GC/C/IRMS

Mode ‘opératoire de démmllemen - GC/MS: M-RDP-OS

' -CC/CIIRMS' . M-DP-31

" Dépouiller I'analyse GC/MS avant d'effectuer l'analyse GCIC/IRMS

Traiter simultanément : - un blanc urinaire_

un aliquot échantillon

ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT

APPLICABLE le

]719 JAN, zuos—] |

ASSUR.ANC_E QUALITE
" LNDp

CONFIDENTIEL

LNDD 1405



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
‘| Action Personne concernée Da,te-' 'Signature
| rédigé par Cynthia MONGONGU 13012006 | Y
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006
“Jvérifié par - Aurélie LAURENT 17/01/2006
|approuvé par Jacques DE CEAURRIZ - 117/01/2006
1 EVOLUTIONS
'N° Version , Motif " Date
11 | Création du document, 03/06/2002
A . 31/10/2002
. Acceptation du projet passage en version A
1B Révision biennale 1 24/01/2005
C Ajout d'une extraction sur Gilson 28/10/2005
ID Ajout de la préparation du mix acétate (M-EXMIX-05), 17/01/2006
: Ajout de M-RDP-05.

CONFIDENTIEL

4
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i Codification : M-EX -24
‘LNDD MODE OPERATOIRE Version : C

Date :17/01/2006
1/4

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

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

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

Opérations Matériel Réactifs et produits
Prise d'essai selon I-VOL-O_l Tubes Kimble 16x100 mm :
8 ml maximum par tube _ ' .Plapette B.IO}'-llt 1-5ml ‘ : ‘APPLICAB LE Ie
. Cones Bjohit : : _ 1
: . T3 AN, 2
| Centrifugation 5 minutes | Centrifugeuse 4000 tr/min : 006
"I.'ransvasér le surnageant dans tube | Tubes Kimble 16x100 mm
prélablement identifiés Pipette Pasteur
(cfI-TRAC-03C)
: _ . ASSURANCE QUALITE
* Extraire sur SPE Rapid Tracé Cartouches Bond Elut C18 500mg LNDD
’ selon I-EX-06 Tubes Kimbles 16x100 mm
l Evaporation a sec 1 Bain & sec 4 60°C Azote

Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate | Dispensette ' ) Tampon Phosphate pH = 6.5
A pH=6.5 - : :

Chambre froide & +4°C (cf M-P-05)

L Agiter jusqua dissolution compléte |  Vortex

Ajouter 2 gouttes de Compte _goutte B—glucuronidase
B~glucuronidase Chambre froide & +4°C
Boucher et agiter 1 seconde , Bouchons Zymarck
. 4 Vortex

- [Chydolyser h00255°¢ ] Btuve

{ Centrifugation 5 minutes *° |  Centrifugeuse 4000 tr/min

CONFIDENTIEL

Transvaser le sufnageant dans - Tubes Kimble 16x1 00 mm
tubes préalablement identifiés Pipette Pasteur -
(¢fI-TRAC-03C)
Extraire sur SPE Rapid Trace Cartouches Bond Elut C18 200mig
~ selon I-EX-07 . Tubes Kimble 13x100 mm
L Evaporation i sec ] Bain 4 sec 4 60°C Azote

¥
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

2/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES
META'B(_)LITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/ C/IRMS .

‘Opérations

Dissoudre-et réunir dans un tube
les extraits du méme échantillon :
Mettre de c6té un tube sec

Ajouter 500 pl d'acétonitrile dans
les autres tubes et agiter 10s avant
de les transvaser dans le tube séc _

Rincer les tubes transvasés avec

500p! d’acétonitrile )

Evaporation é_ sec . ]

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

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

Dériver le tube bien fermé 1h00
460°Cou laisser.
une nuit  température ambiante

[ ‘Evaporation 4 sec j

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)

Matériel

Pipettman de 1 ml
Pipette pasteur
Vortex

Pipetﬁmri de'lml
Pipette pasteur

Bain 2 sec 4 60°C

Pipettman de 50 ul - Cénes Greiner
Vortex

Vortex

Bain a sec & 60°C
ou
"Portoir 4 tubes sous hotte

Bain a sec 3 60°C

Pipette Biohit 1-5 ml
Cones Biohit

Vortex

Cartouches Baker C18 500 mg
Tubes kimble 13x100 mm

Bain 4 sec 4 80°C

Réactifs et produits

Acétonitrile

Acétonitrile

Azote

Pyridine désséchée
Anhydride acétique > 99%

CONFIDENTIEL

Azote

Acétonitrile
Eau ultrapure_

Azote

3
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

3/4

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

Traitement des fractions Fl,'FZ et F3

Opérations

Ajouter le SI selon I-VOL-01

Ajouter 200 pl d'acétonitri]e

Reprendre par rotation légére du
. tube en position quasi horizontale

L Centrifugation 5 minutes j

Transférer dans les vials
préalablement identifiés
selon FTRAC-03C

' L Ev'aporat_ic;n i sec —l

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

L Sertir et Agiter 10 secondes _l

. Aprés analyse GC/MS :

| Réajustement du SI si nécessaire
’ (C£. 1-VOL-01)
Agiter_ 10 secondes

l . Evaporation 4 sec

-

Reprendre dans de I'hexane
(C£I-VOL-01)

L Sertir et Agiter 10 secondes j

Matériel

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

Pipettman réglable de 200 pl
Cénes Greiner

Centrifugeuse 4000 tr/min

Vials en verre avec insert 300 ul '

ou vials en verre de 1.5ml
selon le volume

Bain 4 sec 4 60°C

Pipettman réglat;le de 200 pl ou 1ml

Capsules a sertir - Vortex

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

" Bain 4 sec 4 60°C

Pipettman réglable de 200 pl o 1mi

Capsules a sertir - Vortex

Réactifs et produits

Androstanol acétate H67 200 ng/pl

Acétonitrile

CONFIDENTIEL

Azote

Hexane

Androstanol acétate H67 0.2mg/ml

Azote

Hexane

No
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LNDD

' MODE OPERATOIRE

Version : C

Date :17/01/2006
474

Codification : M-EX -24

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES

. "JAction

Personne concernée Date
rédigé par - ‘Cynthia MONGONGU 16/01/2006
| vérifié par | Corinne BUISSON 16/01/2006
| vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006 X i
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 /K v //
- 7 A
{ EVOLUTIONS / / |
. {_N° Version Motif Date
{1 'Création du document. ) 03/06/2002
12 : . 14/10/2002
: { Madification des quantités de SI et d'ACN, ajout d'une remarque’ sur
1 limportance de la rotation des tubes . :
A A ->Passage de projet en document validé modification | 04/02/2004
temps/température acétylation
B changement de cartouche pour la premiére extraction 16/07/2004
' addition d'une nouvelle fraction d'analyse ) )
réunijon des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation _
: I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
1 INFO du 10/05/04) -
C changement de cartouche pour la premiére extraction 17/01/2006
: addition d'une nouvelle fraction d'analyse.
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04) - o o
| changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS - -

CONFIDENTIEL

M
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Codification : I-EX -06

LNDD INSTRUCTION | Version: C

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: - - IrmsO.spe

Durée d'extraction pour un tube: 13.30min

Tube utilisé: Kimble 16x100mm

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

" Documents utilisés: I-M-02, I-N-02

1. DISPOSITION DES SOLVANTS : ASSURANCE QUALITE
: LNDD

Voie 1 : Méthanol .

Voie 2 : Eau ultrapure :

Voie 3 : Acétonitrile .

Voie 4 : Rien

. Voie 5 : Rien

ot . CONFIDENTIEL

Voie 8 : Rien

Les voies 4,5, 6,7 et 8 restent & 1'air libre

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION :

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

.~ -Positionner 4 droite les tubes 2 extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches .
L'ordre de passage est le suivant:
Blanc urinaire 1

. Echantillon 1

~ Blanc uriaire 2

Echantillon 2

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

M

LNDD 1411



LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -06

Version : C

| Date : 06/02/2006

2/3

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

‘METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

| Etape

Source “Recneil

Volume * | Débit (ml/min)
(ml)
Conditionnement colonne Méthanol Poubelle 3 10
Conditionnement colonne | Eau ultrapure | Poubelle 3 10
Chargement échantillon ‘Echantillon Poubelle 8.5 4
Lavage ‘Eau ultrapure | Poubelle 4 - 10
Séchage - - . ‘1 minute
Elution Méthanol | Fractionl | 6 2
- Rincage canule Eau ultrapure Canule 2 20
Ringage canule _Mgéthanol |~ Canule 2 20

CONFIDENTIEL

N
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LNDD

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

3/3

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

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

| Action Personne concernée Date Signature .
.| rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006
- |veérifié par Corinne BUISSON 06/02/2006
| approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006
— “EVOLUTIONS
1 N° Version . Motif ‘ o Date
11 Création du document. - 30/04/2002
1A ' 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
. |B Révision biennale 131/08/2004
| ' changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et|-
v d'élution
i1C Révision biennale 06/02/2006
changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et
"d'élution . :
homogénéisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02

CONFIDENTIEL

e
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Codxﬁcatlon I-EX -07

LNDD INSTRUCTION Version : D

Date : 06/02/2006
' 1/3

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

-{Application :
|Duréé d’extraction par tube :

«~ v : | Type de cartouche utilisée :

T

-{Tube utilisé de recueil utilisé ;
‘Bond Elut C;g Varian —200 mg / 3 ml

Irmslte.spe
16.30 min
Kimble 13x100.-mm

 Documents utilisés : I-M-02, I-N-02

1. DISPOSITION‘ DES SOLVANTS :

Voiel: Meéthanol
Voie2: 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 8 restent & 1’air libre.

2. LANCEMENT DE L’EXTRACTION :

- ASSURANCE Qupy g

LNDD

CONFIDENTIEL

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

:Posmonner a droite les tubes & extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm insérés

Vdans les tubes 16x100mm

‘L'ordre de passage est le suivant ;
Blanc urinaire 1 tube 1
Blanc urinaire 1 tube 2

- Blanc urinaire 1 ....

Echantillon 1 tube 1
Echantillon 1 tube 2
"Echantillon 1 ....
Blanc urinaire 2 tube 1
" Blanc urinaire 2 tube 2
Blanc urinaire 2 ....

N

d

LNDD 1414~



LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -07

Version: D

Date : 06/02/2006

2/3

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
’Echa_ntillon 2....

'Piacer_ les cartouches et lancer I’extraction selon i—N-OZ. '

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

- Etape Source Recueil | Volume Débit
' {ml) - (ml/min)
" ‘Conditionnement colonne Meéthanol Poubelle 4 10
-| Conditionnement colonne Eauultrapure Poubelle 4 10
~ Chargement échantillon | Echantilion 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 ‘ ' .1 minute

Elution Acétonitrile JFraction 1 4 2
Ringage canule -* . Eau ultrapure Canule 4 20
Ringage canule - - ‘Meéthanol Canule 4 20

CONFIDENTIEL

N
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: . ) 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 Date _Signatlire \
T L 4 § . i - v ) p ( " /)
| rédigé par Cynthia MONGONGU | 06/02/2006 # _,,.A
| vérifi¢ par 'Corinne BUISSON  106/02/2006 %/ n
| approuvé par | Jacques DE CRAURRIZ 06/02/2006 / y! 1 b+
EVOLUTIONS' AN
LNe Version , Motif Date
1 " | Création du document. ‘ 30/04/2002
A - 24/10/2002
: Acceptation du projet passage en version A
‘IB Révision biennale 31/08/2004
: changement des volumes de lavage et-d'élution ‘
C Réajustement de l'extraction 22/04/2005
1D Réajustement de l'extraction 106/02/2006
} D:homogénéisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02

CONFIDENTIEL

St
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LNDD

INSTRUCTION

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

- 1/3

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

" 1 - DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1:
Voie 2:

" Voie 3:
Voie 4:
Yoie 5:
Voie 6:
Voie 7 ;
Voie 8:

‘Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent & Tair lbre.

Application : irms2t¢.s_pe

Durée d'extraction pour un tube : 41,3 min
{Tube utilisé : Kimble 13x100 mm
' |Type de cartouche utilisée : Baker Cys

Volurné de la cartouche : ' 500 mg /3 ml

Méthanol

H,0 (ultrapure)
Acétonitrile

‘Rien

Rien
Rien
Rien
Rien

2 -LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE :

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

‘Positionner & droite les tubes & extraire et 4 gauche les tubes éluats. -

-16x100 mm et placer ks échantillons dans Tordre suivant :

ASSURANCE QUALITE
LNDD

APP’:’CABLE le
08 SEp, apg5

CONFIDENTIEL

-+ Utdliser ke gros.rack, disposer au niveau des receuls les tubes 13x100 mm mserés dans des tubes

A
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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 CONFIRMA’I‘ION DE
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Tubes des échantillons Tubes des recueils
‘Blanc urinaire 1~ Blanc wrinaire 1 fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortiso])
Espace lbre : Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto)
Espace libre Blang urinaire 1 fraction F3 (Diol)
Echantillon 1 Echantillon 1" fraction F1 (métabolites de Ia cortisone et du cortisol)
Espace libre. ‘Echantiflon 1 Fraction F2 (K.éto)
Espace lbre Echantillon 1 Fraction F3 (Diol) -

* Phacer les.cartouches en laissant deux intervalles de Iibre entre chaqixe cartouche et cliquer
- ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module- choisi

3. EXTRACTION SUR CARTOUCHE :

CONFIDENTIEL

. * Etape , Solvant Recueil -| Volume (ml) | Débit (ml/min)
~ Conditionmement colonne MeOH Poubelle 5 10
-Conditionnement colonne HO Poubelle 5 10
Chargement échantillon ~ | Reprise CHsCN-F20 50/50 Poubelle 25, 4
Préparation mélange 30 % CH3;CN-H,0 Mixer - 1,8/4,2 30
Lavage CH;CN-H,0 30/70 Poubelle 6 2
. Préparation mélange 40% CH;CN-H,0 Mixer 2,413,6 30
Lavage CH;CN-H;0 40/60 |  Poubelle 6 2
Préparation mélange 50 % CH;CN-H,0 Mixer 3/3 . 30
Elution F1 CH;CN-H,0 50/50 | Fraction 1 6 ' 2
Préparation mélange 50 % CH;CN-H,0 - Mixer 1/1 30
' EhtionF1 CH;CN-H;0 50/50 |  Fraction1 2 2
 Prépantionmélange75% |  CHGCN-H,O |  Mixer 45115 30
EitonF2 | CH;CN-H,0 7525 Fraction 2 -6 2
Préparation mélange 75 % CH;CN-H,O0 Mixer 2,4/0,8 30
Lavage CH;CN-H,075125 |  Poubele 3;2 2
EhtionF3 CH;CN ~ Fraction 3 4 2
Ringage canule H0 Canule 2 30
~Lavage MeOH Poubelle 2 30

A3
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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.

: '-Acﬁon " [Personic coneernge - . fe+
rédigé par | Cynthia MONGONGU 08/09/2005
| vérifié par Caroline BASTIEN 08/09/2005 -
vérifié par | Adeline MOLINA 08/09/2005
- | approuveé par - | Jacques DE CEAURRIZ 08/09/2005
_EVOLUTIONS
N° Version _ Motif ) Date
11 Création du document, :30/04/2002
1A 02/10/2002
-l Acceptation du prO_] et passage en versmn A '
‘{B Révision biennale 31/08/2004
analyse d'une troisiéme fraction
1C

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

pour homogénéisation

CONFIDENTIEL

20
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. _ Codification : E-TE-03C ]
: LNDD ENREGISTREMENT Version: G
L Date : 17/01/2006
174
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
GC/C/IRMS _ :
-Mode opératoire d'extraction: ' -M-EX-24
Echantillon : A 93 qexg : : ! Sexe : Ml F
Mise 4 'ambiant de ’échantillon:  Date ; I\ owa Heure:| \ahyo
Prise d'essai: ' Volume: 4y mL Heure: tthow | Paraphe: @; ;; -'
: Date : Appareil | Température en °C Valeur lue _Pa{aﬁhe
PH . o!o‘oﬂoi} .pHmetn®: 3 C 10,5 1 Sae ' %uxr
Densité “doloylog | Refractn®? 4 | 1,048 (;@&“V
- — - }
 Blanc urinaire :| Pool Y ._Densité: \,ow3 | Prise d'essai: e mL Parapﬁe: ( y
‘Préparation de 1'échantillon , ) » v
Opération Date | Heure de début| Récupéréd | Identification du matériel utilisé Paraphe
-| Premiére doleyloxn wag o Rapid Trace: R7oen
‘|extraction ' N i RS - '
) RS IEES _ __1thSo .
. {Stockaged . o Lieu : CH-
“|4°C
- E\}aporaﬁon- . '&\.o\[\c‘-}'" 'iL\‘s‘sb‘-. ' A¥h S§ Bain & sec (BSE) : S 34 : —ﬂﬁ-\%
| stockaged - V | Lieu : CH- . ' 0
4°C ' B
Hydrolyse | ss\ovled]| . whes Code du tampon : Togidbe-\o _
| indaind \o s O\ DLU*delafGlii s osea | e
1 doloyled. . Sk |EBtuven®: s _ ' - '
|Deuxidme FPAPRAPY shagy Rapid Trace: £70e3 '
lextraction _ . : : ) )
E Jolovled .v g —&"‘7
- Stockagea . . ) ' S Lieu ; CH-FR 1
40C = g

' *DLU: date limite d'utilisation

LNDD 1420



LNDD

ENREGISTREMENT

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

2/4

_GC/C/IRMS

FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATIdN/ CONTRE EXPERTISE EN

Opération Date Heure de début| Récupérés | Identification du matériel utilisé Paraphe |
Evaporation o\oyl 03| g ' \8 k“g | Baina sec (BSE): S M
| Stockage & ) 'Lieu ; CH-FR 1 '
4°Cc
N Acé' lation . DLU* Anhydride acétique : wlaeo$, ,
v delale® | ithgo DLU*Pyridine : \\'woot | ﬁ aug
: Silodd =% Shio ou Température ambiante | :
| Evaporation | 34\ su\oy S 5'\1.3.5 Bain & sec (BSE): $¥) _ Qﬁ;c‘
Troisiéme _ S\ayloy i Shvyo Rapid Trace : RToed {
extraction - ' o ' | _
L dilonleg _Whis : '
Stockage a ‘ Lieu ; CH-FR_ 1 '
4°C
Evaporation diloyle’ Whio i3l So |Bainasec (BSE): ny i;_m\
| Stockage & A ' Lieu : CH.ER .1 '
| 4°C
AjoutSL | iredled \hs< Code du ST (0,2mg/mL) : H67- |
Miseenvial | 1{oulor wmwg | eal -ﬁ‘“‘i
Evaporation | 33\o4l0d _ '\\\\\\5 ] Bain & sec (BSE): St ’
. slouloy
1Stockage & Lieu : CH.FR 1
_j+aec
Analyse par CG/MS
_ Fraction F1 | Fraction F2 | Fraction F3
Volume SI'(pl) o do oL
Volume hexane (ul) {oc Yoo too

LNDD 1421



Codification ; E-TE-03C

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

‘ Reprie par g

Hexane siloyloy \\Q\JJS : 4 %
| Injec tion Moot|  Whas MSD & '

CG/MS S .

| L\ ovlor \Fhso _ . : 9 |
|Ajoutdu SIsi - Code du' SI (200ng/pL) : H67- -

nécessaire ‘JA\\Q\\\QZ\ \ihso ‘ oo C .

_ |Bvaporation | gy\oy\ 53 %3 ‘\SS \2\h o Bain 4 sec (BSE) : § 1,1 ' % - ;
IStockage des Lieu : CH:-FR 1 .
tvials i1 4°C - - v

Autres op érations (dilution, réinjection. )
O.pération Date Heure de début| Récupéréa | Identification du matériel utilisé Paraphe
,-'.'E..‘?f;v:r‘:_w::{.mar.v_.::. [ D A PN Py ;.: SN wemiy, en i o s s L
Analyse par GC/CIRMS
Fraction F1 |Fraction F2 |Fraction F3
- | Volume total SI prélevé (pl) G do &L
Volume final hexane (p1) 5< 8 s

LNDD 1422




, Codification : E-TE-03
LNDD ENREGISTREMENT Version: G '
: Date : 17/01/2006
- 4/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
. : GC/C/TRMS '
Opiration Date ‘Heure de début| Récupéréa | Identification du matériel utilisé | . Paraphe
‘ Reprise par : _ : o ’ - _
Hexane J.\\\o 4\ o Laheg : - . X
Injection ' ISOPRIME ,,. : '
co/omus [#\etler | 1ehio > cz&l"\
i i
* Autxts opérations (concentration, dilution, réipjectioﬁ. <) .
AOpét’-ation Date | Heure dedébut| Récupéré 2 | Identification du matériel utilisé Paraphe
-~ T LSRN SUOTERE) et s L wael T IR ks
) ‘Ecarts n°:

Cet enregistrement est a mettre dans le do_.§sier de confirmation de l'échantillon

LNDD 1423



' ‘ . | Codification : M-EXMIX-05
ILNDD _ MODE OPERATOIRE Version : B
’ . Date :09/05/2006 ,
' 172 -

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

11.'Prépar-a'ti.on du Mix Acétate pour 1a. GC/MS:

Opérations Matériel Réactif et produits
| Prélever-100 pi dela solution Mix| Vials en verre avec insert ‘Solution Mix Acétate
| - Acétate ©300pt (CH-Fr.1)
{ et transférer dans un vial & insert :
| Evaporerasec | Bain&seca 60°C " Azote
1 Reprendre dans 100 pl d'hexane Pipettman régleage de 100 pl Hexane
' Cones Greiner ‘ '

Sertir 1~ Capsules a sertir -

Agiter au vortex — | " Vortex C.GN\:\BEN“E\’ |

2, Préparation du Mix Cal Acétate poiir Ia GC/CIRMS:

Opérations . Matériel Réactif et produits

Prélever 50 pl de la solution Mix  Vials en verre avec insert Solution Mix Cal Acétate
i Cal Acétate . 300ut ) (CH-Fr.1)
| et transférer dans un vial & insert .

] Evaporer 4 sec ] Bain & sec 2 60°C Azote
Reprendre dans 50 pl d'hexane .Pipettman réglcablé de 100 pl Hexane
: : Cones Greiner
, Sér.tir , ~ Capsules a sertir
-Agiter au.vortex 1 Vortex

ACTT SR e

g | " ASSURANCE QUALITE
| \15MA\2005‘\ o ~ LNDD

il

A
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Version: B
Date :09/05/2006
. 2/2

Codification : M-EXMIX-05

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE _

[Afon = 7

,;!Pe-u N

rSonne - concern

| | rédigé par

Cynthia MONGONGU

09/05/2006

: | vérifié par’

Coﬁnne BUISSON

09/05/2006

e

| vérifi€ par

Aurélie LAURENT

09/05/2006

it

| lapprouvé par

Jacques DE CEAURRIZ

09/05/2006

| /l(zjﬂ}j*
/ AV

B e 3 B e gt 2 ) X /1 | B -
‘a0 i of 3 P ,;&‘ 305 SR o et PR,
A :{’?ﬂ&x v’f‘g:é&ii’t' s AV - %t"hmﬂ i

R

%

~N° Version

[/

Date

5

Création du document,

4
v

17/01/2006

ajout du mix cal acétate

CONFIDENTIEL

09/05/2006

2
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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 METABOLYTES DE LA

_TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

ASSURANCE QUALITE

LNDD

APPLICABLE le
[280cT, 2008

3

" Gradient de température:

COLONNE
Type: .
Longueur:
Diamétre interne:

"Epaisseur du film:

INJECTION
Mode: S

" Température injecteur:

Volume injecté:
Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC:
Température initiale:

Température finale:
Temps d'analyse:

‘Temps d'équilibrage de la colonne:
_Pression constante: o

Température de Ia ligne de transfert -

CONDITIONS SM:
Solvent delay: )
Température quad:
Température Source:

Fichier tune:
Mode d'acquisition:

DB17-MS YW Scien 122.4732°
30m

0.25mm

0.25pm

Splitless (insert splitless)
280°C

“ Il

Solvant A: Acétonitrile
Solvant B: Hexane

70°C pendant 1 min

~-70->270°C & 30°C/min
- . 270°C pendant 12 min
2270-—->300°C a 10°C/min

300°C pendant 3 min
25.67 min :
0.5 min

-~ Ajuster le SI & 10.7 min (+/-0.5min)

300°C

9 min

150°C-

230°C

Autotune

"Full scan 50-550 uma-

CONFIDENTIEL

Jt
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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

28/10/2005
| vérifié par " | Caroline BASTIEN 28/10/2005
|vérfiépar | Aurélie LAURENT {28/1012005 K
: approuvé par _ Jacques DE CEAURRIZ 128/10/2005 ' / M
N° Version . Moﬁf Date
. A - | Création du document. 28/1(_)/2005»

 CONFIDENTIEL

&
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Segquence Name:
Comment:
Operator: 4
Data Path:

Top
Instrument Control
Data Analysis

Top
Instrument Control
Data Analysis

1)
2)

3)
4)

Method Sections

9

Pre—-Seqg
Pre—-Seq
Pre—-Seq

Post-Seq
Post-—-Seqg
Post-Seqg

To Run
{X) Full Method

( ) Reproucessing Only

Cmd:
Cmd :
Cnd:

Cmd{
Cmd :
Cmd :

D: \MSD22\2007\AVRILO7\2104\

C:\MSDChem\1l\sequence\2007\Avril07\2104.S

On A Barcode Mismatch

(X) Inject Anyway

( )«Dbn't Inject

Sample Name/Misc Info

Calibration
Datafile
Method

Calibration
Datafile
Method
Blank
Sample
Blank
Sample
Blank
Sample
Blank
Sample 1
Blank - 1
Sample -1
Blank 1
Sample 1

Last Modified:

xAc01

xAc02

MAN_52
MAN_52
MAN_52

MAN_52
MAN_52 .
MAN: 52 -

‘MAN_52
MAN_52
MAN_52
MAN_52
MAN_52

1

2104Mi

MAN_52
2

2104Mi

MAN_52
3 Blulrs3
4 B65F3
5 Blulfr2
6 B865F2
7 BlulfrFl
8 B865F1
9 Blu2F3
0 424F3
1 Blu2F2
2 424F2
3 Blu2F1l
4 424F1

MAN_52

Blu 1 F3
A. 993865
Blu 1 F2
A 993865
Blu 1 F1l1
A 993865
Blu 2 F3
A B25424
Blu 2 F2

‘A 825424

Blu 2 F1
A 825424

Sat Apr 21 10:27:32 2007

F3

F2

Fl

F3

‘F2

Fl

Page:

R

1

ety o, e

9

':-----l----I---n----------------I--ii-n—---l
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D:\Msd22\2007\Avril07\21 0412104MixAc01.D

Data File Name 2104MixAc01.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\
Operator 49 :
Date Acquired 4/21/2007 10:30 '
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 50
- Vial Number 1
Misc Info Mix Acétate 002 50ng injecté

o F—— TS = oanbuaco.e
W B i
" . o P
>
A B O
N RO
TV
m—
DOoOO0ODOOO
- 4
rooocooo]
COOOOOO
SOo0O0OO o |
_—oooooo
BOOOOOC

zoocoae]
Toocoooi”

2 el .
ToioS “mioo “T-loo Aeloo = ROo.O 3=y R SS

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

. Name - ____Ret Time _Rel Ret Time | Taraet Sianal- _ Target Response
5a Androstanol AC : 10.69 - 258 20,775,560
Etiocholanolone AC 14.34 1.342 . 272 36,891,570
Androsterone AC 14.61 1.366 272 60,905,981
-} 5b Androstan 3a 17b diol diAC. 15.16 1.418 256 36,923,293
-5a Androstan 3a 17b diof diAC 15.55 1.454- | 316 : 47,854,261
11 KetoEtiocholanolone AC | 17.06 1.596 271 47,940,071
5b Preanan 3a 20a diol diAC - 19.12 1.789 : 284 44 297.641
M2 signal
Name - Q1 signal _ Q1 Response Q1 Ratio |
So. 4 ... faAndrosianolAG . | 243 2746328 seellewint 2o
Etiocholanolone AC 257 23,730,509 64.3 ’
Androsterone AC 257 26,596,997 43.7
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 33,031,768 895
{ 5a Androstan 3a 17b diol diAC] 241 28,816,754 60.2
| 11 KetoEtiocholanolone AC | 191 40,592,517 847
{_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 25,436,500 574
M3 signal
Name -~ Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio |
‘5a Androstanol AC . 204 11,759,053 56.6
Etiocholanolone AC | 201 14,810,430 40.1
_ Androsterone AC 218 19,093,800 313 -
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 28,661,094 T 776
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 24,381,998 51.0
11 KetoEtiocholanolone AC " | 286 28,287,952 59.0
|_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 11,798,913 26.6 -

Page 10f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.’CRT ‘ 412112007 11:42 AM

30

LNDD 1430



D:\Msd22\2007\Avrll07\2104\2104MixAcO1.D -

5a:Androstanol-AC

[
fedopetocid 3

amesovel FBEENER BRI E
pevese
piberenl
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i

Eme  AER0 | Seled T imles  Soan Nelve IS Seld  Selee Nine

_'Etiocholanolone AC
ﬁ!ﬂﬁmﬁEm miﬁ

Androsterone AC
SREIRBEEW

R

R

b Androstan 3a 17b diol diAC

o mem o8 me.70 1= mes.vON B1amsnAmay.T 218,28 4187 su BIBTEN S102MAIASDY .S
1100000f fdaepdoryad-iat s st +100000| S BTSSR S RN ISR
tecoess] Bered
tonvecs| prarirrd
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i ey
. prrvoteed 2ol
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pead ovsenn |
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:'u.my. s :,pz'.aa_d-.{v_\»nusm L4 . qnw,q..; LA N Oh ereatie -
s<o0 LT sasews] - cr
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poopon e
o frioend
e B oo
tonoce) Bhaiet
P s

Ame VAIa G40 14180 A0 1ATE ITAIme IEme Nems Iess

TEE TERE RRE SEIA0 ABIEe 8160 1ATre TAles Sales  teiow

11 KetoEtiocholanolone AC .. ~ - 5b Pregnan 3a 20a diol diAC
| Els g g biabs i 21 ' i

@

T

Page 2 of 2 ' C:\MSDCHEM\CUSTRPTIMAN52.CRT 472172007 14:42 AM
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D:\Msd2212007\Avrli071210412104MixAc02.D

Data File Name 2104MixAc02.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\
Operator 49 ’
- Date Acquired 4/21/2007 11:02
Acqg. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 100
Vial Number 2
Misc Info Mix Acétate 002 100ng injecté

- e TICT L TR O et bt O TR L
- OS> H

_—bocooo

o loe . xloo - RS2 EX 3= aAcIoo =1 [l L=

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

: Name . Ret Time Rel Ret Time | Target Signal __Taraet Response
5a Androstanol AC 10.66 ’ ' 258 11,366,556
Etiocholanolone AC 14.27 1.339 ' 272 20,433,839
Androsterone AC 14.53 1.363 272 33,820,317
'5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.08 1.414 256 19,618,097
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.46 © 1.450 316 25,457,160
11 KetoEtiochofanolone AC 16.94 © 1.589 ' 271 25,995,726
1 _5b Pregnan 3a 20adiol diAC | - 18.00 1.782 284 23,247,435
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
* 62 ARDIOStENOIAC s oiviom 243 < 2 12,060,965 oo d@8cdanridan 1 oo tinrowim concesiry
Etiocholanolone AC 1T 257 13,338,304 65.3° .ol
_ Androsterone AC 257 14,852,034 43.9
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 17,838,122 909
| 5a Androstan-3a 17b diol diAC} 241 15,276,340 60.0
J -11 KetoEtiochotanolone AC | 191 22,434,324 86.3
1..5b.Preanan 3a 20a diol diAC | 269 13226071 -~ 569
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio __}
5a Androstanol AC =~ | 204 - 6,669,991 58.7 '
Etiocholanolone AC  { 201 8,261,771 404
Androsterone AC - 218 10,536,094 31.2
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 15,318,813- 78.1
5a-Androstan 3a 17b diol diAC 256 12,796,196 50.3
11 KetoEtiocholanolone AC 286 15,438,073 59.4
4_5b Pregnan 33 20a diol diAC | 344 6,206,929 267
Page 1 0f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 412112007 14:43 AM
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D:\Msd2212007AvriI07\210412104MixAc02.D
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Operator 49 .
Date Acquired 4/21/2007 16:45

D:\Msd2212007\Avrilo7\21 04\BlutF1.0

Data File Name Blu1F1.D .
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 1 F1

- Vial Number 7

- Misc Info-Blanc urinaire 1-Pool 4 Fraction 1 dans 100pl.

Toloo

T=loo

TS

I3 S e D

Teloo tmoo, salo == .o

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

Name RetTime . RelRet Time | Target Signal ~ Target Response
5a Androstano! AC 10.66 1 ~ 258 ) 3,041,848
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
K| Androsterone AC 0.00 0.000 1 272 0
4 '5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 . 256 0
-1 6a Androstan 3a 17b diol diAC| 0.00 0.000 316 o .
11 KetoEtiocholanolone AC 16.93 1.588 . 271 17,188,658
1._5b Pregnan 3a 20a diol diAC | 0.00 0.000 284 0
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio |
5a Androstanol AC 243 3,220,694 - 105.9
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
o 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 . 15,267,110 88.8
L_5b Pregnan 3a 20a diot diAC | 269 g 00
M3 signal
Name Q2 sianal Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC 204 1,765,614 - 580 .
Etiocholanolone AC 201 - 0 0.0
: Androsterone AC 218 0 0.0
-5b Androstan.3a 17b diol diAC -241 0 ; 0.0
-ba Androstan 3a 17b diol diAC . 256 0 . 00
1 11 KetoEtiocholanolone AC 286 10,170,818 59.2
|_.5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0

Page 1 of 2

CAMSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

4/21/2007 5:21 PM~
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5a Androstanol AC
f=F rad g oty g ot iZ 5

Etlocholanolone AC o . Androsterone AC -
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SEEISRERTT SaNE
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i
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NsaguTER -
BRSNSk

Page 2 of 2 : C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 4/21/2007 5:21 PM

LNDD 1435



. Operator 49

‘Date Acquired 4/21/2007 17:18

"D:\Msd2212007\Avril07121041865F1.D

Data File Name 865F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\

Acq. Method File MAN_52.M
‘Sample Namie A 993865 F1

Vial Number 8

Misc Info A 993565 Fraction 1 dans 100uL

eI S aloo

=2

i ecara ..o

IS

A

Toloo TEe.oo RO.00 R=IOO

L Rt L OO

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

___Name Ret Time RelRet Time 1. T ignal n
5a Androstanol AC - 10.67 - 258 1,370,543
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC _ 0.00 0.000 272 0
| 6b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
{ 5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 : 0
1 11 KetoEtiocholanolone AC - 16.90 1.584 271 11,485,808
1L_5b Preanan 3a 20a diol diAC ; 0.00 0.000 284 0_
M2 signal
Name Q1 sianal _Q1 Response Q1 Ratio__{
Sa Androstanol AC 243 1,475,541 107.7
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 | 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 191 10,141,508 883 . |
1_5b Preanan 3a 202 diol diAC | 269 9 .00 ..
-M3 signal
Name Q2 si 2 Respor _Q2 Ratio__
5a Androstanol AC - 204 822,436 ~ 60.0
Etiocholanolone AC 201 0 . 0.0
: Androsterone AC- 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diIAC 241 0 0.0
'} 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256" 0 0.0
1 11 KetoEtiocholanolone AC - 286 6,750,360 58.8
| _5b_Pregnan 3a 20a diol diAC | . 344 _ 0 : 0.0,
Page 10f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT

4/21/2007 5:49-PM
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_ Sa-Androstanol AC
- . EEERESNERIE S

' Etiocholanolone AC Androsterone AC
SIRGERCEE & ’

]

EERBERTEr =R

NEERRERAREAN

6a Androstan 3a 17b diol diAC

e 7010 n amarr.e
g3388 tu"&-m iR EasnRs
£ER333T 75 1% 2aa 70 snor 1.0

'5b Pregnan 3a 20a diol diAC
SEEEESUREE ETIE
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| D:AMsd22\2007\AVHIOT\2104\BIu1F2.D

Data File Name Blu1F2.D

Data File Path D: \Msd22\2007\AvnlO7\2104\

Operator 49
‘Date Acquired 4/21/2007 15:41
Aca. Method File MAN_52.M
Sample:Name Blu 1 F2

Vial Number &

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

LA

T et o

N

EraY—=—=1

B2

T=loo molod

CTICT

el SO

Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Si gnal (M1)

" Page 1 of 2

C:\MSDCHEM\CUSTRPTWANGS2.CRT

Name Ret Time R_Q_Bg(_'ﬂng_. rget Signal rget R n
" 5a Androstanol AC 10.67 258 14,444,880
Etiocholanolone AC 14.33 1.343 272 54,108,911
: Androsterone AC 14.59 1.368 272 105,860,734
'] 8b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
1 5a Androstan 3a 17b diof diAC 0.00 0.000 316 0
| 11 KetoEtiocholanolone AC - 0.00 0.000 - 271 0
‘L_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 . 284 .0
M2 signal
Name Q1 signal - _Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 15,287,557 105.8
Etiocholanclone AC 257 33,925,111 62.7
: Androsterone AC 257 45,663,611 43.1
- | ‘5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
-} 11 KetoEtiocholanolone AC | 191 0 - 00 -
-|._5b Preanan gg 20a g|91 diAC | 269 0 00 .
- M3 signal N
Name Q2 signal Q2 Re §anse Q2 ng;g ‘
5a Androstanol AC 204 8,499,567 . 58.8
Etiocholanolone AC 201 20,055,177 371
o Androsterone AC- i 218 * 31,700,765 '28.9° -
] 6b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
5a Androstan 3a-17b diol diAC] 256 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC | 286 0 0.0
‘1_5b Pregnan 3a 20a diof diAC 344 0 0.0

4/21472007 4:31 PM
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" D:WIsd22\200\Avril07\2104\Blu1F2.D

5a Androstanol AC
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Operator 49
Date Acquired 4/21/2007 16:13

D:\WIsd22\2007\Avrilo7\2104\865F2.D

Data File Name 865F2.D
Data File Path D:WMsd22\2007\Avril07\2104\

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 993865 F2

Vial Number 6

. Misc Info ‘A 993865 Fraction 2 dans 400pL.

wmovooac
oo
;mooocoocc
raccooo|
roocoooo
-—cocooo]
mocoaoo
cscocae]
osococooo
_——ooooo ]
_—oOGOO ]
- mococooc
ooococo ]
osscocoac]
moooooo
T ocoocs]
~»ocoaca]
sccooo |

T Toloo

TICD ] e ook

.00

al

AR

mOIoo xIa.> S.loo

Temps de rétention, temps de réténtion relatif et target Signa_l (M1)

Name Ret Time - - RelRet Time | Taraet Sianal ___Taraet Response
5a Androstanol AC 10.66 . ' .- 258 5,849,714
Etiocholanolone AC 14.25 1.337 272 10,197,234
Androsterone AC 14.50 1.360 ] 1272 9,214,244
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 : . 256 0
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 - 0.000 316 0
] 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 - 0.000 271 0
1_5b Preqnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 : 284 0
. M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 6,269,285 1072
Etiocholanolone AC 257 6,525,038 64.0
. Androsterone AC 257 4,001,475 43.4
-} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC{ - 241 . 0 0.0
1 11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC | 269 Q 0.0
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio |
5a Androstanol AC - 204 3,327,629 56.9- ‘
Etiocholanolone AC 201 4221329 = 414
| ‘Androsterone AC 218" 2,907,345 . 31.6
"1 5b Androstan 3a 17b diol diAC} 241 0 0.0.
| 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0. 0.0
1 11 KetoEtiocholanolone AC 286 o 0.0
" |_5b Preanan 3a 20a diol iAC 344 0 0.0

Page 1 of 2

C:AMSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

4/2112007 4:50 PM
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D:\Msd2212007\AvHI07\2104\865F 2.D

5a Androstanol AC -
eRsE T =50

" . Etiocholanolone AC o . - Androsterone AC

i=n aTz.00

TR

5 533051 : ) SRR N B

106G YBIS0 1400 1410 TaiNe VS0 1446 1988 1eea 1are,

5b Androstan 3a 17b diol diAC 5a Androstan 3a 17b diol diAC
. S B S SIS FEIRERRRERE SR

' 1 1-KetoEtiocholanolone AC ' 5b Pregnan 3a 20a.diol diIAC
e | EERmBsRIEmEEs o
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Data File Name.

D:Wsd2212007\Avrilo7\2104\BIu1F3.D

Blu1F3.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\

Operator

Acqg. Method File
Sample Name
Vial Number

| 49
Date Acquired 4/21/2007 14:37

MAN_52.M
Blu 1 F3
3

"Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 100uL

cscocooa]
cocooac]
—eocooo
moocococo]
recocooc|
rocococa
ssococco
sooccaca]
sscoocoo
soccccoao]
_—ascoccoai
_—oooooo]
sxcocoo
asccocoo
roccaco]
Tsocccoo
Too00c0c]
“—coooo

Toloe -z

YIS G e

A, A . o

===

a8 Al AA‘IA‘I‘:; ‘A\) y

T loe

T -So

m=oloe = =2

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

Lsb Preanan 3a 20a diol diAC

Page 1 of 2 v

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\WMANS2.CRT

Name : -_Ret Time L ime | T ign rget R
5a Androstanol AC "~ 10.68 o 258 4,866,981
Etiocholanolone AC " 0.00 - 0.000 , 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 ’ 272 0
"’} 5b Androstan 3a 17b diol diAC| 15.13 1.416 ' 256 19,046,283
{ 5a Androstan 3a 17b diol diAC 16.46 1.447 316 5,192,024
§ 11 KetoEtiocholanolone AC - 0.00 0.000 - 271 0
5b Preanan 3a 20a diol diAC | 19.04 1.783 284 18,321,306 |
. M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 1}
5a Androstanol AC 243 5,152,259 105.9 |
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 16,732,944 879
| 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 3,340,585 64.3 .
11 KetoEtiocholanolone AC | 191 "0 0.0
- §_5b Pregnan 3a 20a diol diAC | 269 10,546,442 57.6
M3 signal
Name Q2 signal n i
5a-Androstanol AC ‘204 2,884,654 " 593
Etiocholanolone AC 201 0 0.0
, Androsterone AC . 218 . 0 0.0
‘5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 14,701,522 77.2
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 T 2,741,620 52.8
11 KetoEtiocholanolone AC ] 286 0 - 0.0
344 4 802,255 26.2

4/21/2007 3:11 PM

oy
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D:WMsd2212007\Avril07121 04\8IlﬁF3.D

_5a Androstanol AC
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' Eﬂo_cholanolohe AC

SRR BRI EEIE

s BRI R B S

: .
B i e T e

s | "
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.Data File Path D:\Msd22\2007
Operator 49

D:\Wisd22\2007\Avril07\2104\865F3.D
Data File Name 865F3.D '

Date Acquired 4/21/2007 15:09
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 993865 F3

* Vial Number 4 -

\Avril07\2104\

, Misc Info' A 993865 Fraction 3 dans 100pL

EEOOOOO
OO S
TR
TEOOTOS
T OODOD
*mococo
OO
_—eaoc
coocoo
—tooooo——d
mocooo

e

“oies

T oo

aloo

I mocrro.

A F Al

Teloo BT

zoloo

Txeal o

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

. Name : Ret Time Rel Ret Time | Target Sianal
- 5a Androstario} AC - 10.66 o Y 258 2,083,412
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 ] 272 0
. - Androsterone AC : 0.00 0.000 272 0
"} 5b Androstan 3a 17b diol diAC| 15.04 1.411 256 3,874,081
5a Androstan 3a 17b diol diAC] 15.40 1.445 ' 316 664,663
‘] 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
‘L_&b Pregnan 3a 20a dip} diAC 18.93 1.776 284 2,840,375
M2 signal
Name Qisignal Q1 Response Q1 Ratio
~5a Androstanol AC 243 2,221,266 106.6
- Etiocholanolone AC 257 0 0.0
1 Androsterone AC . 257 0 0.0
" '} 5b Androstan 3a 17b diol dIAC 316 3,434,801 88.7
'} 6a Androstan 3a 17b diol diAC 241 424,498 63.9
-~ "] 11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
"|_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 _ 1,637,313 57.6
M3 signal
Name Q2 sianal Q2 Response Q2 Ratio |
5a Androstanol AC - 204 1,260,131 . 60.5 [
~ Etiocholanolone AC 201 0 0.0
Androsterone AC 218 a 0.0°
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 3,077,603 79.4
-] 5a Androstan 3a 17b diol diAC} 256 345,425 52.0
11 KetoEtiocholanolone AC. 286 0 0.0
5b Pre_ghan 3a.20a diol dIAC 344 763,116 26.5
Pagetof2- C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 4121/2007 4:02 PM
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" D:Msd2212007\Avril07\2104\865F3.D

5a Androstanol AC
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Page 2 of 2
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’ Codlﬁcanon E—CC-IIC
afld ENREGISTREMENT | Version: A

Pépartement des analyses ' Date : 21/03/2007
) _in
VERIFICATION DES PERFORMANCES' INSTRUMENTALES EN CG/SM. EN VUE
D'UNE CONFIRMATION IRMS
Appareil : NSD gy Date: ailoulo?

- 1-Source d'jonisation et étanchéité du systéme P B :

Qui Non  Codeop

"MSD ~ Ion 69 ou 219 majoritaire s S 4g
Abondance de I'ion 502 > 3% % : 49
18/69 (HZO) 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (CO2) <10% o us
Observatmns
2- Conformité du Mix,
Fichier : QOui {Non{ Code op.
Mix! &tov Niw Ne o' ' ' ' X wq
Mix| a1 ot Mo ke oo u 19
Mix
' Ref!
,:,',_;.ﬁ,.,.,___ ,x.a,.,hRei- S T il b efeinetsnn s peSesenied o ot s = oo bigeens oo oe
Ref : L C '
" Ref
Ref.

* Observations éventuelles du responsable :

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

LNDD 1446



Auntotune

. . 5973
Sat Apr 21  10:04:05 2007 Instrument: MSD22
- C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U
Mass 69.00 Mass 219.00 Mass 502.00 :
Ab 431086 | ab 340674 | Ab 41322 | Ion Pol POS MassGain 267
PwW50 0.59| PwSO . 0.53] Pw50 0.60 MassOffs ~10
A Emission 34.6 AmuGain 2187
ElEnrgy- 69.9 AmuOffs 130
Filament 1 wid219 -0.042
DC Pol NEG
Repeller 27.44
IonFcus 90.2 HEDEnab ON -
EntLens 14.0 EMVolts 2188
EntOffs 19.07 '
! " Samples 8 ,
' PETBA OPEN Averages 37
Stepsize 0.10
Zones:
MS Source 230 Foreline 101
MS Quad 150
llJIL:\‘I IIJIL}TI ':"\/’\_'\l
66 71 216 221 500 505

Scan: 10.00 — 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10

1119 peak Base: 69.00 Abundance: 388032
100 4 : - -
904 .
80 4
S SASPE. BN 2 LN SIS bt NI S e e IS T D e VLT e il T P SISO 7S AN
60
50 4
40 -
30 4
20 1
| .
o..l‘...',“l.'.-"."':',.".+.fj..'..',‘...'.,.‘...,...1
100 200 ‘300 - 400 500 600
Mass 'Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio
- 69.00 388032 100.00 70.00 437¢ 1.13
219.00 293504 75.64 220.00 1281¢ 4.37
36424 9.39 503.00 3942

502.00

10.82

1t

-II-------I-.-.-I--I-I-IIIlIII-IIIIIIII-IlII--II.IIIIIIIII-IIIIII
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Instrument: MSD22 :
Sat Apr 21 10:14:59 200

5973 Air and Water Check

C:\MSDCHEM\1\5973N\

Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: 0 Step: 0.10
68 peaks Base: 69.00 Abundance: 423680
1007 -
95 -
90 -
85 ~
80 1
75 - K
70
65 -
60
55 A
504
45
40
35 4
30
25
20 A
15+
10 4
5_
| ottt ———— ‘
T 10 20 30  Tag TTTTTUTB0 T T go 70 T pT T
Mass Abund Rel Abund Iso Mass_Iso Abund Isc Ratio
62.00 ~423680 100.00 70.00 5078 1.20
18.10 3603 0.85 19.10 .. 857 1.58
28.10 19272 4,55 29.10 197 1.02
.Current Params used: ATUNE.U !
‘Relative abundances:
18/69 = 0.85 " Water$
28/69 = 4.55 Nitrogen%
32/69 = 1.41 oxygens
44/69 =" 0.09 Carbon Dioxide%
28/18 = 534.89 Nitrogen/Waters

24
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' ] Codification : E-FCR-09
LNDD ENREGISTREMENT . {Version : B
' Date : 20/09/2006
1/3

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

Echantillon: | . . A993865 H
Tolérances fixées par 'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) - COPEE CERTIFIEE
' _ . S - FONFORMEDES DONNEES
- Tolérances sur le tr et le trr : +/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) RMULAIRES ORIGINAUX
Pour les abondances relatives > 50% - il est admis +/- 10% (en absolu ) de variation
25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif)
<25% +/- 5% (en absolu )

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

“Caleul des abondances en : Tabulation::I Surface:' Hauteur:[:j

Standard Interne:
Mix Fraction¥1 |  Fraction F2 Fraction F3
Tr (min) | 10,66 10,67 10,66 10,66
Fichier 2104MixAc02 865F1 865F2 865F3
Substance caractérisée: | 11 Kétoétiocholanolone AC | Fichier: | - 865F1 |
| MR . Eohantillon
Tr (min) Trr Ml (%) | M2 (%) | M3 (%) [ Tr (min) Trr . 1 M1{%) | M2 (%) | M3 (%)
. 16,94 1,589 1 100 .86;3 594 { 16,90 . 1,584 100 883 |. 588 ¢}
‘1 _Tolérance basse 16,77 1,573 76,3 . 49,4 : )
| Tolérance haute 17,11 1,605 - 963 | 694 .
Concordance des Tr : ' oui X non
" - Concordance des Trr : ) oui |° X | nmon
_ -Concordance globale des abondances relatives :- oui X . non
Substance caractérisée : | Etiocholanolone AC | _ Fichier : | 865F2 |
Mix_ Echantilion

T | Te_ [ MLOQ | M09 | MBOD | Tmm | T T (%)-] M2 (%) | M3 (%) |
A 41427 | 1339 | 100 | 653 | 404 | 1425 | 1337 | 100 | 640 | 414 .
Tolérance basse | 14,13 | . 1,326 B 553 | 323 | - '

| Tolérance haute | 1441 |. 1,352 B. 753 | 48,5 |
Concordance des Tr : . oui X non
Concordance des Trr : oui - X non
-Concordance globale des abondances relatives : - oui X non

3
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Codification : E-FCR-09
LNDD ENREGISTREMENT Version : B '
Date : 20/09/2006
_ 2/3 '
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS
Substance caractérisée : | Androstérone AC | Fichier: | 865F2 1
Mix ' Echantilion
1 Tt (min) Trr | M1(%) | M2 (%) | M3 (%) } Tr(min) T -} M1 (%) | M2(%) | M3 (%)
e , 14,53 1363 § 100 43,9 31,2 14,50 1,360 ] 100 434 [ 31,6
-] Tolérancebasse | 14,38 | 1349 ° 351 250 '
Tolérance haute | 14,68 | 1377 527 | 374 COPIE CERTIFIER
: - -CONFORME DES DONNEES
Concordance des Tr : oui X non ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Concordance des Tir : oui X non
- Concordance globale des abondances relatives : oui X non
‘Substance caractérisée :  [5b Androstane-3a,175-diol diAC] Fichier: | 865F3 |
-_ Mix _, ‘Echantilion _
J.Tr (min) Tir M1 (%) | M2(%) | M3(%) ] Tr(@min) | Trr | M1 %) | M2 (%) | M3 (%)
. _ 15,08 1414 | 100 90,9 - 781 |}- 15,04 1,411 100 88,7 79,4
" { Tolérance basse 14,93 1,400 80,9 68,1 {° '
Tolérance haute 15,23 1,428 | 100,9 88,1
Concordance des Tr : oui ‘ X non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
Substance caractériséc 1 |5a Androstane-3a,17b-diol diAC} Fichier: | 865F3 |
I “Mix , Echantillon
. Tr (min) T MI1.(%) | M2 (%) | M3 (%) ] Tr(min) | T M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
, , 15,46 1,450 |} 100 | ‘60,0 50,3 15,40 1,445 100 63,9 52,0
Tolérance basse 1531 | 1,436 '50,0 40,3 - '
Tolérance haute 15,61 1,465 - . 70,0 60,3
Concordance des Tr: oui X- ‘non
Concordance des Tir : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
- Substance caractérisée : [ 50 Prégnane-3a,20a-diol diAC | Fichier: | 865F3 |
- Mix ' Echantillon _
_Tr (min) T I MI1(%) I M2(%) I M3(%) | Tr(min) |  Trr - | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
: _ J 1900 | 1782 } 100 {- 569 | 267 | 1893 | 1,776 | 100 576 1. 265
{_Tolérance basse | 18,81 1,764 B 46,9 214 | ‘ '
Tolérance haute. | 19,19 1,800 J 66,9 32,0
Concordance des Tr : oui - X non
Concordance des Trr : oui X non gb
- Concordance globale des abondances relatives : oui X non’ ‘
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) ) Codification : E-FCR-09
LNDD ENREGISTREMENT Version : B ,
Date :. . 20/09/2006
, - . 3/3 - )
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE - GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS

Substance caractérisée : | Fichier : | |
Mix Echantillon _ )
‘4 Tr.(min) Trr | Ml (%) ] M2 (%) { M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
e i B 100, ’ . ) 100 .
| _Toléranice basse |
‘Tolérance haute '
. COPIE CERTIFIER
. Concordance des Tr : oui non CONFORME DES DONNEES
“Concordance des.Trr : oui non ET FORMULAIRES ORIGINAUX
"Concordance globale des abondances relatives : oui non .
Substance caractérisée : | 1} Fichier: | |
o Mix Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) { M3-(%)f Tr(min) | T M1 (%) § M2 (%) | M3 (%) .
. _ D : - 100 - _ - ] 100 '
Tolérance basse | ' '
Tolérance haute’
Concordance des Tr ; oui non
Concordance des Trr : - oui . non.
Concordance globale des abondances relatives : oui non
‘Paraphe et code opérateur : uy @! '

. Partie a remplir par le fesp‘onsable T

Caractérisation formelle de tous les analytes :

- Paraphe et code opérateur :

.Observations :

The ep

oo - |

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

LNDD 1451



LNDD 1452



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
o METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/CISMRI

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

INJECTION
Mode: :
" Température injecteur:
‘Volume injecté:
- Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC

“Température initiale:
_ Gradient de température:

- Température finale:
" Temps d'analyse:
Pression constante:

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

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

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m
0.25mm - .
0.25um ASSURANCE QUALITE

LNDD

Sphtless (insert splitless)
280°C

1pl4pl

Solvant A: Acétonitrile
Solvant B: Hexane

APPLICABLE e
70°C pendant. 1 min

28007, 2@'
70->271°C 4 30°C/min

271°C-->281°C 4 0.6°C/min
281°C pendant 3 min
281->300°C & 5°C/min
300°C pendant $min

45 min

Ajuster le SI & environ 870s

- -100°C

350°C
850°C

CONFIDENTIFL

ions 44, 45 et 46
Temps d'acquigition total:2580s
4 100s RG open
4 130s RG close
4160s RG open
4 190s RG close
4220sRG open

22505 RG close

47508 HS close
42000sHSopen. -
22400s RG open- -

424305 RG close

42460sRG open -
42490s RG close

42510s RG open

a2540s RG close

ILNDD 1453




: ) N Codification : M-AN -41
LNDD MODE OPERATOIRE Version : B :
_ Date :28/10/2005
2/2

MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRiVIA’I—‘ION DE L'ORIGINE DES
__ METABOLITES DE LA TESTOST ERONE PAR CPG/C/SMRI

e

| redigs par - | Cynthia MONGONGU - 28/10/2005
|vérfiépar | Caroline BASTIEN |28/1012005
vérifié par Aurélie LAURENT 28/10/2005

- | approuvé par |Jacques DE CEAURRIZ 28/10/2005

| .N° Version Motif Date
11 Création du document.- 27/05/2002 -
1A o 14/10/2002
Acceptation du projet aprés conversion du tr du SI en seconde, création|
L 1de la version A
B - Révision biennale 28/10/2005

CONFIDENTIEL

S8

LNDD 1454



Codification : E-INFO
afld ENREGISTREMENT | Version: D
Département des analyses Date : 05/ 10/200/6
. : : 1/1

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE

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

| Référence(s) du(des document(s) qualité concerné(s) : nﬂ\m- qu( \/U‘S‘B) %

" Durée d'application de la modification:

3

.................... date de fin d'application:
¢ DEFINITIVE (modification 2 apporter dans la prochaine version du(deé)doc.concerné(s))

CONFIDENTIEL

date de début d'application:... 4 S1o1) 93

|DI°\U an : \ i) ‘ W R S won dikions
- : o._h\eu QU \Q\O&‘G;«ane. M\'Q- ; menl,\—f\w [P P L)

Sn o ndanw  Jde \a PMO\MMMQ'\\‘OV\ Sw \‘ntc\\)\'{\\\'oh (h-ﬂN\nﬁ
pour \\'\«\s\romc.n‘\) :

SO 26 omn HUZo LG dax
‘3= Lo clox . Moo et omn
\Co RO opn A0 e clox
9s LG dox _

| R0 open Li\vo ~C  open

J—Sq £G clow
13s ws C\ok(
WSo  us apen

Voo us  clon ASsupy
“doos wg open Nog

- 'VISADURESPONSABLE TECHNIQUE: @ﬂo

Identification par un NUMERQ.D)
et validation de cet enregistrement par I'Assurance Qualité (tam on

L'original de cet enregistrement est & archiver vivant @ l'Assurance Qualité

sk
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Flle: 2104Blu2F1.raw
* Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 21/4/07 21:06
Welght: 0.00

Sampfe list: 2104.sp} injection Volume: 20
b Line: 18 Bottle:
- MS file: M-AN41 Type:
. Inlet: GC-combustion Standard:
‘Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample iD: Run Index:
Description: Blanc urinaire 2 pool 4 F1/80ul
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncafibrated CO2 .
Ratio type: Elsmental
Deconvolution: Cralg
Elemental delta Molecutar delta
Label: Value: Label: Value: wit:
Ratio 1: 13C" -36.3 delta4s . <34,63 PO8
Ratio 2: 180 -20 defta 46 -20.06 PDB
—Wajor -
PeakNo | Helght {nA)| RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 516 T 1278 1.1679E-02 | 3.8100E-03.
2 517 187.7 1.1679E-02 | 3.8093E-03
3 5.16 247.7 1.1680E8-02 | 3.8087E-03
8 4.98 2427.7 1.1681E-02 | 3.8089E-03
] 5.02 2487.6 1.1680E-02 | 3.8084E-03
10 5.11 2547.6 1.1680E-02 | 3.8101E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8B094E-03
Std Dev of fit (%): 0.04 0.16
-Sample Data
Peak No RY {Sec) [Major Height] Major Area | Ratio 45/44 Raw Deita | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 | deitai80O
{nA) - w.rt. SMOW
1 «B79:9] 1.65 7.2734E-09] 1.1729€E-02! 4,25 -28.62 -48.08 - -18.71
2 #A497:8 3.12] 3.2154E-08] 1.1802E-02 10.46] -28.42 -47.80 -18.52
3 17925 127 1.3836E-08] 1.1790E-02 9.38 -25.67f 3.6995E-03 -28.85 -48.32 -18.95
4 . 1863.4 3.83 4.8279E-08] 1.1800E-02 10.23 «24.81] 3.7008E-03 -28.53 -48.01 -18.63
2210472007 12:30 Results for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) [Printout] 1of1
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Stable Isotope
'CF Analysis Results

File: 2104865F1.raw
Project: controle2007.PRO
‘Sample list: 2104.spl
Line: 18

Acquistion Date: 21/4/07 21:51
Weight: 0.00
In]e_ctlon Volume: 20

: Bottle:
-MS filo: M-AN41 Type:
. Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN4 Slot Number: JB 251
_ .Sample ID: Run Index:
._Description: A 993865 F1/55ul
‘{Reference standard : Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta ‘Molecular deita
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta-45 -34.63 PDB
-Ratio 2: 180 -20 delta 46 ~20.06 PDB
e WEjoT
Peak No Helght (nA)] RT (Sec) | Ratio 4544 | Ratio 46/44
1 - 505 - 127.7 1.1679E-02 | 3.8104E:03
ra 5.08 187.6 1.1679E-02 | 3.8005E-03
3 5.08 2476 1.1680E-02 | 3.8087E-03
11 4.81 24276 "1.1680E-02 | 3.8100E-03
12 4.84 2487.5 1.1680E-02 | 3.8104E-03
13 4.94 2547.5 1.1679E-02 | 3.8107E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8100E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.47
Sample Data
Peak No RT (Sec) {Major Helght] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | defta 13C Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 delta180
- _(nA) - . w.rt. SMOW
1 2.07 9,6635E-09| 1.1656E-02 -2.03 3.6979E-03, -29.37 -48.81 -19.46
2 8.07] © 6.1800E-08{ 1.1701E-02 1.87 3.6981E-03 ~20.32 -48.77 -19.41
3 1.40 6.3198E-09] 1.1735E-02 4.77 . 3.6989E-03 -28.10 -48.56 -19.19
4 3.85 2.6708E-08] 1.1675E-02 042 3.6981E-03 -28.32 -48.76 -18.41
5 3.41 3.7218E-08] 1.1810E-02 11.13 3.6998E-03 -28.93 -48.40 -19.04
(3] 225 2.6076E-08] 1.1794E-02 9.82 3.G9QQE-03 20,15 -48.62 -18.26
7 3.66 4.3734E-08] _1.1808E-02 11.01 3.6989E-03 -29.21 -48.68] -19.32
22/04/2007 12:31 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fni1) [Printout] 1of1
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‘Stable Isotope
‘CF Analysis Results

File: 2104B|u2F2.raw
Project: controle2007.PRO
- Sample fist: 2104.spl
Line: 16
'MS file: M-AN41
~ Inlet: GC-combustion
“intet file; M-AN41

Acquistion Date: 21/4/07 19:37

Weight:

0.00

“Injection Volume: 20

Bottie:
Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

Sample ID: Runindex; *
~—Description: Blanc urinaire.2 pool 4 F2/750ul .
‘|Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated) Equllibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elementat .
Deconvolution: Craig
’ : ‘Elemental delta Molecular defta
Label: Value; Label: Value: wrts
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 ~34,63 PDB
Ratio 2: 180 =20 delta 46 +20.06 PDB
WG
Peak No Helght {nA)] RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.20 127.9 1.1681E-02 | 3.8114E-03
2 522 187.8 1.1681E-02 | 3.8107E-03
3 5.25 247.8 1.1681E-02 | 3.8100E-03
7 473 24275 1.1680E-02 | 3.8111E-03
8 - 4.76 24874 1.1680E-02 | 3.8112E-03
g -4.88 25474 | 1.1680E-02 | 3.8110E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8109E-03
Std Dev of fit (%): 0.01 0.13
 Sample Data
Peak No RT {Sec) |Major Helght| ‘Major Area | Ratio 45/44 Raw Delta | delta43C | Ratio 46/44 | Raw Deita delta 180 | delta180
nA w.r.t. SMOW
1 w88y 237 1.1660E-08] 1.1736E-02 474 FI0T4h 3.6991E-03 -29.33 ~48.78 -18.43
2 3.46| - 2.8579€-08| 1.1792E-02 9.53 0. 3.7016E-03 -28.71 ) -48.19 -18.81
3 3.99 3.1167E-08] 1.1801E-02, 10.26 €249 3.7017E-03 -28.66 -48.13 -18.76
22/0412007 12:38 Results for CO2 by CF (uncakibeated)(Fn1} [Printout] 10f1
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‘Stable Isotope
CF Analysis Restilts

File: 2104865F2.raw
Project: controle2007.PRO
‘Sample list: 2104.sp!
‘Line: 17
MS file: M-AN41 .
. Inlet: GC-combustion
-Intet file; M-AN41

Acquistion Date: 2174707 20:21

Welght: 0.00

{njection Volume: 20
Bottle:
" Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

-..Sample.iD; Run Index:
e Description: A 93865 F2/85ul
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
. Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ’
Ratio type: Elemsntal
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular deita
Label: Vatue: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 =20 . delta 46 -20.08 PDB.
WMajor - .
Peak No Helght {nA}| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.04 1277 1.1679E-02 | 3.8101E-03
2 : 5.10 187.68 1.1680E-02 | 3.8080E-03
3 5.14 2476 .} 1.1680E-02 | 3.8082E-03
12 4,91 2427.7 1.1681E-02 | 3.8103E-03
13 4.98 24876 1.1681E-02 '| 3.8102E-03
14 512 2547.6 1.1680E-02 | 3.8103E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8097E-03
Std Dev of fit (%.): 0.03 0.18
Sample Data
PeakNo - RT(Sec) |Major Height] Major Area | Ratic 45/44 | Raw Delta | . delta 13C | Ratio 46/441 Raw Delta | delta 180 | delta180
: : w.rt. SMOW
1 1.6348E-08] 1.1733E-02 4.53 €30:69p 3.7014E-03 -28.37 -47.84 -18.45]
2 4.8914E-08] 1.1800E-02 '10.30 «24 3.7003E-03 -28.71 -48.18 -18.81
3 2.5054E-08| 1.1B13E-02, 11.33 <2367 3.7002E-03 -28.75 -48.22 -18.85
4 5.6964E-08| 1.1701E-02 1.82 -33.46] 3.6993E-03 -28.98 -48.43 -19.07
5 6.6415E-09] 1,1700E-02 1.69 ~33.59] 3.6991E-03 ~20.05 -48.50 -19.13
6 7.8554E-09| -1.1738E-02 4.97 ~30.20] 3.6969E-03 ~29,62| -49.06 -19.72
7 1.4469E-08] 1.1757€-02 6.61 -28,49( 3.6951E-03 -30.11 -49.55 ~20.22
8 6.8553E-09] 1.1751E-02 6.08 -29.06] 3.6971E-03 -20.63 -49.08 -19.73
22/04/2007 12:29 Results for CO2 by Cf (uncalibrated)(Fn1} [Printout] 1oft
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104BIu2F3.aw Acquistion Date: 21/4/07 18:07
Project: controle2007.PRO - "Welght: 0.00
-Sample fist; 2104:spl . {njection Volume: 30
Line: 14 ’ Bottle:
- MS file: M-AN41 Type: .
Inlet: GC-combustion Standard;
_ Inlet file: M-AN41 Stot Number: JB 251
‘Sample 1D; Run Index:
. Description: Blanc urinaire 2 pool 4 F3/35ul
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; wrte
- Ratio1: 13C 363  deltads 3463 " PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
—NT&jor - . .
Peak No Helght (nA)|* RT {Sec) | Ratlo 45/44 | Ratic 46144
1 5.01 127.6 1.1683E-02 | 3.8069E-03
2 i 5.06 187.5 1.1683E-02 | 3.8065E-03
3 5.04 2475 - 1,1683E-02 | 3.8066E-03
13 4.99 2427.7 1.1682E-02 | 3.8112E-03
14 5.04 2487.6 1.1681E-02 | 3.8118E-03
15 517 2547.6 1.1681E-02 | 3.8118E-03 .
Mean: 1.1682E-0Z 3.8031E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.08
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Helghq Major Area | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 130 Ratio 46/44 | Raw Delta | defta 180 | - deltai80
. -\ ) . | w.rt SMOW
1 808.2 2.61 1.1547E-08] - 1.1790E-02 9.23 ~25.88] 3.7035E-03 -27.44 46,94 -17.53
2 6632’.52'1‘ 6.09 2.8882E-08| 1.1734E-02 4.41 @cﬁ&‘m 3.7025E-03 -27.75 -47.24 -17.83
3 1164.5 0.65 4.1084E-08] 1.1806E-02 10.58 -24.45] 3.6999E-03 -28.58 -48.06 -18.68,
4 1184.7 1.21 7.5512E-09] 1.1731E-02| 417 © -31.06] 3.7008E-03 ~28.36 -47,83 -18.45)
5 1269.6 3.07 2.3810E-08] 1.1784E-02 7.03 -28.11| 3.7009E-03 ~28.37 «47.85] -18.47,
8 =133 7.58 8.6117E-08] 1.1771E-02 7.58 QEE5P 3.7011E-03 -28.,35 -47.82 -18.44
7 436458) 2.38 1.7421E-08 1.1764E-02 6.98 H8P  3.7006E-03} -28.52 -47.99 -18.61
B 1403.5 209} 1.7071E-08] . 1,1773E-02 7.78 - 33! 3.7001E-03 -28.67 -48.14 -18.77
9l 1679161 4.17):  5.3210E-08| 1.1778E-02 8.29 3.7017E-03 -28.38 -47.86 -18.48
22/04/2007 12:25 Results for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) [Printout] tof1
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Stable Isotope
CF Analysis Resulits

File: 2104865F3.raw Acquistion Date: 21/4/07 18:52
Project: centrole2007.PRO Welght: 0.00
Sample list: 2104.sp} Injection Volume: 30
Line: 15 Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
- Inlet file: M-AN41 . Slot Number: JB 251
-Sample ID: Run Index:
— Description: A 893865 F3/15ul
Reference standard Corrections
Species: CO2by CF (uncalibrated) Equillibrium correction: None
-Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental .
Deconvolution: 'Cralg
Elemental delta Molecutar delta
Label: Value: Label: Valties wrt:
Ratio 1: 13C <36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2; 180 20 delta 46 -20.06 PDB
~Wiajor :
Peak No Height (nA)] RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 . 5.18 127.8 1.1680E-02 | 3.8115E-03
2 515 . 187.7 1.1680E-02 | 3.8110E-03
3 ‘515 2477 1.1681E-02 | 3.8101E-03
20 5.01 2427.8 1.1682E-02 | 3.8111E-03
2t 5.02 2487.7 1.1682E-02 | 3.8116E-03
.22 5.12 2547.7 1.1681E-02 | 3.8121E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8112E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.16
Sample Data
Peak No - RT(Sec) |Major Height] MajorArea | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta13C | Ratio46/44 | Raw Delta -deita 180 | deita180
{nA) i w.rt SMOW '
1 864.,1 222| = 1.0108£-08[ 1.1689E-02 -0.97 ~36.35] 3.7023E-03 -28,55 48,01 -18.83 -
2 8733 4.49 2.1738E-08] 1.1661E-02 -1.67} ° -37.07| 3.7018E-03 -28.68, -48.13 -18.75
3 *881z8{ 5.04 2.4707E-08] 1.1730E-02 4.19 ®3M203] 3.7021E-03 -28.60 -48.06 T -18.68{ .
4 893.3 061 6.7048£-08] 1.1718E-02 3.24 -32.02] 3.7024E-03]. -28.52 ~47.99 -18.61
H 9126 0.70 3.7680E-09] 1.1703E-02 1.87 33.42] 3.7020E-03 -28.,63, 48,09 -18.72
6 822.5 128 6.8282E-09] 1.1713E-02 © 274 -32.52] 3.7003E-03 -29.08 -48.63 -19.47
7 980.6 1.21 7.2619E-09} 1.166BE-02 -1.23 ~36.59| 3.6998E.03 -20.22 -48.66 -19.30
8 10118 2031 1.2319E-08| 1.1651E-02 -2.58 ~37.99} ' 3.6999E-03 -29.17| ~48.61 -19.25
) 1104.2 164 1.2405E-08| - 1.1697E-02 1.34 -33.94] 3.6980E-03 -28.44 -48.89 -19.53}
10 1141.0{ 0.93] 6.2774E-09] 1.1774E-02 7.97 -27.11| 3.6990E-03 -28.44 -48.89 ~19.54
11 1185.6 0.64 4.4508E-09] 1.1770E-02 7.67} «27.41] 3.6980E-03, -29.68 -49.14 -18.80
12| 12868.2 0.62] 3.6221E-08{ 1.1758E-02 6.61 -28.60| 3.6981E-03 -29.68| 49.13 -19.78
13 328! 577 5.4162E-08] 1.1773E-02] . 7.88 3.7006E-03 -29.03 -48.50 -19.13
14 0.91] 6.5649E-09] 1.1761E-02 6.84 ~28.28] 3.7002E-03 -29.14 -48.60 -18.24
.15 0.76 5.8060E-09 1.1767E-02] 7.38 =27.72} - 3.6993E-03 -=28.38 -48.82 -19.47
16 263} 2.7932E-08] 1.1788E-02 — 915 . 2594 3.70108-03] - -28.95 .-48.42| . +18.06{
2210412007 12:26 Results for CO2 by CF (uncafibrated)(Fn1) [Printout} fof1
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Codification : E-CC-10

ENREGISTREMENT Version: C
i : Date : 09/05/2006
1/2

WERIFICATION DES APERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
CG/C/IRMS ' ’

Numéro d'échan:tiilon 4315%}9‘333865 .

_Numéro d’identification de Pappareil taod SQAMOL L. ... .

1. Tune

Spécification : platean du peack Centre > 10V ] )
Tune conforme ;' oui non[:I

* 2. Stabilité de I'instrument

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

Stabilité conforme : oui non ]

7 8iPriddeh deTinstrument < o R ERSRE AR A s ek

Code dela solution Mix Cal IRMS:.....vuuers &2 soiereesrnenn

-Valeurs obtenuies (%o ).pour 3 ipjéctions:

; Décane |~ Undéoane .| Dodécane” Méthyldécanoate
Moyemne | _99 47 - 22.13 =%\ - N2
Ecart-type . ' o5.04 - s.ob ‘ SRRt N .1

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

 Précision conforme : - oui non_I:I

LNDD 1469



LNDD

ENREGISTREMENT

Codlﬁcatlon E-CC-10
Version: C
Date : 09/05/2006

2/2

CG/CARMS

VIRIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION

4. Calibntion de l'instrument

Code deh solution Mix Cal Acétate:.... 21 v

Valeurs htenues (%o ):

. 5a Androstanol AC | Eﬁoqholanoione AC 1 5b Androstanediol diAC | 11 Kétoetiocholanolone AC
Ve ofardaidaky e - Bo.LM —19.99 ~33 33 -6 19
(A aGuaetlat @ - %0 AT oA —CAT
Intervalk de valeurs acceptables:
‘5a Androstano] AC Bﬁochoianolone AC | 5b Androstanediol diAC | 11 Kétoetiocholanolone AC
Valeuws théoriques -30.46 -19.91 - -33.81 -16.30
{ Valeurs thoriques + 0.5%o" -29.96 -19.41 -33.31 -15.80
{ Valeurs tiéoriques - 0.5%o -30.96 -20.41 -3431 ~16.80

e o TR A,

Résultatsconformes : oui non :’
T ey a0 Résultats 1 CONFORMEI RON-CORFOMME '
' Rayer la mention inutile
‘Observations:
Validﬁt’ion
Opérateur " Responsable '
Date Code et Visa _ Date Code et Visa
ITE) e - | 226103 JW

Cet enregistrement est & transmettre au res esponsable du secteur confirmation concerné
DUis & archiver vivant dans le dossier matériel de I appareil concerné dans la section correspondante.

¢3
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104stabifitet.raw -
Project: controle2007.PRO
-Sample list: 2104,spi

Acquistion Date: 21/4/07 8:48
Welght: 0.00
Infection Volume: 0

Une: 1 Bottle; 1
MS file: Co2 stab Type:
* Infet: GC-combustion Standard;
Inlet fife: Do Nothing Slot Number; JB 251
. Sample ID: Run Index: .
Doscription; testde stabifite
Reference standard - Corrections
. Species: CO2 by CF (uncalibrated) ' Equilibrium correction: None
P Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ~ .
Ratlo typa: Elemental
- {Deconvolution: ' Craig
: Elemental dolta Molecular delta
Label: Value; Lahel: Value: wrt
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34,63 PDB
:Ratio 2: 180 -20 defta 48 . -20.06 PDB
ajor
Peak No- Helght (nA)| RT {Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46/44
-1 . 438 37.0 1.1684E-02 | 3.8124E-03
2 4.35 86.8 | 1.1684E-02 | 3.8120E-03
3 4.35 158.9 1.1684E-02 | 3.8118E-03
4 4.35 -218.9 1.1684E-02 | 3.8112E-03
-5 4.38 276.9° 1.1684E.02 | 3.8110E-03 -
8 4.38 336.9 1.1684E-02 { 3.8107E-03 -
7 .. 441 3069 | 1.1683E-02 | a.s086E-03| -
8 4.48 457.0 1.1684E-02 | 3.8089E-03
8 ‘4,49 517.0 -| 1.1683E-02 | 3.8085E-03 .
10 4.49 577.0 1.1683E-02 _3.8088E-03
Mean: 1.1684E-02 3.8105E-03
Std Dev of fit (%o}: 0.02 0.08 .
Sample Data . ce . -

RT (Sec) lMajor Height!" Major Area

I Peak No t

] lia,ﬁo4sl44| Raw el [ Gefa 130 e

delta 180 | deita180 |-
w.r.t. SMOW

R AR

by

21/04/2007 09:23

T R SN R e e

“Results for CO2 by GF (uncalibrated)(Fn1) [Printout]

ARG

Fads

-

R AT L
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104stabliite2.raw Acquistion Date: 21/4/07 8:59
Project: controle2007.PRO - Weight: 0.00
‘Sample list: 2104.spt . Injection Volume: 0
Line: 2 . Bottle: 1
MS file: Co2 stab Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
tnlet file: Do Nothing . Siot Number: JB 251
Sample ID: . Run Index:
-.Description: test de stabilite .
Reference standard Corrections
: Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibriuny correction:: None
' Gas: CO2 . Uncalibrated CO2 ’
Ratio type: Efemental
Deconvolution: Cralg
Elomental deita Molecular delta
Labet: Value: = Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -=36.3 ‘delta 45 -34.83 PDB
Ratio 2: 180 -20 delia 46 -20.08 PDB
Wiajor -
Peak No Height (nA)| - RT {Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.47 37.1 1.16863E-02 | 3.8086E-03
2 4,45 97.0 1.1683E-02 | 3.8088E-03
3 443 157.0 | 1.1683E-02 3.8088E-03
4 4.41 217.0 1.1683E-02 | 3.80838E-03
5. 4.40 277.0 1,1862E-02 | 3.8086E-03
6 4.44 337.0 1.1682E-02 3.8088E-03
.7 4.43 397.0... 1.1682E-02 | 3.8087E-03 .
8 ‘4,45 4570 | 1.1882E-02 3.8087E-03
] 4.46 517.0 . 1.1682E-02 | 3.8087E-03
10 447 §77.0 1.1683E-02 | 3.8085E-03
" Mean: 1.1682E-02 3.8087E-03
Std Dev of fit (%q): 0.01 0.03
Sample Data

{na) w.r.t. SMOW

I Peak No I RT (Sec) IMajor Helght| Wajor Area IRaﬂo 45/44, RaWDel&I deita 13C IRaﬁo 46/44' Raw Delta l delta 180 ' delta180" '

YRR T SR SIS o Epartace o -

(A" o AT 3 Ut L S

21104/2007 69:24 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout] fofd
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104stabilite3.raw . ‘Acquistion Date: 21/4/07 9:10
Project: controle2007 PRO Weight: 0.00
 Sample list: 2104.spl - . Injection Volume: 0
Line: 3 ’ Bottle: 1
-MS file: Co2 stab Type:
Infet: GC-combustion Standard:
Intet fite: Do Nothing Slot Number; JB 251
) - Sample ID: Run Index:
- Description: {est de stabilite :
Reference standard Corrections
Species: CQ2 by CF (uncalibrated) Equilibrium cerrection: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 '
Ratlo type: Efemental .
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: ~  Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45. -34.63 PDB
Ratlo 2: 180 -20 delta 48 -20.06 - -PDB
Peak No .jHéight (nA)| RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46/44
1 4.49 © 871 1.1682E-02 | 3.80B4E-03
2 4.51 97.1 1.1682E-02 'SLBOBSE-OS
3 4,53 157.1 1.1682£-02 | 3.8087E-03
4 4.54 217.1 1.16828-02 | 3.8083E-03
5 4.57 2771 1.1682E-02 | 3.8083E-03
6 4.5¢ 337.1 1.16826-02 | 3.8082E-03
7 4.60 ~ «-397.1 1.1682E-02 3.8081E-03
8 4.62 457.1 1.1682E-02 | 3.8D80E-03
9 4,63 517.2 1.1682E-02 | 3.8081E-03
10 4.65 - 5172 1.1682E-02 | 3.8079E-03
Mean: - 1.1682E-02 3.8083E-03
Std Dev of fit (%e): 0.01 0.03
Sample Data

- IF ~ Peak No l RT (Sec) !MajorHelgh Major Area l Ratlo45/44l Raw Delta l delta 13C l Ratio 48/44| Raw Delta I delta 180'[ delta180
: —_{nA) : . - . . w.rt, SMOW

BRI R S > BT LU i

" 2410412007 09:24 ' Results for CO2 by GF (uncalibrated)(Fnt) [Printout)

10of1
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-AN-38B
Version: A

1Date :25/01/2006 -

1/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

‘Appareil concerné: Isoprime 2

COLONNE :

INJECTION :

"CONDITION GC :

INTERFACE :

" CONDITIONS MS :

Type :

Longueur :
Diamétre interne :
Epaisseur du film :

Mode:

Température : .
Volume injécté :

Température initiale :
Gradient de température:

Température finale : = -

Pression He constante :

Piége 4 eau:
Four & combustion :
Ligne-de transfert : - -

Mode d'acquisition-: — -~

- 850°C

DB17-MS JW Scien 122.4732

30m

0,25 mm

0,25 pm

2.80 °C . i L N D D
2 o glolas

100°C pendant 4 min

100°C->150°C & 15°C/min
150°C->200°C & 30°C/min

-200°C pendant 1 min

tr Décane environ 190 s
-100°C

350°C

" SIM sur les ions 44, 45 et 46
Programmation de I'acquisition: Temps d'acquisition total: 840s
: : - ~ 420sRG open
- '450s RG close

4 80s RG open
a110s RG close
4160 HS close
4 600s HS open

4 720s'RG open

4 750s RG close
4780sRGopen
4 810s RG open
Délai avant fin de I'acquisition: 30s

CONFIDENTIEL

APPLICABLE le

i‘.z's JAN, 2006

o,

LNDD 1475



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

.| Action’ | Personne coicernée Date gnatu
| rédigé par | Cynthia MONGONGU 113/01/2006 g |
| vérifié par Corinne BUISSON - 125/01/2006 CR

' ——

vérifié par Aurélie LAURENT 25/01/2006 N |
“}approuvé par Jacques DE CEAURRIZ. 25/01/2006 f/ o é:%

[ EVOLUTIONS |

, N° Version . Motif Date

1A Création du document... - ‘ 125/01/2006

CONFIDENTIEL

¥
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Stable Isotope.
CF Analysis Results

File: 2104MixCallRMS01.rew
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2104.sp!

Acquistion Date: 21/4/07 10:17
.o Welght: 0.00 .
Injection Volume: 10

Line: 4 Bottle: 1
MS file: M-AN388 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Intet file: M-AN38b Slot Number: JB 251
- Sample {D; Run Index:
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrlum correction: None H
Gas: CO2 ‘Uncalitrated CO2
Ratio type: Elemerital
Deconvolution: Craig
Elemental defta Molecular delta
. Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34,63 PDB
- _Ratio 2: 180 20 deita 46 -20.08 FDB
—Wi@jor T -
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.91 47.8 1.1682E-02 | 3.8102E-03
2 4,90 . 107.4 1.1682E-02 3.8102E-03
7 4.88 7478 1.1682E-02 | 3.8122E-03
8 4.92 8074 1.1681E-02 | 3.8127E-03
*Mean: 1.1682E-02 3.6113E-03
Std Dev of it (%): 0.02 0.04
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height| Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | deltatsO
nAl : : . w.r.t. SMOW
1 202.0; - 233 7.4168E-09] 1.1711€-02 248 -32.79} 3.7017E-03 -28.56 48,03 -18.65
2 267.2 2.23 7.2823E-08| 1.1763E-02 6.97 -28,17] 3.7018E-03 -28.61 -48,09 -18.71
3 356.5 232 7.5162E-09] 1.171 8E-02 3.11 -32,14] 3.7014E-03 -28.77 -48.23 -18.86
4 546.9, 2.39 7.2405E-09| 1.1726E-02 3.79 -31.43] 3.7012E-03 -29.00 -48.46 -19.10
B - CoTadE e Vel ERAS U E e e S - T L AR TR T SR R KAy T g Ay
21/04/2007 11:02 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout] 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Flle: 2104MixCallRMS02.raw

Acquistion Date: 2174707 10:33
" Project! controls2007.PRO

. ‘Weight: 0.00
Sample list: 2104.spi . Injection Vélume: 10-
Line: § Bottle: 1
MS fite: M-AN38B Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN38b Slot Number: JB 251
. Sample ID: . Run Index: .
] Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 . N
‘{Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) 1 Equilibrium correction: None !
Gas: CO2 ° Uncalibrated CO2 !
Ratio type: Elementaf
Deconvolution: Craig
) Elemental deita Molecuiar delta
Label: Value: Label;. Value: wit:
Ratlo 1: 13C -36.3 deita 45 -34.63 PDB
Ratio 2:'180 =20 delta 48 -20.06 PDB
ajor 2 .
Peak No Helght (nA)| RT(Sec) | Ratio 45144 | Ratio 46/44
1 5.05 47.6 1.1682E-02 | 3.8098E-03
2 5.07 107.5 1,1662E-02 | 3.8092E-03
7 474 | 7475 1.1681E-02 | 3.8120E-03
8 477 807.3 1.1681E-02 | 3.8124E-03
. Mean: - 1.1681E-02  3.8109E-03
Std Dev of fit (%): 0.01 0.12
Sample Data
Peak No RT (Sec) |MajorHeight| Major Area | Ratlo 45/44 | Raw Delta | deita 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 delta180
{nA) - . wrt SMOW
1 201.¢ 3.55 1.1073E-08] 1.1712E-02 2.56 -32.72| 3.7019E-03 -28.36 -47.83 -18.44
2 267.1 3.37] 1.0887E-08] 1.1762E.02 6.86 -28.28| 3.7011E-03 -28.65 -48.42, -18.75
3 356.6 349 1.1353E-08] 1.1717E-02 3.08, ~32.17} 3.7003E-03 -28.94 -48.40 -19.03
4 547.0 3.57 1.1396E-08] 1.4728E-02 4.1 «31.11] - 3.7015E-03 -28.82 -48.28 ~18.91

De $ Tl ket .‘)G-'%?-’.}?Qﬁsi'uf el g FIWMB LT

. .
R T

2110412007 11:03 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout]

10of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104MixCallRMS03.raw Acquistion Date: 2114107 10:48
Project: controle2007.PRO

Weight: 0.00
‘Sample list: 2104.spl Injection Volume: 10
Line: 8 Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN38b . Slot Number: JB 251
Sample ID: . Run Index:.
. Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 .
Reference standard Corrections
' Specles: CO2 by CF (uncalibrated) ) Equilibrium correction: None '
- Gas: CO2 Uncalibrated CO2 . ; v )
Ratlo type: Elemental - ’
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular defta
1 Labet: “Value: Label: Value; wrts
Ratio : 13C -36.3 deita 45 -34.63 POB
__Ratio 2: 180 20 delta 46 -20.08 PDB
NI - -
- Peak No Helght (nA)] RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratlo 46/44
1 4,82 47.5 1.1681E-02 | 3.8111E-03
2 4.85 1074 1.1681E-02 | 3.8104E-03
7 4.93 7476 1.1681E-02 | 3.8117E-03
8 4.90 807.4 1.1681E-02 | 3.8124E-03
Mean: 1.1681E-02  3.8114E-03
Std Dev of fit (%): 0.03 0.13
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Helght] Major Area | Ratio 45744 'Raw Delta | delta13C - | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta130 | deltai80
{nA) i . w.rt. SMOW
1 202.3 © 282 9.0657E-08] 1.1711E-02 252 =32.77] 3.7031E-03 -28.31 -47.78 -18.40
2 267.4 271 8.8007€-091 1.1762E-02 6.90 -28,24] 3.7029E-03 -28.39 -47.87 -18.48
3 356.7 2.84 9.2537E-09] 1.1718E-02 3.2%} - -32.03] 3.7011E-03 -28.91 -48.36 -19.00
4 546.8 2,99 9.3863E-09] 1.1728E-02 4.01 -31.19] 3.6999E-03 -28.32 -48.77} -18:42
"N.r_ . TR, . PR - Y ¢ 1 . b s Rt N
21/04/2007 11:03 . Results for CO2 by CF {uncalibrated){Fn1) [Printout) 1of1

LNDD 14381



) . ueog - . :
oovm ommm oth. cmmm Dvom ODNw ommm : owmm Qmmw . nv@ o
M — Al T ) WY
. o R : . . - )
-2’1
- -181
: ‘ -1 §#2
2 —HE
£ L
4
-9t
i 7y
A L ~ ¥
Loy B
| o - ¥
&
. . L w

EOSWHIRIHMKOLZ : by | - W

LNDD 1482



Stable Iso’topé
CF Analysis Results

Flle: 2104MixCalAcetate01.raw, Acquistion Date: 21/4/07 11:08
Project: controle2007.PRO Welght; 0.00 :
-Sample-list: 2104.sp! Injection Volume: 10
Line: 7 Bottle: 2
MS file: M-AN41 . © Type:
inlet: GC-combustion Standard:
- Infetfile; M-AN41 Slot Number; JB 251
.- Sample ID; ’ Run Index:
- e=c-Description; Calibration Mix Cal Acetate 001C
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by,CF (uncalibrated) ’ Equifibrium corregtion: None
"Gas: CO2 ' Uncalibrated CO2 )

Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig

Elemental delta . Molecular delta

L.abel: Value: Label: Value: wrt:

‘Ratio 1: 13C 36.3 deita 45 -+ -34.63 PDB

Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB

YT ;

Peak No Helght (nA}l RT {Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46144
1 4.98 127.7 1.1681E-02 | 3.8125E-03
2 5.01 187.8 1.1682E.02 '} 3.8115E-03
3 5.07 247.5 1.1682E-02 | 3.8105E-03
8 4.82 24278 - 1,1681E-02 | 3.8126E-03
9 4.88 2487.5 1.1681E-02 | 3.8129E-03
10 4,97 2547.5 1.1681E-02 | 3.8131E-03

Méan: 1.1681E-02 3.8122E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.19

Sample Data

Peak No RT (Sec) |Major Helght] Major Area | Ratio 45/44 'Raw Delta | defta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 deita180

N “(nA) . w.rt SMOW

1 880.5 2.00 9.3143E-09} 1.1735E-02 4,57 -30.64] 3.7031E-03 -28.54 -48.00 ~18.63

2 1248.7 281 1.9186E-08] 1.1856E-02] 14.91 -19.99] 3.7035E-03 -28.49 -47.98 -18.60

3 1321.5 1.95 1.4461E-08} 1.1700E-02 1.57 -33.73]| 3.7030E-03, -28.64 -48.10 -18.72

4 1494.1 1.77 1.6537E-08{ 1.1899E-02 18.60 -16.18{ 3.7025E-03; -28.78 -48.28 -18.91

.. Fa T . . 4 - kel - .t E 2.

21/04/2007 11:52 Results for CO2 by CF {uncalibrated){Fn1) [Printouf] 10of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104MixCalAcetate02.raw Acquistion Date: 21/4/07 22:35
" Project: controle2607.PRO ' Weight: 0.00
Sample fist: 2104.sp! Injection Volume: 10
Line: 20 Bottle: 2
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 . Slot Number: JB 251
-Sample ID: Run Index:
__:Description: Calibration Mix Cal Acetate 001C
|Reference standard ’ Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None ¢
Gas: CO2 Uncalibrated COZ
Ratio type: Elemental
-{Deconvolution: Craig .
Elemental deita Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C . «36,3 delta 45 -34.63 PDB
Ratlo 2:. 180 ~20 deita 46 -20.06 PD8
—Major
Peak No Helght (nA)]  RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.99 127.7 1.1679E-02 | 3.8103E-03
T2 5.03 187.5 1.1680E-02 { 3.8084E-03
3 5.05 24786 1.1680E-02 3.8084E-03
8 473 2427.5 1.1680E-02 | 3.8102E-03 |
9 477 2487.4 1.1680E-02 | 3.8108E-03
10 - 4.90 2547.5 1.1880E-02 | 3.8109E-03
Mean:- 1,1680E-DZ 3.8100E-03
Std Dev of fit (%e): 0.02 .0.19
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C { Ratio 46/44 { Raw Delta | deita 180 delta180
N {nA) ) w.rt S
1 870.8 212 9.7970E-09] 1.1732E-02 4.45 -30.75| 3.6983E-03 -29.26 -48.72 -10.38
2 1247.5 2.60 1.8343€-08| 1.1855E-02 15.04 -19.84] 3.6986E-03 -28.97 -48.45 -1 '9:09
3 1320.2 1.94 1.4318E-08| 1.1700E-02 M -33.57] 3.6981E-03 -29.10 +48.55 -12.19
4 1492.9 1.71 1.5895E-08] 1.1894E-02 -18.33 -16.45] 3.6991E-03 =20.11 -48.60 -19.24
. : Faia T
22/042007 11:29 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout} 1of
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Codification : E-FCR-~06
Version : F
LNDD ENREGISTREMENT ‘
|Date : 20/09/2006
Page : 1/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/CTRMS
‘Echantillon : A 993865 | Instrument : GC/C/IRMS Isoprime 2
Répertoire: 2104 | COet paraphe: 49 ; & ‘ ' I
Valeur isotopique du réactif de dérivation: -52,69 HE COPIE CERTIFIER
. ; CONFORME DES DONNEES
ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Fraction F1 (métabolites de Ia cortisone et du cortisol)
Blanc urinaire Echantillon
- , SI 11 Kétodtio SI - " 11 Kétoétio
‘Nom du fichier | 2104Blu2F1 2104BIu2F1 2104865F1 2104865F1
tr (s) 880 1497 882 1499
trr - 1,702 - 1,701
Intensité (nA) 1,7 3,1 1,4 347
8 °C %o-mesurée| -30,97 -24,58 30,42 -23,87
18 °C %o corrigée| - 21,62 - 20,84
Fraction F2 (Kétos).
Blanc urinaire Echantillon
si " Etio Andro SI Etio Andro
Nom dufichier | 2104Blu2F2 | 2104BIu2F2 | 2104Bli2F2 | - 2104865F2 2104865F2 2104865F2
tr (s) 881 1250 1277 881 1253 1277
tr . - 1,419 1,449 - 1,422 1,450
Intensité (nA) 2,4 3,5 4,0 35 - 52 3,3
15 13C %o mesurée -30,44 25,53 24,77 -30,69 24,73 23,67
5 13C %o corrigée - -22,67 -21,83 - 21,79 20,62
Fraction F3 (Diols
" Blanc urinaire » _
P SI 5B Adiol 5o Adiol 5B Pdiol
Nom du fichier | - 2104Bl2F3 © | 2104Blu2F3 | 2104Blu2F3 2104BIu2F3
tr(s) 882 1332 1362 1680
tr - 1,510 1,543 1,904
Intensité (nA) 61 7,6 24 42
8 °C %o mesurée} . -30,83 -27,55 28,16 26,82
15 C %o corrigée| - 2226 23,00 21,89
Echantillon
. -SI 58 Adiol 500 Adiol . 5B Pdiol
Nom du fichier 2104865F3 2104865F3 - 2104865F3
tr (s) 882 1328 - 1673
tr - 1,506 - 1,897 _
Intensité (nA) - 50 5,8 . 2,6 :
3 3C %o mesurée -31,03 2721 - 25,91 YC
3 1*C %o corrigée - -21,85 - 20,81 -

LNDD 1487



Codification : E-FCR-06
i ‘ Version:F =~

LNDD ENREGISTREMENT [Date : 20/0972006

Page:2/2

FICHE D'ANALYSE TRESULTATS GC/CIRMS

valeur de référence d'une population témoin Echantillon
dans les normes
S 5 C %o haute. 0 3BCY%, basse oui ' .~ non
11 Kétoétio 17,58 ~ 26,27 . L
Etio -19,56 26,10 o
" Andro -18,43 | 225,02 <
5B Adiol -18,55 26,97 _ W
S Adiol 1859 | 27,40 R
5B Pdiol - -1825 25,55 ' o
Blu | Echantillon
: A%o | A%o +0,8%0 A %o A%o - 0,8%0.
Etio - 11 Kétoétio - <105 | O -015 . 0,95 © 21,75
Andro - 11 Kétoétio 021 | 1,02 - 022 -0,58
158 Adiol - 5p Pdiol 0,36 0,24 O -1,04 -1,84
150 Adiol - 58 Pdiol ~1,10 - ‘ - -

Seuil de positivité de 'AMA: §"Cl%o(métabolite) - §*C%o(composé endogéne de référence) > 3%,
8C du composé < -28%o

Variation maximale admissible liée 3 1a méthode: +/- 0,8%o : COPIE CERTIFIEE |
SRR . CONFORME DES DONNEES
. ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Conclusion

L'analyse de I'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 1'absence d'appauvrissement
isotopique significatif des métabolites cétoniques et diols de la Testostérone.

NB La valeur isotopique du 5 a-androstanedtol n'a pu 8tre déterminée en raison de sa faible
concentration dans I'échantillon. »

Partie a remplzr parle responsable

Date et Paraphe du responsable: ZZ,{O % ?‘
“Observations:

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

LNDD 1488
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y DISPORWLE SUR
agence frangaise de ltte contrs e dopage ESSAIS WWW.CORACER
Département des Analyses

Chatenay-Malabry; le 23 avril 2007

20209

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

gport : USADA

preuve et lieu : Réanalyse . ,

Date . 16/04/2007 - COPIE CERTIFIER

: , I . CONFORME DES DONNEES
Réception de(s) I'échantilion(s) d‘urine : ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Date : ’ : .- 16/04/2007 o ’

" Type de matérief : Berlinger - o )
Nombre d'échantillon(s) : = - 6 (sur 10 échantiflons regus)

Nombre de rapport(s) d'analyse: 5 . - L
Référence de(s) Iéchantilion(s) : 825423 - 825425 - 825426 ~ 825427 - 993856 ~ 993865

L ' . Résultats (Cf référentiels en vigueur ; AMA 2007) -

Date de début des analyses : i 16/047/2007

Méthodes d'analyses utilisées : Chromatographle gazeuse couplée & la spectrométri
chromatograptile gazeuse couplée & la spectrométrie de masse de rapport isotoplque,

je de masse et

NB : Echantillon n°® 993865 : la valeur isotopique du Su-androsfanediol n‘a pas pu étre

déterminée en raison de sa falble concentration dans I'échantilion.

Destinatalre: . _ S .
- USADA - . Tygart (1330 quail lake loop = suite 260 Colorado Springs - CO 80906 ~ USA)
- Unlon Cycliste Internationale ~ A. GRIPPER {CH 1860 AIGLE - SUISSE)

Le labbratol‘re nest pas respb‘nsable du préievement des échantillons. La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autorisée que ?
sous sa forme intégrale. 1! est conﬂde_ntiel et comporte 1.page(s).. » . : ‘Al

1t

ILNDD 1490



