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Codification : E-CE-01

afld ENREGISTREMENT | Version: E

Département des analyses Date : 21/03/2007
1/2
FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE
- CONTROLE
| . copECERIEER
Date de I'analyse de contrdle /{ .../.!?.?.;./..Z.Z%Z S DESDONNEESUX

fehaineiderdetention

Lieu de déstockage ~ Chambre fronde)ﬁ Congelateur a ne..c4f. _/,L

Conditions de stockage -goec

Destockage des flacons A

forr o

Wer icationy

Systéme : Ve‘rsapak'D vBerllnger}( Autre ]

-20°c O +4°C

B[7

Date lj 1.2.. /Moa— Heure : ,({/f h.. &.O Op'érateur:.....,ﬂ'«.-;a.f'...

Intégrité des scellés : Ouiﬂﬁ\_

Non O

Validationde/la/conformlte de I'échantilion (swes)
- A ' - - -

S Sy
.................. No:;jkmdz%&:j?zgl___

Conformité par rapport au procés verbal de contrdle antidopage : Qui [ Non (J

"psndaﬁ _Expert
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afld

Département des analyses

ENREGISTREMENT

Codification : E-CE-01
Version : E
Date : 21/03/2007

2/2

- CONTROLE

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

.Date /15 /calf /Z } Heure : ./M... h.. 3( “Opérateur : Z,{,
Q.42

Localisation : salle n° ......

N° du flacon ; .. ‘EZ((,

Volume : 3f ml'_

(si le milieu est congelé . attendre sa decongelatlon pour mesurer le volume)

Vahdatloyezl"ouverture du scellé (Signatures)

Laboratpire

Témbin indépendant

Expert

Systéme : Versapak (J

NO de fIACON & weovverrereeirreerassnens

Volume restant ; ........... .

Berlinger 0 Autre O ...,

N°. de scellé :

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

e

Lieu de stockage = Chambre froide {1 Congélateur O ne.......... e

Conditions de stockage

-8oec -20°c +4°C [}

. Stockage de la remis sous scellé

Date ! .oovcverea]vannnen

Heure : ........ Neverenns Opérateur & uvvvvreeessenns.

Validation de la remise sous scellé (Signatures) :

Laboratoire

Témoi_n indépendant

Expert

Autre

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

5
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Codiﬁcation : E-TE-05 A

afld ENREGISTREMENT Version: C
Département des analyses Date : 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES FLACONS AET B
N° de Série :
scer ion et Stockage avant enreqgistr i nécessaire):
Réception par Date et Heure Stockage Heure
re istr nt_:
Flacons Entreposés par ‘Date et Heure Lieu
ain session acons A:
Echantillon A 825427
Date Code opérateur | Localisation Raison du transfert
16/04/2007 49/10 CH-FR.5 (-20°C) | Déstockage pour renumérotation
09h30
16/04/2007 CH-FR.1 (+4°C) | Stockage aprés nouvelle numérotation
17/04/2007 01 Salle 004 Déstockage pour tira'ge 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
19/04/2007 10 Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°4
11h20 " (ambiant)
19/04/2007 26 Salie 004 Ouverture des scellés
. 11h35 : (ambiant) :
19/04/2007 26 Salle 004 Mise en tube pour confirmation IRMS
11h40 (ambiant) (EC31)

Chairne de possession des flacons B:

Echantillon

] Date

Code opérateur

Localisation

Raison du transfert

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

X
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afld

Département des analyses

ENREGISTREMENT

Codification : E-TE-05B
Version: C
Date : 17/10/2006

1/1
TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B
N° de Série :
haine de po ion aliqu A
Echantilion A 825427
Date Aliquote(s) Cade . Etape Remarques
- opérateur | )
19/04/2007 | Aliquote EC31 26 Préparation jusqu‘a Confirmation IRMS(EC31)
12h05 _ . |acétylation .
20/04/2007 Aliquote EC31 26 Fin de préparation
9hi5
20/04/2007 Aliquote EC31 26 Analyse GC/MS sur
18h30 (3 fractions) MSD22
21/04/2007 | Aliquote EC31 26 Reprise pour analyses
09h45 (3 fractions) IRMS )
I 2170472007 Aliquote EC31 26 ‘ Analyse GC/C/IRMS sur Absence
12h58 (3 fractions) ISOPRIME 2 d'appauvrissement
isotopique significatif

Chaine de possession des aliquotes B:

Echantilion

Date

Aliquote(s)

Code
opérateur

Etape Remarques

Cet enregistreiment est & conserver dans le dossier de la série s'il n'y a pas de posi'tif ou dans le dossier positif. l{
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. Code : E-RECAP-01
LINDD ENREGISTREMENT Version : J
- Date : 09/06/2006 -

FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES

"ES02-BBS (CG-SM) [ |

Essain®:

Mode opératoire de préparation :

1 Mode opératoire d'analyse :

CL/SM

Ne de laboratoire : | | N° échantillon: - | A 560} ]
Produit(s) confirmé(s) : | Aralqye  Rodegpgre QY : |
pH mesuré en conf : [ (@l ' ] Densité affichée en conf : [A-=4%
Réfractométre n® :-| 2
* Densité corrigée : | A . Q2.

__EC

3

CG/SM (SCAN) - [ 4] corsM sty [
1]

E::] CG/CflRMS - Cytometne I:]

N | ,
[ MEX- 24 | Version:[@ ]
{  M-AN- szu ] Version ;| AR ]
corsm2 . [ ] carsm3 [ '
cusm2 [ ] cwsmz [ ] cwuv [ ]

Essai n®: _ |
Mode opératoire de préparation: - | M-EX- .~ ] Version :l |
* | Mode opératoire d'analyse : | M-AN-~ | "'Versioh_ | -
’ co/sM s [ cG/sM(scaN) ||
cusmem [ ] cwsmz [] cwsms [ cwv [

Concentration estimée; |

* Concentration corrigée :

ES02C -EPH (CG/SM)__|
ES03-CD (CL/SM) [ ]
ES04-H(cCasM) [T
ES03C -LCH (CL/SM)[__]

ES08 HES (CG/SM)L—__I

Essai n° * _ 1
o Mpd‘e‘_‘qpéfg:cqire de préparation :. P - "'Vefsion | |“ .
Mode opératoire d'analyse : | M-AN- | Version :| H
CG/TSD [ ] carsmesmy [ ] casmscaNy) [ ] v [ ]
Concentration mesurée: | : |
* Seuil corrigé : | |

ES06-1MM [ ]

ES08B-PS| |
ES03B -LCH (CL/SM/SM)[__]
ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[_|

ES07 -EPO

|:] ,

ESS01 - HBOCY |

ESS02 - TS

=

Code opérateur de I'analyste : 10

Date et paraphe : 22ju(}

Hors portée d'accréditation :

Code opérateur du responsable : _A O

. Date et paraphe 92 /@1{ }

Ralson ou numéro d'écart de la déclaration en hors portée :

5
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. : : ' Codification : I-CONF-31
LNDD INSTRUCTION . Version : D

Date : 17/01/2006
1/2
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
GC/CNNRMS
- Appareil utilisable : ' ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT B
MOdC ODératOil'e d'extraction N X M“EX‘24 AP PL'C A BLE l e
- o L . P9-JAN.2mﬂ
- Mode opératoire de préparation du Mix Acétate: M-EXMix-05 ] |
‘Mode opératoire d'analyse: - GC/MS: M-AN-52
-GC/CIRMS:  M-AN-41 -
- ‘ ) ASSURANCE QUAL”_E,.
L'analyse CG/MS doit &tre effectuée avant I'analyse GC/C/IRMS L NDD

Mode opératoire de dépouillement : - GC/MS:  M-RDP-05 , QQ“?\BE“N\E\’
: - GC/C/IRMS: " M-DP31 _
—Eépoui{}er I'analyse GEMS'avﬁnf'd"eft_fe_'ctuer V'analyse GC/C/IRMS - -

Traiter simultanément : un blanc urinaire ..
un aliquot échantillon

¢
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LNDD

Codification : I-CONE-31

INSTRUCTION Version :
Date : 17/01/2006
2172
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
. GC/C/IRMS
_ VAction Personne concernée Date Signature
| rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 ,
| vérifié par Aurélic LAURENT 17/01/2006 Okt
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 - ﬂ /// !
' | /A7 T
~ EVOLUTIONS v |
: . '
N° Version _ Motif Date
1 Création du document. ' 03/06/2002
A 31/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale 24/01/2005
C ‘Ajout d'une extraction sur Gilson 28/10/2005
D Ajout de la préparation du mix acétate (M-EXMD( 05). 17/01/2006
Ajout de M-RDP-05,

CONFRNTE

K
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

1/4

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

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

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

Opérations

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

Centrifugation S minutes |

Transvaser le sunageant dans tube |

prélablement identifiés
(cf '-TRAC-03C)

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

Evaporation & sec . l

Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate

pH=6.5

| Agiter jusqu'd dissolution complite |

Ajouter 2 gouttes de
B-glucuronidase

Boucher et agiter 1 seconde

Hydrolyser 1h00 4 55°C |

Centrifugation 5 minutes j

Transvaser le surnageant dans
tubes préalablement identifiés

(cfI-TRAC-03C)

| Extraire sur SPE Rapid Trace

selon I-EX-07

L

Evaporation & sec ]

Matériel

- Tubes Kimble 16x100 mm

Pipette Biohit 1-5ml
Cones Biohit

C_qupi{ugeuse 4000 tr/min

Tubes Kimble 16x100 mm
Pipette Pasteur

Cartouches Bond Elut C18 500mg
Tubes Kimbles 16x100 mm
Bain a sec 2 60°C

Dispernsette

Vortex

Compte goutte

Bouchons Zymarck
Vortex

Etuve

Centrifugeuse 4000 tr/min

Tubes Kimble 16x100 mm
Pipette Pasteur

Cartouches Bond Elut C18 200mg

Tubes Kimble 13x100 mm

Bain a sec 4 60°C

Réactifs et produits

APPLICABLEV le
19 JAN, 2006

QQ\\F‘%QD%W\E

Tampon Phosphate pH = 6.5
Chambre froide & +4°C (cf M-P-05)

Azote

B-glucuronidase
Chambre froide a +4°C

Azote

¥
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

2/4

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

Opérations

Dissoudre et réunir dans un tube
les extraits du méme échantilion :
Mettre de cité un tube sec

Ajouter 500 ul d'acétonitrile dans
les autres tubes et agiter 10s avant
 deles transvaser dans le tube sec

Rincer les tubes transvasés avec
500pi d’acétonitrile

[ Evaporation & sec ' 1

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

Reprendre par rotation [égére du

Agiter 5 secondes et boucher

tube en position quasi horizontale |

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

L Evaporation a 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 a sec des fractions
- F1 (environ 2h00)
F2 (environ 1h30)
‘F3 (environ 45min)

Matériel

Pipettman de 1 mi

Pipette pasteur
Vortex

_ Pipettman de 1 ml '
~ Pipette pasteur

Bain 4 sec 4 60°C

Pipettinan de 50 ul - Cénes Greiner
Vortex

Vortex

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

Bain 4 sec & 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%

QQ\\?\BE““\E\’

Azote

Acétonitrile
Eau ultrapure

© Azote

3
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Codification : M-EX -24 -
Version: C

‘| Date :17/01/2006

3/4-

LNDD MODE OPERATOIRE

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

Traitement des fractions F1, F2 et F3

- Opérations’ .Matériel Réactifs et produits

Ajouter le SI selon I-VOL-01 Seringue Hamilton de 50 pl ou de 100  Androstanol acétate H67 200 ng/ul

pl selon le volume ajouté ‘

Ajouter 200 pl d'acéton'itrik_a

Reprendre par rotation 1égére du
tube en position quasi horizontale.

-

Centrifugation.5 minutes j

Transférer dans les vials
préalablement identifiés

. selon I-TRAC-03C

' L Evaporation 4 sec j

Reprendre dans de 'hexane
selon I-VOL-01

Sertir et Agiter 10 secondes *]

Aprés analyse GC/MS :

Réajustement du SI si nécessaire
(Cf.1-VOL-01)
Agiter 10 secondes

Pipettman réglable de 200 pl
Cones Greiner

Centrifugeuse 4000 tr/min

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

selon le volume

Bain a sec 4 60°C

Pipettman réglable de 200 pulou Iml

Capsules a sertir - Vortex

Seringue Hamilton de 50 pl

ou de 100 pi selon le volume ajouts

Acétonitrile

(FHETE

Azote

Hexane

Androstanol acétate H67 0.2mg/ml

L Evaporatidn asec 1 ‘Bain a sec 4 60°C Azote
Reprendre dans de 1'hexane Pipettman réglable de iOO plou tml Hexane
(Cf1-VOL-01)

Sertir et Agiter 10 secondes —’

Capsules & sertir - Vortex

LNDD 1503



LNDD

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

4/4

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

| limportance de la rotation des tubes

Modification des quantités de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur

|Action | Personne concernée Date Signature .
{rédigé par Cynthia MONGONGU ‘ 16/01/2006 M
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 gﬁb
vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006 [ =5
1approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 V, //
“ R A
---- “EVOLUTIONS _ / |
. ' 7=
NP Version Motif Date
1 - Création du document, . ’ ' 03/06/2002
' ' 14/10/2002

A A -->Passage de projet en document validé : modification|04/02/2004
temps/température acétylation ' '

B changement de cartouche pour la premiére extraction 16/07/2004
addition d'une nouvelle fraction d'analyse )
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04)

changement de cartouche pour la premiére extraction 17/01/2006
addition d'une nouvelle fraction d'analyse

réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation

I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04) |

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS

CONFIDENTE:

M
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LNDD

INSTRUCTION

[Codification : .EX -06

Version : C

| Date : 06/02/2006

1/3

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

Docurments utilisés: I-M-02, LN-02

1. DISPOSITION DES SOLVANTS :

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Application : Irms0.spe

Durée d'extraction pour un tube: 13.30min

Tube utilisé: : Kimble 16x100mm

Type de cartouche utilisée: Bond Elut C18 Varian 500mg/3m}

Voie 1 : Méthanol
Voie 2 : Eau ultrapure
Voie 3 : Acétonitrile

Voie 4 : Rien
Voie 5 : Rien
Voie 6 : Rien
Voie 7 : Rien-
Voie 8 : Rien

Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent 4 I'air Iibre

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION :.

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir 1-M-02.

ASSURANGE QUALITE

LNDD

ONFRNTE:

‘Positionner & droite les fubes & extraire et 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.

%
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LNDD

'INSTRUCTION

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

2/3

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

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION :

Etape Source Recueil Volume ‘Débit (ml/min)

(ml) _

Conditionnement colonne Méthanol Poubelle 3 10
Conditionnement colonne | Eau ultrapure | Poubelle 3 10
Chargement échantillon Echantillon Poubelle 8.5 4

' Lavage ‘Eau ultrapure | Poubelle 4 10
Séchage 1 . 1 minute ‘
Elution Méthanol | Fraction 1 6 2

Rincage canule Eau dltrapure. Canuie 2 20
Ringage canule Méthanol Canule 2 20

QEHRTE

A3
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'LNDD

INSTRUCTION Version : C
‘ Date ; 06/02/2006

Codification : I-EX -06

3/3 -

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

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

v -Action Personne concernée ‘ Date Signature
rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006
vérifié par Corinne BUISSON 06/02/2006
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006
EVOLUTIONS
N° Version : 2T Motif Date
11 Création du document. 30/04/2002
A 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A '
B Révision biennale ' 131/08/2004
s changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et -
d'élution
C 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

COFTRTE

Ay
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Codification : I-EX -07

LNDD INSTRUCTION Version : D

Date : 06/02/2006
' 1/3

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

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

Application :

Duréé d’extraction par tube :
Tube utilisé de recueil utilisé :
Type de cartouche utilisée :

Irmslte.spe

16.30 min

Kimble 13x100 mm _

Bond Elut C;g Varian —200 mg / 3 mi

- Documents utilisés : I-M-02, I-N-02 7

1. DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voiel:.  Méthanol
Voie2: . Eauultrapure
Voie3: Acétonitrile
Voie4: Rien

Voie5: Rien

Voie 6: Rien
Voie7:  Rien

Voie 8 : Rien

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

2. LANCEMENT DE I’EXTRACTION :

ASSURANCE QUALITE -
LNDD

QQ\\\?\QEW\E\”

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

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

dans les tubes 16x 1 00mm.

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

Blanc urinaire 1 tube 2

Blanc urinaire 1 ....
"Echantiflon 1 tube 1

Echantillon 1 tube 2

Echantillon 1 ....

Blanc urinaire 2 tube 1

Blanc urinaire 2 tube 2

Blanc urinaire 2 ....

LNDD



LNDD

INSTRUCTION

Codification : IF'EX -07

Version: D
Date : 06/02/2006

2/3

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

Echantillon 2 tube 1
‘Echantillon 2 tube 2
Echantillon 2 ....

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

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

Etape Source Recueil Volume Débit
, - (ml) . (ml/mm)
Conditionnement colonne .Méthanol Poubelle 4 10
Conditionnement colorme Eau ultrapure Poubelle 4 10
~ Chargement échantillon Echantillon Poubelle 2 4
Préparation du mélange 20% Acétonitrile / Eau ultrapure Mixer 0.8/32 30
- Lavage Acétonitrile / Eau ultrapure 20/80 | Poubelle 4 2
"| Préparation du mélange 30%|  Acétonitrile / Eau ultrapure Mixer 0.6/14 30
Lavage Acétonitrile / Eau ultrapure 30/70 | Poubelle 2 2
Séchage 1 minute
Elution . Acétonitrile Fraction 1 4 2
Ringage canule Eau ultrapure - Canule 4 20
Ringage canule Méthanol Canule 4 20

DRI

NG
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-EX -07
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
rédigé par Cynthia MONGONGU 06/02/2006
vérifié par Corinne BUISSON 06/02/2006
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006
EVOLUTIONS
N° Version Motif Date

1 Création du document. 30/04/2002
A ' - ) . 24/10/2002

Acceptation du projet passage en version A :
B Révision biennale » 31/0872004
L changement des volumes de lavage et d'élution )
C Réajustement de l'extraction 22/04/2005
D Réajustement de l'extraction 06/02/2006

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

(O RRTE

VE
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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

Application : irms2te.spe

Durée d'extraction pour un tube ;- 41,3 min

Tube utilisé : | Kimble 13x100 mm
{Type de cartouche utilisée : ~ BakerCyg

Volume de la cartouche : 500 mg /3 ml

1 - DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1 :
Voie 2:
Voie 3:
Voie 4:

- Voie 5:
- Voie 6:

Voie 7:
Voie 8 :

Méthanol

H,0 (ulirapure)
Acétonitrie -
Rien

Rien

Rien

Rien

Rien

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

2.- LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE :

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

'ASSURANCE QUALITE

LNDD

08 SEP, agp5

CONFENTE:

Positionner a droite les tubes & extraire et & gauche les tubes éhuats.-

Utiliser le gros rack, disposer au niveau des receutls les tubes 13x100 mm insérés dans des tubes

 16x100 mm et placer les échanilons dans ordre suivant :

N

ILNDD 1511



LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-.EX -08
Version : C

Date : 08/09/2005
) 2/3

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

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

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

* Placer les cartouches en laissant deux intervalles de libre entre chaque cartouche et cliquer

ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi.

3 -EXTRACTION SUR CARTOUCHE :

QQ\?\B%\“\E\“

Etape Solvant Recueil -Volume (ml) | Débit (ml/min)
Conditionnement colonne MeOH Poubelle 5 10
| Conditionnement colonne H,0 Poubelle 5 10
Chargement échantillon | Reprise CHsCN-Hz0 50/50 Poubelle” 2,5 4
Préparation mélange 30 % CH;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 24136 | 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;3;CN-H,0 Mixer 1/1 : 30
EntionF1 CH,CN=-H,0 50/50 Fraction1 - 2 2
Préparation mélange 75 % CH;CN-H,0 Mixer 45/15 30
Elution F2 CH3CN-H,0 75/25 Fraction2 | 6 2
Préparation mélange 75 % CH;CN-H,0 Mixer 2,4/0,8 30
Lavage CH3CN-H,;0 75/25 -Poubelle 3.2
Elution F3 CH,CN- Fraction3 - 4 , 2
Ringage canule H>0 Canule 2 30
" Lavage MeOH Powele | 2. 30

A9
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LNDD

Version: C
Date : 08/09/2005
- 3/3

INSTRUCTION

Codification : I-EX -08

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

pour homogénéisation

[Action Persofifie concerige . L.
| rédigé par Cynthia MONGONGU 08/09/2005
| vérifié par Caroline BASTIEN 08/09/2005
vérifié par Adeline MOLINA 08/09/2005
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 08/09/2005
- EVOLUDIONS i-
| N° Version . Motif Date
1 Création du document. ~130/04/2002
A T : 02/10/2002
: Acceptation du projet passage en version A } .
1B Révision biennale 31/08/2004
-{analyse d'une troisiéme fraction _
C Elimination d'une interférence dans la fraction F1 - Changement titre | 08/09/2005

CONFDRNTE

LNDD 1513



. Codification : E-TE-O3C ]
_ : LNDD ENREGISTREMENT Version: G
' Date : 17/01/2006
1/4
' FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
GC/ICTRMS '
L.
Mode opératoire d'extraction: M-EX-24
Echantillon : A S : Sexe: M : F
Mise & I’ambiant de 1’échantillon : Date : | AR Heure:| MMl
Prised'essai:  Volume: W~ mL Heure: |- _uwuo> | Paraphe: | ¥@.C
Date | . Appafeil Température en °C Valeur lue | . Paraphe
pH ' AR(YY pHmetn° N . SR P ~G,_o? : 1Raf
Densité At} Refractn®: 2 R4 1Rng
Blanc urinaire : | Pool I Densité : | .23 |. Prise d'essai : Q3 mL| Paraphe : | 1@l
Préparation de I'échantillon
~ Opération Date | Heure de début Récupéréa | Identification du matériel utilisé| Paraphe
Premiére AN Y e : Rapid Trace : dNRO 2.
extraction EReTp— S | B Ve P
AR C AumeD
Stockage & W’—’#
4°C- ; . y - .
Evaporation | R0} | tteimsl” Jswog | Bain a sec (BSE) 1804 g
Stockage 4 : ' ‘ Lieu : CH-FR. —
4°C ,
Hydrolyse sl _ . Code du tampon : HZ.( T&LL.L0 [L&L
yaense B SO DLU* de la BGlu fﬁs:} '
AU Ao |Ewven®:§g
Deuxiéme A} 1o Rapid Trace : R DD - ' enl
extraction | l ) ' ' '
231} : AR O
Stockage & : ‘ ien - A— i
4°C ' ’ -

*DLU: date limite d'utilisation

LNDD 1514



Codification : E-TE-03C

LNDD ENREGISTREMENT Version: G
: - Date : 17/01/2006
2/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
‘GC/C/IRMS ' _ :
Opération Date Heure de début{ Récupéréa | Identification du matériel utilisé Paraphe
Evaporation | s\t PrLI e J]+es, | Bain & sec (BSE) 1524 | 2&aC
Stockage & o ' Lieu : CH- —
4°C ’ ' ‘
. ——————-—-__ ) ) .
- | Acétylation QU™ 4O DLU* Anhydride acétique :Rur-R| Zn £
e ARy IO DLU* Pyridine : AL{ 1o '
. _ ; Bain-é-see{BSE) :
. | deiud - 9 3 ___|ou Température ambiante
Evaporation | e | ¢ | 9uao  [Bainasec (BSE): 54 %l
Troisidme 2oy} | LuUD Rapid Trace : 27172 LN
extraction S : PP -
. |Stockage &’ . B Lieu : CHFR
4°C
) ———_‘—-__——-_—— z -
Evaporation. | ASMu|3 | - _ublo Bain 4 sec (BSE):TTk ol
Stockage 4 S Lieu : CH-FR —
4°C ’ '
|Ajout SI, Code du SI (02mg/ml) : H67-  |o==k
|Mise en vial , B 3—‘—&2— 1
) E\}aporation Bain & sec (BSE): Sfu 3%1@
Stockage a —
e—

Analyse par CG/MS

Fraction F1 | Fraction F2 | Fraction F3
Volume ST (1) g Lo A
Volume hexane (ul) | oo e ASOD

LNDD 1515



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

. 3/4

FICHE DE SUIVIDES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN

‘GC/CIRMS
Opotration Date Heure de début Récupéré a | Identification du matériel utilisé | Paraphe
|Reprite par N , i ‘ . Xl
|Hexane , Mhﬂ /{\(\-K{’\? ' ,
| mjec tion Aty AUHD MSD 22 &l
- | CGANMS S )
: 2ah g Qeuy” .
| Ajoutau Stsi | Code du SI (200ng/uL) : H67-  |==€
|nécestaire | SAUE Alfeo . oL
S Evaporation Ay | /b(*“tL{ k:, _U¥SO  |Bain i sec (BSE) : 524 X2
Stockage des _ Lieu : CH-FR.1 .
vials i 4°C ' ' ] ’
SR
Autres opérations (dilutibn, réinjection. ) -
O pération Date Heure de début| . Récupéré a Identification du matériel utilisé | Paraphe
R Nk S '_'F-'-‘r B (LU CRI RIS L s o S s =] ---'.-..-.: R RN L c ey S Reeee e Tl ot est T schasyes e -] -

Analvyse par GC/C/IRMS

| Fraction F1 | Fraction F2 | Fraction F3
Volume total SI prélevé (ul) A2 1o AL
Volume final hexane (p1) 6D o0 Y5




Codification : E-TE-03C

LNDD ENREGISTREMENT Version: G
Date : 17/01/2006
‘ 4/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMA-TION [/ CONTRE EXPERTISE EN
. ' GC/C/IRMS ‘
Oppération Date ’Heure dedébut| Récupéréa | Identification du matériel utilisé Paraphe’
‘Reprise par " (2N
Hex e i j/l“SQ_
| jedion wr | o ISOPRIME ¢ | ==
ao/omys | M ‘? TS5 |
Autxes opérations (concentration, dilution, réinjection...)
] Opération " Date Heurede début| Récupéréa | Identification du matériel utilisé Paraphe |
.aarﬂ-n,m--h"«' A = o it S RO * >
Ecarts n° :

Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation de I'échantillon

LNDD 1517



LNDD MODE OPERATOIRE

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

1/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

1. I’réparation-du'Mi.x Acétate pour la GC/MS:

Opérations Matériel

I Prélever 100 pl de la solution Mix Vials en verre avec insert
Acétate 300u1
et transférer dans un vial & insert .

T Evaporer & sec | Bain 2 sec 4 60°C

:| Reprendre dans 100 pl d'hexane | Pipettman régleage de 100 ul-

) : = __ Cones Greiner
Sertir Capsules a sertir

Agiter au vortex Vortex

2;'-Préparation du Mix Cal Acétate pour la GC/C/IRMS:

- Opérations Matériel
' Pr.élever 50 pl de la solution Mlx Vials en verre avec insert
Cal Acétate 300pl
et transférer dans un vial 3 insert
‘ __Evaporer 4 sec ' ! Bain a sec 2 60°C
Reprendre dans 50 ul d'hexane | Pipettman régleable de 100 pl
: Cones Greiner

Sertir Capsules a sertir

Agiter au vortex Vortex

A_,..—ﬂ PP h!_:_.: ‘e

\ 15 MA 2_005\

EORSCIEESS

Réactif et produits

Solution Mix Acétate
(CH-Fr.1)

Azote

Hexane

e

Réactif et produits

Solution Mix Cal Acétate
(CH-Fr.1)

Azote

Hexane

ASSURANCE QUALITE
LNDD

D

LNDD 1518



LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-EXMIX-05
Version: B

Date :09/05/2006
i 2/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

[AShon > ] PersonnetOnCEnee yate
| rédige par Cynthia MONGONGU 09/05/2006 _
vérifié par Corinne BUISSON 09/05/2006 M /
3 vérifié par Aurélie LAURENT 09/05/2006 s i -
| approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 09/05/2006 / / 0 1 M

N° Version Motif ‘ Date
1A | Création du document. v 17/01/2006
B ajout du mix cal acétate 09/05/2006

CONFDRTE:

oG
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

1/2

ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

ASSURANCE QUALITE
LNDD

APPLICABLE le

28 0CT, 2005 ' .

 Mode:

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

INJECTION

Température injecteur:
Volume injecté:
Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC:

- Température initiale:

Gradient de température: -

Température finale:

Temps d'analyse:

Temps d'équilibrage de Ia colonne:
.Pression constante:

Température de la ligne de transfert

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

Fichier tune:
Mode d'acquisition:

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m '

0.25mm

0.25pm

Splitless (insert splitless)
280°C
1ul

SR TR

70°C pendant 1 min .

70—->270°C 4 30°C/min

270°C pendant 12 min
270->300°C & 10°C/min

300°C pendant 3 min

25.67 min

0.5 min

Ajuster Ie SI4 10.7 min (+/-0.5min)
300°C

9 min

150°C

230°C

Autotune

Full scan 50-550 uma

1
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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

E £Es0Nne 6o e
{redigé par Cynthia MONGONGU 28/10/2005 UK 410
| vérifié par Caroline BASTIEN 28/10/2005 ReE .
vérifié par Aurélie LAURENT 28/10/2005 -%’ y
- . . .0 .
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 128/10/2005 ' / ' /a g o |
pu
3]
N° Version Motif Date
A Création du document. 28/ 19/2005

A
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Sequence Name: C:\MSDCheém\l\sequence\2007\Avril07\2004.8
Comment:
Operator: 26 -
Data Path: D:\MSD22\2007\AVRILO7\2004\

Top Pre-Seqg Cmd:
Instrument Control Pre-Seq Cmd:
Data Analysis Pre—-Seqg Cmd:
Top Post—-Seqg Cmd:
Instrument Control Post-Seq Cnd:
Data Analysis Post-Seqg Cmd:
Method Sections To Run On A Barcode Mismatch
(X} Full Method (X} Inject Anyway
( ) Reprocessing Only () bon't Inject
Line Saméle Name/Misc Info ’ !
1) Calibration 1 '
Datafile - 2004MixAc0l
Method - MAN_ 52
2) 'Calibration 2.
' Datafile " 2004MixAcO02
Method MAN_52
3) Blank 3 BlulfF3 MAN_52 Blu 1 F3
4) Sample 4 425€f3 - MAN 52 A 825425 F3
5) Blank . 5 BlulF2 =~ MAN_52 Blu 1 F2
6) Sample 6 425f2 MAN_52 A 825425 F2
7) Blank 7 BlulFil -MAN_52 Blu 1 F1
8) Sample 8 - 425F1 MAN_52 A 825425 F1
9) Blank 9 Blu2F3 MAN_52 Blu 2 F3
10) Sample 10 427€3 MAN. 52 A 825427 F3
11) Blank 11 Blu2F2 MAN_52 Biu 2 F2
12) Sample 12 427F2 MAN_52 A 825427 F2
13) Blank 13 BluZFl MAN_52 Blu 2 Fl
14) Sample 14 427F1 MAN_ 52 A 825427 Fl1
~wqucnccvéﬁﬁécparzaz£2 ................
LRIMATQUES © ciceerrresesnesbonsaseecensvens.
;’!'*;F@MEAMWEM‘Rﬂ%?JQLL WA R s B 30 e ARSI AN R e A e R A, L 2 e o el iene ¢ Casiviy

Last Modified: Thu Apr 19 14:04:12 2007 Page: 1




2 e epe

© D:\Msd22\2007\Avril071200412004MixAc01.D

Data File Name 2004 MixAc01.D
Data File Path D:\Misd22\2007\Avril07\2004\
) Operator 26 :
Date Acquired 4/20/2007 12:30
Acqg. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 50
Vial Number 1 ’ i
" Misc Info Mix Acétate 002 50ng injecté

TN RO O b S Y O

Page 10f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT

w..';:l‘ T L L R T T I L e
Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1}
Name ) Ret Time Rel Ret Time | Taraet Signal __Target Response
53 Androstanol AC 10.69 ' : ‘258 11,067,727 .
Etiocholanolone AC 14.30 1.339 272 18,825,488
Androsterone AC 14.57 1.364 . 272 31,039,631
| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 1613 - 1.416 256 18,669,368
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15,51 1.451 316 23,483,844
11 KetoEtiocholanolone AC 16.98 1.589 271 23,997,600
‘L_5b Pregnan 3a 20a.diol diAC . 19.05 - 1.783 284 - 22.429.591
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
-+ » 5a AndrestanolbiS s rrmanaldB e e 44,892,054 L L 1A amindies 1 sngem e e et e
) Etiocholanolone AC 257 12,266,677 65.2
Androsterone AC . 257 13,633,738 43.9
1 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 © 16,278,907 87.2
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 14,721,038 62.7
11 KetoEtiocholanolone AC 191 20,377,486 84.9
5b Preanan 3a 20a diol diAC | 269 13,001,366 58.0
M3 signal
Name Q2 sigpal Q2 Response ___Q2 Ratio |
5a Androstanol AC ' 204 6,411,911 57.9
Etiocholanoclone AC - 201 7,794,081 41.4
Androsterone AC 218 9,864,713 31.8
5b Androstan 3a 17b diol diAC} 241 " 14,720,217 78.8
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 12,186,584 51.9
1 11 KetoEtiocholanolone AC 286 13,870,419 58.2
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 5.990.158 26.7

4/20/2007 1:06 PM



D:\Msd 221200 7VAVH07\200412004MixAc01.D

- ‘Ba Androstanol AC
RPN BIR TR AR SRS R

Etlocholanolone AC ’ Androsterone AC

braeny

aanaso)
smovoa;
sosomel
prese
amconal
weceae
aceses
0T L A e ]
~anico
+acono|
soosoe|

Hpprre ve 4s

S

T e selsa Selss

5b.Pregnan 3a 20a diol diAC

e
) et
acmacer
aacecal
R—
‘aacnod]
220000
prowen
1000}
w000l
R Teee TeR5 vans awn 360 IWee iPEe Twwae s e

RAD TG 1SRG .80 AWCO 1810 1e30 1930 ARes
v

_Pagé 20f2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

4/20/2007 1.06 PM
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Favmier e

D:\Msd2212007\Avril0712004\2004MixAc02.D -

Data File Name 2004MixAc02.D
_Data File Path D; \Msd22\2007\Avn|07\2004\
Operator 26
Date Acquired 4/20/2007 13:02
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 100
Vial Number 2 '
Misc Info Mix Acétate 002 100ng injecté

T OO NGO IR D

Tolea T=loa P73

Teloo Telco ol oo

= T=x=y

E 2 L=2=

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

Name Ret Time Rel Ret Time_ _Tarqet Signal ___Target Response |
5a Androstanol AC 10.67 | 258 22,101,558
Etiocholanolone AC 14.31 1.341 272 38,854,788
Androsterone AC 14.58 1.366 272 85,176,527
| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 15,13 1.417 256 39,251,208
5a Androstan 3a 17b diol dIAC, 15.51 1.453 316 50,911,040
11 KetoEtiocholanolone AC 17.01 1.594 271 50,492,412
&b Pregnan 3a 20a diol diAC 19.07 1.787 284 48,041,412
M2 signal’
Name Q1 signal _ Q1 Response Q1 Ratio__ |
‘&Audﬁ"Sta.nOl AC- -egey ﬁ;ﬂhn}-‘?ﬁ')}‘ bR g -372315:15 895 wwwmma 4. LI e B I T R L T )
Etiocholanolone AC 257 25,110,254 64.6 i -
Androsterone AC 257 28,748,428 44.1
.| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 . 34,813,101 88.7
-} 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 "30,641,043 60.2
11 KetoEtiocholanolone AC 191 42,675,165 84.5
5b Pregnan 3a 204 diol diAC | 269 - 27.5696.161 57.4
.M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response . Q2 Ratio
Sa Androstanol AC 204 12,747,543 577
. Etiochqlanolone'AC 201 15,453,599 39.8
Androsterone AC 218 20,331,177 31.2
1 5b Androstan 3a17b diol diAC 241 30,404,237 77.5
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 25,769,520 50.6
11 KetoEtiocholanolone AC -286 29,773,428 59,0
) 5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 12.347.788' 26.7
Page 1 of2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\WANS52.CRT 412012007 1:30 PM

Py
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D:\Msd22\200T\AVHI07\2004\2004MixAc02.D

.53 'Androstanocl AC
R RN R IR N MR

‘Etiocholanolone AC . Androsterone AC

— CRITE B T S B RS EEER . TR R M E PR AR
v e

5b Androstan 3a 17b diol diAC .

+100000| ERRITRE BIR IR AT

1 sonnoe|

tasncoa)
1oacoco|
»ec000)

i

wanceo)
assaaa

gt Tpve r{m.’v. - -._..._“.,.,,,\“_ ’ afit s < e e

ii

nsagoel

H’

ancoos!
000G

|

WS IR Vel TaTea 860 TAIIG e NG IR0 1m0 aees - A0 TERG TAIBG 1S5 148G 1aen VeTe Iek6 dewa 1864

11 KetoEtiocholanolohe AC . ' . ' ‘5b Pregnan 3a 20a diol diAC

IR IR B IR TR SR

EERESERrET SRR

T

LT

TSR Sees TSRS e T eme TPeo  AFa  avima  viee

Page 20f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 4/2012007 1:30 PM
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Data File Name Blu2F1.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Operator 26 .

.Date Acquired 4/20/2007 20:06
Acg. Method File MAN_52.M

Sample Name Blu 2 F1
Vial Number 13

Misc Info.Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 1 dans. 100uL

D:\Msd2212007\Avril07\20041BIu2F1.D v '
|

T mmizmera o

DS P | N

B3T3 -3 r=T— BT =T EL =13

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

Name Ret Time Rel Ret Time | Taraet Signal ___Target Response

Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 4/21/2007 9:12 AM

5a Androstanol AC 10.66 : : 258 2,470,218
Etiocholanolone AC 0.00 - 0.000 272 -0 |
Androsterone AC 0.00 0.000 272 0 |
] 5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0 l
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 - 316 0 |
11 KetoEtiocholanolone AC 16.93 1.589 | 271 21,433,710 |
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 2,674,497 108.3 ‘
Etiocholanolone AC - 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0 ‘
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 . 0.0 : |
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 (0] : 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 191 19,126,536 - .89.2
1 _5b Preagnan 3a 20a diol diAC ] 269 0 00
M3 signal
Name Q2 siapal Q2 Response Q2 Ratio |
5a Androstanol AC . - 204 1,468,491 59.4 i
Etiocholanolone AC : 201 . 0 0.0
Androsterone AC 218 0 0.0 , |
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 .0 0.0 ' |
5a Androstan 3a 17b diol dIAC 256 0 . 0.0 |
11 KetoEtiocholanolone. AC 286 12,536,546 58.5 }
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0 |
: - |
\
|
|

3y
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‘5a Androstanol AC

RIS R

HHHE

1

Etlocholanolone AC - Androsterone AC

D:AMsd22\12007\AVFIO7\2004\B1U2F4.D _

5b:Androstan 3a-17b diol diAC

RRETH B REINT Risig
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Operator. 26

D:\Msd2212007\Avril07\2004\427F1.D

Data File Nameé 427F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Date Acquired 4/20/2007 20:38
Acq. Method Fite MAN_52.M
Sample Name A 825427 F1

Vial Number 14

Misc Info A 825427 Fraction 1 dans 100uL

ppbaststet ]

Al ahA J!\,. o

P

= Az L

Ao [L

-

To oo
'

EEHETY

1. 00

Teloa

solao

==l e loo

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

Name

Ret Time

Rel Ret Time | Tar 1

Page 10f2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT

; n
5a Androstanol AC 10.66 258 2,336,271
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0

Androsterone AC ) 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diIAC 0.00 0.000 256 Y
] 5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC | 16.94 1.5690 271 26,535,552
{_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 2,570,369 110.0
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
1 6b Androstan 3a 17b diol diAC 316 -0 0.0
1 5a Androstan 3a 17b diel diAC 241 0 0.0 .
11 KetoEtiocholanolone AC 191 23,232,250 87.6
5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal _
Name Q2.signal Q2 Response Q2 Ratio -
5a Androstanol AC 204 2,410,185 103.2
Etiocholanoione AC 201 0 0.0
Androsterone AC 218" 0 0.0 A
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 -0 . 0.0 ’

:| 5a Androstan 3a 17b.dlol diAC 256 0. 0.0

11 KetoEtiocholanolone AC 286 15,701,473 659.2
5b Pregnan 3a 20a diol diAC _344 0. 0.0

4/21/2007 9:13 AM
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D:\Msd221200MAvril07\2004\427F1.0

T

5a 'Androsta_t\ol AC
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1

" Etiocholanolone AC
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6b Androstan 3a 17b diol diAC
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Page 2 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT

AR "!i;g\

Sa Androstan 3a 17b diol diAC
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5b Pregnan 3a 20a diol diAC
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4/21/2007 9:13 AM
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D:\Msd22\2007\Avril07\2004\BIu2F2.0

Data File' Name Blu2F2.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Operator 26

Date Acquired 4/20/2007 19:02
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 2-F2

Vial Number 11

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

s amscsmmrom. e

L.AVA Al oan A A J A

T

o1~ e - e O . § -

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

Name

RetTime . RelRetTime. | Tar iqr Target Respon
5a Androstanol AC 10.67 ) 258 - 15,355,554
Etiocholanolone AC 14.35 1.345 272 61,880,928
Androsterone AC 14.62 1.371 ' 272 124,930,059
‘| 6b Androstan 3a 17b diol diAC . 0.00 0.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 . 316 0
| 11 KetoEtiocholanolone AC - 0.00 0.000 271 0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 _.284 0
M2 signal
Name Q1 sianal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 16,484,668 - 107.4
Etiocholanolone AC 257 38,985,561 63.0
_ Androsterone AC 257 53,783,963 43.1
'} 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 0 0.0
-{_8b Pregnan 3a 20a diot diAC 269 0. 0.0
M3 signal
Name Q2 sianal Q2 Resbonse Q2 Ratio |
5a Androstanol AC 204 8,834,695 57.5
Etiocholanoione AC 201 24,074,243 38.9
Androsterone AC 218 38,348,495 30.7 -
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
] 65a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 . 0.0
11 KetoEtiochotanolone AC 286 0 0.0
5b Preanan 3a:20a dio! diAC 344 Q 0.0

Page 1 of 2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT

4/20/2007 7:34 PM
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D:Msd22\2007\Avril07\2004\BIu2F 2.0

5a-Androstanol AC
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Operator 26
Date Acquired 4/20/2007 19:34

D:\Msd2212007\Avril0T\2004\427F2.D

Data File Name 427F2.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Acq. Method File MAN_52.M

Sample Name A 825427 F2
Vial Number 12

Misc Info A 825427 Fraction 2 dans 400uL

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

Target Signal __Target Response

Page 1of2

C\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

- Name Ret Tlme Rel Ret Time |
. 5a Androstanol AC 10.66 , 258
Etiocholanolone AC 14.33 1.344 272 52,773,196
Androsterone AC 14.61 1.370 272 114,642,869
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
4 5a Androstan 3a 17b diol 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 6,708,608 108.3
Etiocholanolone AC 257 33,337,815 63.2
Androsterone AC 257 49,211,921 429
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 "] 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diIAC 241 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC - 191 0 0.0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal
Name Q2 §1gg§ Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC 204 3,578,125 57.8
Etiocholanolone AC 201 20,789,565 39.4
Androsterone AC 218 35,008,523 30.6
|} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
5a Androstan 3a 17b.diol diAC 256 "] 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0

4/21/12007 9:06 AM

ko

|
\
|
|
|
6,194,368 |
|
\
\
|
|
\
|
|
\
|
|
\
\
\
\
|
LNDD 1534



D:\Msd2212007\Avril07\2004W427F2.D
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D:\Msd22\2007\AVrilOT\2004\B1u2F3.D

‘Data File Name BIu2F3.D .
‘Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\
Operator 26
‘Date Acquired 4/20/2007 17:57
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Biu 2 F3
Vial Number 9
Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 3 dans 100pL

m-oocoooco
racooao

cococac

~—moocacs

SzeTEer e & J u L o A .

" Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
Name ’ Ret Time Rel Ret Time | Target Signal __Target Response |
5a Androstanol AC 10.66 s ' 258 5,097,629
Etiocholanolone AC , 0.00 0.000 272 0
v Androsterone AC 1 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.08 1414 ’ 256 19,574,909
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 16.42 1.447 316 5,489,414
‘ 11 KetoEtiocholanolone AC - 0.00 -0.000 271 0
.. Lwsb Preanan 3a 20a diol diAC 18.99 1,781 284 21,442,242
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio °
5a Androstanol AC 243 5,609,975 108.1
Etiocholanolone AC - 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
.} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 16,789,384 85.8
| 5a Androstan 3a 17b diol diAC} 241 3,562,717 64.9
11 KetoEtiocholanolone AC | 191 0 0.0 .
__5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 12.340.247 57.6.
M3 signal
Name » Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC i 204 2,939,629 57.7 a8
Etiocholanclone AC } 201 0 0.0
Androsterone AC ' 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 15,502,674 79.2
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 2,910,450 . 53.0
11 KetoEtiocholanolone AC - 286 0 0.0
'L5b Preanan 3a 20a diot diAC | 344 5,941,470 277
Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 4/20/2007 6:34 PM
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‘5a Androstanol AC

15 BRSERE

RESE TR BERR

e AC . .__Androsterone AC
SEEBREE - BRRERNRSE SRR
pomet
= LT e P S e~ ST ?-:._f:——/‘

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

P
bess s deietn

AN, DA U
- 11 KetoEtiocholanolone AC . 5b Pregnan 3a 20a diol dIAC
e ERRERE T EE5E o EENCEEEER RERE
- Page20f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 4/20/2007 6:34 PM

b

LNDD



D:\Msd2212007\Avril07\2004\273.D

Data File Name 4273.0
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\

Operator 26
-Date Acquired 4/20/2007 18:30

Acq. Method File MAN_52.M

Sample Name A 825427 F3
Vial Number 10

Misc Info A 825427 Fraction 3 dans 100L

Tt —ermoves. &2

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

Rel Ret Time

Name Ret Time. Taraet Signal _ Targef Response |
5a Androstanol AC 10.66 ) 258 1,974,918
Etiochotanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 o]
4'5b Androstan 3a 17b diol diAC! 15.06 1.413 256 9,519,724
| 5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.41 1.446 316 4,768,497
"1 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0]
‘1 _5b Predanan 3a 20a diol diAC 19.01 1.784 284 23785775
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 2,172,729 110.0
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
. Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 7,974,962 83.8
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC} 241 3,192,489 66.9
11:KetoEtiocholanoione AC | 191 4] 0.0
- '|5b Pregnan 3a 20a diol dIAC 269 13.723.438 57.7
~ M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio |
5a Androstanol AC 204 1,184,386 60.0
Etiocholanolone AC 201 0 - 0.0
Androsterone AC : 218 -0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC{ 241 7,482,863 78.6
5a Androstan 3a 17b diol diAC ‘256 2,614,819 54.8
" 11 KetoEtiocholanolone AC . 286 0 0.0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 6,476.230 27.2
Page 1 of 2 ‘C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 4/20/2007 7:16 PM
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D:\Msd2212007\Avril0712004\42713.D
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Codification : E-CC-11C |

afld ENREGISTREMENT | Version: A
Péartement des analyses : Date : 21/03/2007
1/1
VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN- CG/SM EN VUE
D'UNE CONFIRMATION IRMS
Appaeil : sp22 Date : folti?

1 - Source d'ionisation et étanchéité du systéme: - ' !

Oui Non  Codeop -

MSD  Ion69 ou 219 majoritaire ' 4 . %

| Abondance de lion 502 >3% - 4 2

18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (CO2) <10% | o %
 Observations : -

. 2- Co'uformité du Mix

Fichier , ‘Oui [Non| . Code op
Mix| foed e : <.l . 2L
Mix '
Mix
Mix
Ref
Ref
T R
Ref
Ref

- -Observations éventuelles du responsable :

Cet enregistrement est & archiver dans le classeur C-MA-Ech de | ‘appareil

ILNDD 1540



5973 Autotune
Fri Apr 20 12:24:23- 2007

} : Instrument: MSD22
C:\MSDCHEM\1\5973N\ATUNE. U -
Mass 69.00 Mass 219.00| Mass 502.00 A
Ab 445863 | ab 405359 | Ab 55676 | Ton Pol POS MassGain 267
Pw50 0.63 | Pw50 0.62| Pws0 0.62 . MassOffs. -10
.| Emission 34.6 AmuGain 2185
X ElEnrgy 69.9 AmuOffs 128
Filament 1 wid219 -0.042
DC Pol NEG
Repeller 26.77
IonFcus "90.2 HEDEnab - ON
‘EntLens 14.0 EMVolts 2188
EntOffs 19.07
) Samples 8
: PFTBA OPEN Averages 3
Stepsize 0.10
Zones: - .
MS Source 230 Foreline 101
MS Quad 150
I IJILI\' ¥ l T Jlbl\1 T T I L] T ¥ T l
66 71 216 221 500 505
Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
114 peaks Base: 69.00 ' Abundance: "395008
100] .
90
80
- -~ B e et —— T T S Mg 0 cr——n
60 |
50 1
40
30 4
20 4
10 A
o Ll .-.,lr'.*‘."t.',,..,....,...L.,....,....
100 200 300 400 500 600
Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio
69.00 395008 100.00 70.00 455¢€ 1.15
219.00 354880 89.84 220.00 15011 4.23
502.00 51152 12.95 503.00 517¢ 10.12




Instrument:

Fri Apr 20 12:25:44 2007

MSD22

5973 Air and Water Check

_C:\MSDCHEM\1\5973n\

Scan: 10.00 - 75,00 Samples: 8 Thresh: 0 Step: 0.10
69 peaks Base: 69.00 Abundance: 396800
100 4
95 +
904
85 -
80 |
754 :
70 4
65 -
60
55 4 S
50 A
45 4
40 4
35 -1
30 4
25 4
20
15 4
10 A
S -
0 - r———t—r——— ey —
o L e R ey e b Rl B
10 20 - 30 : 40 50 60 70
Mass Abund Rel Abund Iso Mass Isco Abund Iso Ratio
69.00 396800 100.00 70.00 445¢ S 1.12
18.10 3098 0.78 19.00 8¢S 2.87
-28.10 20032 5.05 29.00 257 1.28
Current Params used: ATUNE.U.
Relative abundances:
18/69 = 0.78 Water$
28/69 = 5.05 Nitrogen%
32/69 = '1.56 Oxygen$
44/69 -= 0.11 Carbon Dioxide%
28/18 = 646.61 Nitrogen/Water$%

LNDD 1542



Codification : E-FCR-09
LNDD ENREGISTREMENT Version : B -
: Date : 20/09/2006
. ' 73
FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/CARMS
COPIE CERTIFIEE
Echantillon : [ A 825427 ] : _  CONFORMEDESDD

ET FORMULAIRES ONQXNAUX

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

Tolérances fixées par 'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR )

Tolérances sur le tret le trr @ +/-1% ou +/--0,2 min (prendre la plus faible des deux)

Pour les abondances relatives > 50% il est admis +-10% (en absolu ) de variation
25 <ab< 50% . +/-20% (en relatif )’
<25% +/- 5% (en absolu )

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

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

- Standard Interne:

N Mix Fraction F1__ | Fraction F2 ~Fraction F3
Tr (min) 10,69 10,66 10,66 10,66
Fichier 2004MixAc01 427f1 4272 42713
Substance caractérisée : | 11 Kétoétiocholanolone AC } Fichier: | 42711 |
' Mix Echantilion _
f Tr(min) | T M1 (%) | M2 (%) { M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
, 16,98 1,589 100 84,9 58,2 16,94 1,590 100 87.6 59,2
Tolérance basse 16,81 1,573 749 | 482
Tolérance haute 17,15 | 1,605 949 |. 682
Concordance des Tr : oui ] X non
Concordance des Trr : oui | X . non
-Concordance globale des abondances relatives : oui X -non
Substance caractérisée: | Etiocholanolone AC | Fichier: | 4272 ]
. Mix Echantilion
" Tr (min) Trr . | M1(%) | M2(%) { M3(%) ] Tr(min) | Trr J M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) |
. , : 14,30 1,339 | 100 65,2 41,4 14,33 1,344 100 63,2 39,4
Tolérance basse 14,16 1,326 - 552 33,1 '
. Tolérance haute 14,44 1,352 75,2 f 49,7
Concordance des Tr : oui | X non
Concordance des Trr : » ouj X non
.Concordance globale des abondances relatives : oui X non

5
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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 : | 4272 |
Mix " Echantilon _
| Tr(min) | Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Tir M1 (%) | M2 (%).| M3 (%) }
) 1457 1,364 1 100 | 439 3,8 | 1461 | 1370 100 |- 429 | 306
- |_Tolérance basse | 14,42 1,350 35,1 254 ‘ -
Tolérance haute | 14,72 1,378 - 52,7 38,2 ¢ comfl CERTY NNEES
' RME DES DO
: : CONFOR: 1GINAUX
. s LAIRES OR!
Concordance des Tr : oui X non ~ ETFORMU _
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
- _Substance caractérisée :  |5b Androstane-3a,17b-diol diAC] Fichier: | 4278 |
Mix . Echantillon. ]
Tr (min) Trr MI (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) “Trr Ml (%)-] M2 (%) | M3 (%)
15,13 1,416 100 872 78,8 15,06 1,413 § 100 83,8 78,6
Tolérance basse 14,98 " 1,402 712 68,8 3
| Tolérance haute 15,28 1,430 97,2 88,8
" Concordance des Tr : oui X non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
‘Substance caractérisée :  |5a Androstane-3a,17b-diol diAC] Fichier : | 42713 !
Mix Echantillon
Tr (min) Tr | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min). Tir | M1(%) | M2 (%) | M3 (%)
] 1 15,51 1,451 100 62,7 51,9 15,41 1,446 100 | 669 54,8
Tolérance basse 15,35 1,436 52,7 41,9
Tolérance haute 15,67 1,466 | _ 727 | 619 |
- Concordance des Tr : : oui X non
Concordance des Trr : oui X non
.Concordance globale des abondances relatives : oui X non
Substance caractérisée : | 5b Prégnane-3a,20a-diol diAC | Fichier: | 42713 ]
Mix ) ) . Echantillon

v Tr (min) Ter ] Ml (%) | M2 (%) 7M3.(%)._'Tr(min) _Trr | M1(%) .| M2 (%) | M3 (%) |

19,05 1,783 100

58,0 26,7 19,01 1,784 100 57,7 27,2 |

" Tolérance basse | 18,86 1,765 480 | 214

Tolérance haute 19,24 1,801 68,0 32,0
Concordance des Tr : oui . X - non _
Concordance des Trr : oui X non 5
Concordance globale des abondances relatives : oui X non @,

LNDD 1544



: 1Codification : 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 : l

Mix

Paraphe et code opérateur :

B

_ , , Echantillon
A Tr (min) Trr Ml (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr Mi (%) | M2 (%) | M3 (%)
o ] 1 100 ) . ‘100 ]
‘Tolérance basse |
Tolérance haute COPIE CER ]
: DONNEES
: , : CONFORMEDESBY L i
Concordance des Tr : oui non o FORMULAIRES ORIGH
Concordance des Trr : oui non
Concordance globale des abondances relatives : oui non
Substance caractérisée : | | Fichier : | |
1 Mix i " Echantillon
1 Tr (min) Tre | M1 (%) | M2(%) | M3 (%) | Tr {min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
) 100 ) 100
Tolérance basse
Tolérance haute
Concordance des Tr : - oui non
Concordance des Trr : oui non
Concordance globale des abondances relatives : oui non

Partie 4 remplir par le responsable :

Caractérisation formelle de tous les analytes :

rPéraphe et code opérateur : -

‘Observations :

iAo CK

Date:

220y Joy .

Cet enregistrement est & archiver dans le dossier de confirmation de l'échantillon

o
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LNDD

- MODE OPERATOIRE

. Version : B
Date :28/10/2005
] 1/2

Codification : M-AN -41

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

ORIGINE DES

" Mode:

COLONNE
Type:

" Longueur:

Diamétre interne:
Epaisseur du film:

INJECTION

Température injecteur:

" Volume injecté:

Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC

“Température initiale:

Gradient de température:

Température finale:
Temps d'analyse:
Pression constante:

INTERFACE
Piége a eau: '
Ligne de transfert:
Four 4 combustion:

'CONDITIONS SM
Mode d'acquisition:
Programmation de Yacquisition;

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m

0.25mm
0.25um

Splitless (insert splitless)
280°C

1pl-4pl :

Solvant A: Acétonitrile
Solvant B; Hexane

70°C pendant 1 min
70->271°C & 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 A environ 870s

e (WD

350°C
850°C

ions 44, 45 et 46
Temps d'acquiqition total:2580s
4 100s RGopen
4 1305 RG close
4 160s RG open
4 190s RG close
42205 RG open
2250s RG close
4 750s HS close
2:2000s HS open
42400s RG open
4 2430s RG close
4 2460s RG open
4 2490s RG close

" 22510sRG open

225405 RG close

ASSURANCE QUALITE
LNDD

APPLICA-BLE le
280CT. 2005

pE
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-AN -41

Version : B

Date :28/10/2005
2/2

MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI

rédigé p : [ 28/1012005 | A n

{verisie par Caroline BASTIEN 28/10/2005 e .

1 vérifié par Aurélie LAURENT 28/10/2005 i '
|approuvépar  |Jacques DE CEAURRIZ 28/10/2005 | // g[w

N° Version

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

53

LNDD 1548



afld

Département des analyses

- ENREGISTREMENT

Codification : E-INFO
Version: D
Date : 05/10/2006

1/1

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN 'DOCUMENT QUALITE

:'Cet en_registremént n'est a utiliser que si la modification est URGENTE et majeure
' et/ou conséquente et/ou applicable & plusieurs documents

Référence(s) du(des document(s) qualité concerné(s) : R1EE SNERNRE (\f(m B) %

O TEMPORAIRE,

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

Durée d'application de la modification:

‘date de début d'application:..._4 Sl 9>

.o

Modification apportée :

L Y Y P P RN,

date de fin d'application:

5
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VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: @ﬁo

Identification par.un NUMERO.B&
et validation de cet enregistrement par 1'Assurance Qualité (tampon)

aldons de o programmaton A Vocgpivhon [ Notnwma
pour \‘\M\rumm’\*) .

DHUTo LG o
Mo e ©pen
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L'original de cet enregistrement est a archiver vivant & |
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Stable Isotope
‘CF Analysis Results

File: 2104BIu1F1.caw
-Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 21/4/07 15:50
Weight; 0.00

Sample list: 2104.spl Injectton Volume: 20
' Line: 12 Bottle:
MS file: M-AN41{ Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Anlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID: . Run Index:
-Description; Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1/60ul )
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig )
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: . Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C - -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratlo-2; 180 -20 delta 46 -20.06 PDB ~
PeakNo _ |Helght (nA)| RT(Sec) | Ratio 45/44- | Ratio 46/44
1 4.86 127.5 1.1684E-02 { 3.8073E-03
2 4.82 . 187.3 1.1664E-02 | 3.8066E-03
3 4.93 247.3 1.1684E-02 | 3.8063E-03
9 4.55 2427.3 1.1681E-02 | 3.8121E-03
10 4.58 2487.2 1.1681E-02 | 3.8129E-03
A1 470 2547.2 1.1680E-02 | 3.8131E-03 .
Mean: 1.1682E-02 3.8097E.03 :
Std Dev of fit (%i): 0.02 0,18
Sample Data
Peak No RT (Sec) {MajorHeight! Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | defta 180 detta180
w.rt. SMOW
1 869.8 3.6637E-09} 1.1676E-02 -0.60 -35.99{ 3.7026E-03 -27.82 -47.29 -17.88]
2 {egofe 1.4678E-08| 1.1732E-02 4.26 £3079Y 3.7027E-03 2779 -47.28 -17.87
3 ! 475 5.2327E-08f 1.1800E-02 10.14 m,_ 3.7007E-03 -28.72 ~48.20 -18.83
4 1798.1 2.3583E-08} "1.17B8E-02 .12 -25.95] 3.7024E-03 ~-28.46 -47.94 -18.56
5 1870.5 8.2476E-08| 1.1800E-D2 10.17 -24,88] 3.7032E-03} ~28.30 -47.78 -18.40
22/04/2007 12:03 Resuilts for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout} tof1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2104427F1.raw Acquistion Date: 21/4/07 16:34
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00 .
Sample list; 2104.spl Injection Volume: 20
Line: 13 " Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
- Infet file: M-AN41 Stot Number: JB 251
.~Saimple 1D: Run Index:
~Description: A 825427 Fraction 1/60ul
" {Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium comrection: None
Gas; CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
: Elemental delta Molecular detta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 POB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.08 PDB
™ajor 1
~ Peak No Helght (nA}| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4,89 127.5 1.1680E-02 | 3.8113E-03
2 4.86 187.3 1.1680E-02 | 3.8101E-03
3 4.97 2474 1.1680E-02 | 3.8094E-03
1 4.56 2427.3 1.1680E-02 | 3.8123E-03
12 4.61 2487.2 1.1680E-02 | 3.8120E-03
13 471 2547._3 1.1679E-02 | 3.8136E-03
-Mean: 1.16B0E-02 3.8118E-03
Std Dev of fit {%.): 0.03 0.22
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height| Major Area | Ratio 45/44 | Raw Deita | delta 13C | Ratlo 46/44 | Raw Delta | defta 180 | deltaig80
{nA), . w,r.t. SMOW }
1 791.9 3.82 1.7712E-08f 1.1619E-02 - -8.27] -40.78] 3.7026E-03 -28.43 -47.88 -18.50
2 €880+ 3.0917E-08]  1.1731E-02 4.40 2—:_30382«? 3.7030E-03 -28.35 -47.83 -18.44
3 1020.0 9.6830E-09] 1.1688E.02 . 067 -34.66] 3.7013E-03 -28.84 -48,29 ~18.92
4 ﬂﬂj 6.7573E-08] 1.1824E-02 12.37 BEF2T60|” 3.7026E-03 -28.64 -48.12 -18.75
] 1664.1 5.9856E-09| 1.1824E-02 1232 -22.63| 3.6997E-03 -29.43 ~48.90 -19.65
6 1799.2 3.2054E-08] 1.1811E-02 11.21 -23.78) 3.7010E-03 -29.16 -48.63 -18.27
7 1866.5 6.1538E-08] 1.1827E-02 12.60 ~22.35{ 3.7018E-03 -28.95 ~-48.43 -18.07
22/04/2007 12:04 Results for CO2 by CF (uncalibrated){Fri) [Printout] 101
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Stable vl'sot'o'pe
CF Analysis Results

File: 2104BluiF2.raw Acquistion Date:_21/4/07 13:42

Project: controle2007.PRO

. Welaht: 0.00
Sample list: 2104.sp! Injection Volume: 20
Line: 10 Bottie:
MS flle: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
infet file: M-AN41 Slot-Number: J8 251
. Sample ID: Run Index:
_Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2/750ul.
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Cralg
Elemental delta Molecular deita
i Label: Value: Label; Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36,3 defta 45 -34.63 PDB
Ratio 2; 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
- @jor .
Peak No Helght(nA)] RT(Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.86 1275 1.1680E-02 | 3,8125€-03
2 4.87 1874 1.1680E-02 | 3.8117E-03
3 4.87 2474 1.1680E-02 | 3.8111E-03
7 4.70 2427.4 1.1681E-02 | 3.8123E-03
8 4.70 2487.3 1.1680E-02 | 3.8126E-03
9 4.78 2547.3 1.1680E-02 | 3.8130E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8122E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.16
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Helghtl Major Area | Ratlo 45/44 | Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Detta | delta 180 deltai80
(nA) w.rt. SMOW
1 YA H 5 1.1635E-08] 1.1736E-02 4.76 T@Qﬁd 3.7002E-03 -29.34 -48.79 -19.44
2 3.0484E-08] 1.1791E-02 8.47 9-35;5% 3.7023E-03 -28.83 -48.30 -18.93
3 3.3306E-08] 1.1801E-02 10,32 24:7|2 3.7030E-03 -28.65 -48.13 ~18.76
22/04/2007 11:55 Results for CO2 by CF {uncalibrated)(Fn1) [Printout] 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Flle: 2104427F2.raw
Projéct: controle2007.PRO

Acqui_sﬁon Date: 21/4/07 14:27

¢

Weight; 0.00
Sample list: 2104.spl {njection Volume: 20
Line: 11 Bottle:
" MS file: M-AN41 Type:
- Infet: GC-combustion Standard:
.Inlet file: M-AN41 Slot Number: 4B 251
“Sample ID: Runindex: |
Description: A 825427 Fraction 2/600ul.
1Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ‘
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg
Elemental delta Molecular deita
Label: Value: Labef: Value: wrt:
Ratio 1: 13C . -36.3 delta 45 -34.63 POB
Ratlo 2: 180" -20 delta 46 -20.06 POB - ‘
- ajor -
PeakNo _ |Helghit (nA)] RT(Sec) | Ratlo 45144 | Ratio 46/a4
1 4,81 127.5 1.1680E-02 | 3.8127E-03
2 4.85 187.3 1.1680E-02 | 3.8119E-03
3 4.86 247.4 1.1680E-02 | 3.8111E-03
7 4.84 24276 1.1681E-02 | 3.8124E-03
8 4.87 24875 | 1.1681E-02 | 3.8124E-03
2] 4.99 2547.5 1.1681E-02 | 3.8128E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8122E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.16
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Helghtl Major Area | Ratio 45/44 | RawDelta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 deltai8O
(nA) ) w.rt. SMOW
1 287001 20  1.1166E-08] 1.1734E-02 4.60 #3062 3.7037E-03 -26.43 -47.90 -18.51
2 5 BYSy 3.4379E-08] 1.1815E-02 11.85 ﬁa.mns—oa ~28.71 -48.19 -18.82
3 4.0308E-08] 1.1825E-02 1237 822160/%3.7033E-03 -28.56 -48.04, -18.66
|
|
|
|
22/04/2007 11:58 Results for CO2 by CF {uncalibrated)(Fn1) [Printout) 1of1
|
|
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Filo: 2104BIu1F3.raw

3 Acqulistion Date: 21/4/07 12:13
Project: controle2007.PRO

Weight: 0.00
“Sample list: 21 04.spl Injection Volume: 30
Line: 8 Bottle:
‘MS file: M-AN41 Type: *
Inlet: GC-combustion Standard;
Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
-Sample 1D: . Run Index:
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 8/40ul
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental -
Deconvelution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value; Labet: Value: wrt:
Ratio 1: 13C =363 delta 45 ~34.63 PDB
Ratio 2: 180 ~20 defta 46 -20.06 PDB
ajor
Peak No Helght (nA)}] RY (Sec} | Ratlo 45/44 | Ratio 46144
1 4.94 127.6 1.1683E-02 | 3.8087E-03 -
2 4.98 1874 1.1683E-02 | 3.8085E-03
3 5.00 247.4 1.1683E-02 | 3.8078E-03
11 4,99 2427.7 1.1682E-02 | 3.8114E-03
“12 504 2487.6 1.1682E-02 | 3.8117E-03
13 5.16 25476 - | 1.1682E-02 | 3.8145E-03
Mean: 1.1683E-02 3.8099E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.10
Sample Data
Peak No RT (Sec) {Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta delta 13C | Ratlo 46/44 | Raw Delta | delta 180 | delta180
{nA} . w.rt. SMOW
1l 809.3 8.51] . 3.7992E-08] 1.1798E-02 - 9.86 =25,221 3.7036E-03 -27.74 -47.23 -17.83]
2 2.5815E-08{ 1.1736E-02 4,55 FN0:684 3.7028E-03 -27.96 -47.44 -18.04
3 2.1669E-08| 1.1766E-02 7.13 . 3.7014E-03 -28.48 -47.95 -18.57
© 4 7.9932E-08] 1.1771E-02 7.56 3.7020£-03 -28.34 -47.82 -18.44
5 1.6327E-08] 1.1763E-02 6.88 3.7011E-03 -28.58 -48.06 -18.68
8 1.5031E-08] 1.1772E-02 7.64 '3.7005E-03 -28.74 -48.21 -18.84
7 5.3042E-08] 1.1780E-02 8.36 3.7024E-03 -28.34 -47.82 ~18.44

22/04/2007 11:52

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

1of1
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Stable Isotope

'CF Analysis Results

File: 2104427F3.raw B
Project; controle2007.PRO

Sample fist: 2104.sp!
Line: 9
MS file: M-AN41

Inlet: GC-combustion

Inlet file: M-AN41

~Acqulstion Date: Z1/4/07 12.58
‘Welght: 0.00 °
Injection Volume; 30,

Bottle:
Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

_ Sample 1D: Run Index:
—_Description; A 825427 Fraction 3/35ul
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) . Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ' ’
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Eiemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 - -34.63 PD8
-Ratio 2: 180 ~20 delta 46 . -20.06 PDB
— Wajor ; [ :
Peoak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 5.06 127.7 1.1681E-02 | 3.8119E-03
2 5.06 -187.5 1.1681E-02 | 3.8111E-03
3 5.05 -247.5 1.1681E-02 | 3.8106E-03
15 4.84 2427.5 1,1681E-02 | 3.8113E-03
18 4.87 2487.4 1.1681E-02 | 3.8120E-03
17 4.94 2547.4 1.1680E-02 | 3.8122E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8115E-03
Std Dev of fit (%:): 0.03 0.16
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Helght Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C | Ratlo'd6/44 | Raw Delta | deita 180 delta180
—(nA) : wrt SMOW |
1 807.2 0.85 3.6353E-09]| 1,1792E-02 9.51 -3,7024E-03 -28.59 -48.06 -18.69
2 2862:8) WOBUY  4.9904E-08| 1.1736E-02 473 " 3.7014E-03 -28.86 -48.33 -18.96
3 11416 2.81 1.8103E-08| 1.1785E-02 8.80 3,7010E-03 -28.99 -48.46 ~19.09
4} 11854 1.15 7.5002E-08] 1.1776€E-02 8.16 3.7004E-03 -29.13 -48.60 -19.24
5 1268.5 0.88 5.2296E-09] 1.1772E-02 7.83 3,6991E-03 -29.49 -48.94 -19.59
6 TRIB278] OOy  5.0549E-08| 1.1784E-02 8.86 3.7021E-03 -28.71 -48.18 -18.81
7 5486078 w2Z8p 2.1217€E-08] 1.1781E-02 8.56 3.7016E-03 -268.83 -48.30 -18.93
8 1401.8 171 1.3279E-08| 1.1781E-02 8.60 3.7009E-03 -28.03 -48.50 -19.14
9 1438.0 1.18 8.7725E-09] 1.1733E-02 441 3.7012E-03 -28.96 -48.42 -18.05
10 168315, mlv ‘8,1563E-08| 1.1799E-02 10.07 3.7025E-03 -28.63 -48.11 -18.74
1t 1724.1T 0.98 8.8219E-09| 1.1798E-02 10,03 3,7018E-03 -28.80 -48.27 -18.90
22/04/2007 11:54 Resuits for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) {Printout] 10f1
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o Codlﬁcatlon E-CC-10
ENREGISTREMENT Version: C

Date : 09/05/2006
: 172

VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
CG/C/IRMS

Numéro d'échanhllon LA .?15"42.} A93385$
. Numéro d’ldentlficatlon de i’appareil Lo dSRAGAE 2,

Instruction de confirmation Zevrerreronnndh e SRE DN s,

1. Tune

Spécification : plateau du peack Centre> 10V
Tune conforme : oui non I:

2. Stabilité de l'mstrument

Spéc;ficatxon Seart mesuré entre, valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 <0.5 %o

Stabilxteconforme: oui . non|:| .

S r s T B K PN L P K
3, Préeision e Pinstrunient - v
o2 JCCRA0 G Pikstiuiient

~Code dela solution Mix Cal IRMS:............. S5 ..

ettt rrrenananee

) ‘,Va'leurs sbtenues (%o ) pour 3 injections:

. Décane | ° Undécane Dodécans Meéthyldécanoate
- Moyenne -2 4¢ - 2.3 ~ 52\ - 0.2
Ecart-type o.0Y s.06 | &. 5% o (]

Spécification; 'écart~typ.c d'au moins 3 alcanes < 0.5 %o

Précision conforme oui non :I
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" ) Codification : E-CC-10
ENREGISTREMENT Version: C
Date : 09/05/2006
2/2

VIRIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
: ' CG/CMRMS

4. Calibnﬁon de 'instrament

Code deh solution Mix Cal Acétate:,... SS4Gr.ovenn b

“Valeurs btenues (%o):

| [ 54 Androstanol AC Etfocholanolone AC [ 5b Androstancdiol GiAC | 11 Kétostiooholancions AC
[ et ol haiial o ~tloh | —=ag - ~33 3% V¥
AN sGit Aelalz o el T Y 2353 . | celr

.Intervalle de valeurs acceptables:

5a Androstanol AC | Etiocholanolone AC Sb Androstanediol diAC | 11 Kétoetiocholanolone AC
Valons théoriques 3046 1991 3381 116,30
Valeurs théoriques + 0.5% -29.96 -19.41 3331 . | -15.80
| Valeurs tioriques - 0.5% [ -30.96 2041 34,31 - -16.80

Résultats conformes : oui non :l

~esm T iane s - o Résultats ; CONFORMEANON-CORFORM s ee. 1473050320~ faNw s »
Rayer Ia mention inutile

. Observatic’ms:

Validation

Opérateur | Responsable

Date Code et Visa ' Date Code et Visa

Ae 0 0
(= |

TN | e [ ezfovior

Cet enregistrement est & transmettre ay resp
puis a archiver vivant dans le dossier matériel de |

onsable du secteur confirmation concerné .
‘appareil concernd dans Ia section correspondante;
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‘Stable Isotope
'CF Analysis Results

File: 2104stabllite1.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2104.sp}
Line: 1
MS fils: Co2 stab
tnlet: GC-combustion
inlet file: Do Nothing
Sample ID;
Description: test de stabllite

Acquistion Date: 21/4/07 8:48
"Welght: 0.00

Infection Volume: 0

Bottle: 1
Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

Run Index:

Reference standard Corrections
- Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equllibrium correction: None
Gas: CO2 ' Uncalibrated CO2 )
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label:. . Value: Label; Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 ‘PDB
- _Ratlo 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
£ =
Peak No Helght (nA){  RT/{Sec) Ratio 45/44 |.Ratio 46/44
1 4,36 37.0 1.1684E-02 | 3.8124E-03
2 435 96.9 1.1684E-02 | 3.8120E-03
3 4,35 156.8 1.1884E-02 { 3.8118E-03 |
4 4.35 216.9 1.1684E-02 | 3.8112E-03
5 4.36 276.9 1.1684E-02 | 3.8110E-03 .
6 4.38 336.9 ‘1.1684E-02 | 3.8107E-03 |- .- .
7 - 441 396.9 "1.1683E-02 . | 3,8096E-03 |-
8 4.46 457.0 1.1684E-02 | 3.8089E-03
g 4.49 5170 1.1683E-02 | 3.8085E-03
10 4.48 §77.0 1.1683E-02 | 3.8088E-03
Mean: 1.1684E-02 3.8105E-03
Std Dev of fit (%a): 0.02 © 7 0.09

‘Sample Data

Peak No I RT (Sec) |MajorHe|gh't|. Major Area IRau'o45144| R_awD‘eltgl _detta_?sc | Ratio 46]44| Raw Delta I delta180 | deltai80 |
: . {nA) o L

w.r.t. SMOW

o P -:-rzi-t;_:"*“_...‘;‘vﬁ SNl SR ngh . ey
R N g Rl S . - - -

21/04/2007 09:23

"_-;,.?{Fh.mzwmxh RS eL T e e

P4

TR S B AT T

Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 10of1
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Stable Isotope
'CF Analysis Results

File: 2104stabilite2.raw Acquistion Date: 21/4/07 8:59
Project: controle2007.PRO Welght: 0.00
Sample list; 2104.spf Injection Volume: 0
Line: 2 Bottle: 1
MS file: Co2 stab . Type:
inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: Do Nothing - Slot Number; JB 251
" Sample 1D: - Run Index:
Description: test de stabilite
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibfated) Equilibrium correctlon: None,
Gas: CO2 - Uncalibrated CO2 !
Ratlo fype: Elemental
Deconvolution: Cralg
Elemental delta -Molecular delta
Labet: Value: Label: - Value: -+ wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 -delia 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
ajor N
Peak No Helght (nA)] - RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4,47 371 1.1683E-02 | 3.8086E-03
2 4.45 -87.0 1.1683E-02 | 3.8088E-03
3 4,43 157.0 1.1683E-02 | 3,8088E-03
4 4.41 217.0 1.1683E-02 | 3.8088E-03
5 4.40 277.0 1.1682E-02 | 3.8086E-03
& 444 337.0 1.1682E-02 3.8086E-03
7 . 443 - 3870 1.1682E-02 | 3.8087E-03 |- B
8 445 457.0 1.1682E-02 | 3.8087E-03
9 4.48 517.0 - 1.1682E-02 | 3.8087E-03
10 4.47 577.0 1.1683E-02 | 3.5085E-03

Mean: 1.1682E-02 3.8087&£-03
Std Dev of fit (%): 0.01 0.03

Samble Data

I Peak No | RT(Sec)_lMajor-Height Major Area |Rauo_45/44,|_3awnana| delta 13C IRauo4GI44| Raw Deltal delta 180 I deltat80
R - —(nA) _ ) . w.r.t. SMOW

BfoshraBaTniger-y Aty geedd o FTL e W}%}l}%}:rﬂﬂvzii‘w";u'“ B EOTy e o - AR AR ENT el sk 0%
21/04/2007 09:24 Resuilts for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) (Printoutj 1of 1
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Stableflsotobe
CF Analysis Results

Flle: 2104stabilited.raw Acquistion Date: 21/4/07 9:10
Project: controls2007.PRO Weight; 0.00
Sample fist: 2104.sp! injection Volume: 0
Line: 3 Bottle: 1
MS file: Co2 stab ) Type:
fnlet: GC-combustion Standard;
- Inlet file: DoNething Slot Number:- JB 251
‘Sample ID: Run Index:
~—Description: fest de stabilfe
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) . Equilibrium correction: None )
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 * )
: Ratio type: Efemental
Deconvolution:' Cralg
Elemental delta Molecular delta
Label: Vaiue: Label: Value: wrl:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 © -34.63 PDB
Ratio 2: 180 - =20 delta 48 -20.06 PDB
Waor i N -
Peak No Helght (nA)| RT {Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46144
1 4.49 3741 1.1682E-02 | 3.8084E-03
2 4.51 97.1 1.1682E-02 | 3.8085E-03
3 4.53 1571 1.1682E-02 | 3.8087E-03
4 4.54 217.1 1.1682E-02 | 3.8083E-03 |
5 4.57 277.1 " 1.1682E-02. | 3.8083E-03
6 4.59 3374 1.1682E-02. | 3.8082E-03
7 4.60 3971 1.1682E-02 | 3.8081E-03
- 8 462 457.4 1.1682E-02 | 3.8080E-03
9 4.63 517.2 1.1682E-02 | 3.8081E-03
10 4.65 577.2 1.1682E-02_| 3.8079E-03
Mean: 1.1682E-02 3.8083E-03
-Sample Data

Peak No I RT (Sec) 'MajorHaight Major Area ,Ratio45l44| Raw Deltal delta 13C IRatlo46I44| Raw Delta' delta 180 l delta180
- {nA) - : w.rt. SMOW

P N L T TR C N STy e . R RERCE L

{
"
g
ot
o

|
|
|
StdDovoffit {h):  0.01 " 0.03 '
|
|

21/04/2007 09:24 Resuilts for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 10f1
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

1/2

ANALYSE. DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

Appareil concerné: Isoprime 2

‘COLONNE :

INJECTION :

CONDITIONGC :

INTERFACE :

CONDITIONS MS :

Type: |

Longueur :
Diamétre interne :
Epaisseur du film :

Mode :
Température :

Volume injecté : . _

Température initiale :

Gradient de température:

Température finale :
Pression He constante :

Piege a eau:
Four & combustion :

Ligne de transfert :

Mode d'acquisition :

DB17-MS JW Scien 122.4732

30m

0,25 mm

0,25 um

Split Ratio:T2Q SO ASSURANCE Cililiil

280 °C LN D D
| )

e Rolas

100°C pendant 4 min

100°C->150°C a 15°C/min

150°C->200°C a 30°C/min

- 200 °C pendant 1 min

tr Décane environ 190 s

W NRTE

350°C

SIM sur les ions 44, 45 et 46

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

420s RG open
4 50s RG.close
4 80s RG open
4 110s RG close
4 160 HS close
4 600s HS open
4720s RG open
a750s RG close
4 780s RG open
4 810s RG open
Délai avant fin de l'acquisition: 30s

APPLICABLE le

1'25,JAN. 2006

e
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

' 2/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

1 Action

Personne concernée Date
| rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006
| vérifié par Corinne BUISSON 25/01/2006
{vérifié par Aurélie LAURENT 25/01/2006 Nt '
|approuvé par Jacques DE CEAURRIZ ©  |25/01/2006 f/a %@
' F
L - EVOLUTIONS |
| N° Version: Mdtif ‘Date
1A Création du document. 25/01/2006

4¢
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Stable Isotope | ;
CF Analysis Results

File:. 2104MIxCallIRMS 01 .raw i Acqulstion Date: 21/4/07 10:17
Project: controla2007.PRO

Welght: 0.00
Sample list; 2104.spl njection Volume: 10
Line: 4 Bottle; 1
MS file; M-AN3SB Type:
Intet: 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 N
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ’ . g -
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular defta .
Label: Value: Label: © Value: wrt; .
Ratlo 4: 13C -36.3 della 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 =20 delta 46 -20.06 PDB
Wiajor -
Peak No Helght (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.91 47.6 1.1682E-02 | 3.8102E-03
2 4.90 107.4 1.1682E-02 | 3.8102E-03
7 4.89 747.6 1.1682E-02 | 3.8122E-03
8 4.92 807.4 1.1681E-02 | 3.8127E-03
Mean: 1.1682E-02 3.8113E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.04
Sample Data
Peak No ‘RT (Sec} |Major Helght{ Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 130 Ratio 46/44 | Raw.Delta | delta180 | delta180
- __(nA) w.r.t. SMOW
1 202.0 2,33 7.4168E-09] 1.1711E-02 248 -32.791 3.7017E-03 -28.56 -48.03 -18.65
2 267.2 223 7.2823E-09] 1.1763E-02 6,97 -28.17] 3.7018E-03 -28.61 -43,09 -18.71
3 356.5 232 7.5162E-08| 1.1718E.02 3.1 -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
21/04/2007 11:02 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] 1of1
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CF Analysis Results

‘Stable lsb’tope : | ,
|

File: 2104MixCallRMS02.raw . Acquistion Date: 21/4/07 10:33
Project; controle2007.PRO . Welight: 0.00
‘Sample list: 2104.spl Injection Volume: 10
Line: § * : Bottle: 1
MS flle: M-AN3BB Type:
Infet: GC-combustion - Standard: ' |
inlet file: M-AN38b Stot Number; JB 251 |
- Sample ID: . . Run Index:
-_Description:- lest de performance Mix Cal IRMS 005 |
|
Reference standard Corrections . : |
; Species: CO2 by CF {uncalibrated) - 1Equilibrium correction: None
: Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig
- Elemental delta Molecular delta .
Label: Value: Label; Value: wrt:. - -t
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 «34.63 PDB
Ratlo 2: 180 -20 . delta 46 -20.06 PDB
- ajor -
Peak No Helght (nA)] RT{Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 . 5.05 47.8 1.1662E-02 | 3.8098E-03
2 5.07 -107.5 1.1682E-02 | 3.8092E-03
7 4.74 7475 1.1681E-02 | 3.8120E-03 |
8 4.77 807.3 1.1681E-02 | 3.8124E-03
. Mean: 1.1681E-02 3.8109E-03 !
Std Dev of fit (%): 0.01 0.12 i
Sample Data i
Peak No RT (Sec) |[Major Height! Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta delta 13C | Ratlo 46/44 | Raw Delta | deita 160 deltai80Q }
: {nA) . -_twrtl SMOW ‘
1 201.9 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 -48,12 -18.76 ‘
k] 356.6 3.49 1.1353E-08] 1.1717€-02 3.08 -32.17] 3.7003E-03 -28.94 -48.40 -19.03 ‘
4 547.0 3.57 1.1396E-08] 1.1729E-02 4.1 -31.11] 3.7015E-03 -28.82 -48.28 -18.91 |
|
|
|
\
|
|
|
|
|
|
- |
|
|
|
|
|
21/04/2007 11:03 Results for CO2 by CF {uncalibrated){Fn1) [Printout) 1of 4
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“Stable Isotope
CF Analysis Results

-File: 2104MixCallRMS03.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 21/4/07 10:48
Weight: 0.00

Sample list: 2104.sp! Injection Volume: 10
Line; 6 Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
Infet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN38b Slot Number: JB 251
- Sample 10: Run Index: -
_-_Descilption; test de performance Mix Cal IRMS 005
{Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 * Uncalibrated CO2 '
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg
Elemental delta Molecular delta .t
© Label: - Value: . Label; Value: wit: s
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 <34.63 POB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
—Wajor
Peak No Helght (nA)] RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.82 47.5 1.1681E-02 | 3.8111E-03
2 4.85 107.4 1.1681E-02 3.8104E-03
7 4.83 747.6 1.1681E-02 | 3.8117E-03
8 4.90 807.4 1.1681E-02 | 3.8124E-03
Mean: 1.1681E-02  3.8144E-03 -
Std Dev of fit (%): 0.03 .13
Sample Data
Peak No. RT {Sec} |MajorHelght] Major Area | Ratlo 45/44 | Raw Delta delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta [ delta 180 deftat80
) {nA) . . . w.rt SMOW
1 202.3 282 9.0657E-08] 1.1711E-02 2.52 -32.77} 3.7031E-03 -28.31 -47.78 -18.40
2 267.4 271] -8.9007€-09} 1.1762E-02 6.80 ~28.24] 3.7029E-03 -28.39 -47.87 -18.48
3 356.7 284 9.2537E-09]| 1.1719E-02 3.211 - -32.03! 3.7011E-03 -28.91 -48.36 -18.00
4 -546.8) . 299 9.3863E-09] 1.1728E-02 4.01}: .  -31.19] 3.6999E-03 -29.32 -48.77 -19.42

21/0412007 11:03

Resuits for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout]

10f1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

Flle: 2104MixCalAcetate01 raw . -Acquistion Date: 21/4/07 11:08
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list; 2104.sp) ' injectlon Volume: 10
Line: 7 - ) Bottle: 2
MS file; M-AN41 Type:
" Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file; M-AN41 R Slot Number: JB 251
Sample 1D: . Run Index:

_ Descrintion: Calibration Mix Cal Acetate 001C <

Reference standard "|Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) ’ ) Equilibrium correction: None -
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 ! :
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg
. : Elemental deita - Molecular delta -
Label: Value: Label: Value: wrt: *
Ratio 1;: 13C -36.3 delta 45 «34.63 POB
Ratio 2: 180 ~20 della 46 ~20.06 PDB
Wajor
Peak No Height (nA}] RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.98 127.7 1.1681E-02 | 3.8125E-03
2 501 187.5 1.1682E-02 | 3.8115E-03
3 5.07 2475 1.1682E-02 | 3.8105E-03
8 4.82 2427.6 1.1681E-02 | 3.8126E-03
. 9 4.88 24875 1.1681E-02 | 3.8129E-03
10 4.97 © 25475 | 1.1681E-02 | 3,8131E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8122E-03
Std Dev of fit (%e): 0.02 0.18
Sample Data
Peak No RT(Sec) |Major Helghti Major Area [ Ratlo 45/d4 | Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | deltai8O
(nA) w.r.t 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 2.61 1.8166E-08] 1.1856E-02 14.91 -19.99] 3.7035E-03 -28.49 -47.98 -18.60
3 13216 1.95 1.4461E-08] 1.1700E-02 157 -33.73] 3.7030E-03 -28.64 -48.10 -18.72
4 1484.1 1.77 1.6637E-08] 1.1899E-02 18.60 -16.18{ 3.7025E-03 -28.78 -48,28 -18.91

21/04/2007 11:52 Results for CO2 by CF {(uncalibrated){Fn1) [Printout} 1of
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Stable Isotope
'CF Analysis Results

Flle: 2104MixCalAcetate02, raw
Profect: controle2007.PRO

Acquistion Date; 21/4/07 22:35

Welght: 0.00
Sample list: 2104.spl Injection Volume: 10
tine: 20 . Bottle: 2
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 Slot Number:. JB 251
- - Sample iD:. : Run Index:
N Description: Calibration Mix Cal Acetate 001
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) . Equllibrium correction: None
! Gas: CO2 Uncalibrated CO2 '
Ratio type: Elemental ’
‘|Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular deita
Label; Value: Label; Value; wrt: ¢
Ratlo 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratlo 2; 180 ~20 della 46 -20.06 PDB
~IIEfoT ,
Peak No Height (nA})] RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratlo 46/44
1 4.99 127.7 - 1.1679E-02 | 3.8103E-03
2 5.03 187.5 1.1680E-02 { 3.8094E-03
3 5.05 247.6 1.1680E-02 | 3.8084E-03
8 4,73 2427.5 1.1680E-02 | 3.8102E-03
9 4.77 . 24874 1.1680E-02 | 3.8106E.03
10 4.90 2547.5 1.1680E-02 | 3.8109E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8100E-03
Std Oev of fit (%a): 0.02 . 0.19
‘Sample Data
Peak No RT{Sec) [Major Helghtl Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 deka180
{nA) w.rt. SMOW
1 879.8 2:12 9.7970€-09] 1.1732E-02 4.45 -30.75{ 3.6983E-03 -29.26 -48.72 -19.36
2 1247.5} 2.60 1.9343E-08] 1.1855E-02 15.04 -19.84] 3.6996E-03 -28.97 -48.45 <19.09
3 1320.2¢ 1.94 1.4318E-08] 1.1700E-02 -171 -33.57| 3.6991E-03 . -28.10 -48.85 -19.19
4 1492.9 1.71 1.5895E-08] 1.1894E-02 18.33 -16.45] 3.6991E-03 -28.11 -48.60 -19.24

22/04/2007 11:29

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

1of1
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Codification : E-FCR-06

Version : F
L-NDD ENREGISTREMENT Date : 20/09/2006
Page : 1/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/TRMS
Echantillon : | A 825427 1 Instrument : GC/C/IRMS Isoprime 2
Répertoire: | 2104 | CO et paraphe:  [260f B
Valeur isotopique du réactif de dérivation: I -52,69 1 e Cﬁmf)‘g&
- EONORE BE et
Fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol)
Blanc urinaire Echantillon
. SI 11 Kétoétio SI ' 11 Kétoétio
Nom du fichier | 2104BluiF1 2104BlulF1 2104427F1 2104427F1
tr (s) 881 1502 881 1504
trr - Z 71,705 - 1,708
Intensité (nA) 3,1 - 44 4,1 5,2
8 3C %o mesurée -30,99 24,90 -30,82 -22,60
5 °C %o corrigée - -21,97 - -19,43
Fraction F2 (Kétos)
Blanc urinaire Echantillon
- ST Etio Andro SI Etio Andro
Nom du fichier | 2104BlulF2 | 2104BllF2 | 2104BluiF2 2104427F2 2104427F2 2104427F2
tr (s) 880 1250 1277 880 1251 1278
tir - 1,421 1,452 - 1,421 1,453
Intensité (nA) 2,5 3,7 43 24 4,0 4,9
5 *C %o mesurée -30,42 25,59 24,11 -30,62 23,45 22,60
5 C %o corrigée - 22,74 21,76 - 20,37 -19,43
Fraction F3 (Diols
Blanc urinaire
v v _ SI | 5B Adiol 5a Adiol 58 Pdiol
| Nom du fichier | 2104BlulF3 | 2104BlulF3 | 2104BlulF3 2104BlulF3
tr (s) 882 1331 1361 1679
tr - 1,509 1,543 1,905
Intensité (nA) 54 7,1 2,2 4,1
16 3C %o mesurée -30,68 27,57 28,26 -26,74
8 '>C % corrigée | - 22,28 - 23,12 -21,80
" Echantillon
_ SI 5B Adiol 5a. Adiol -5B Pdiol
Nom du fichier 2104427F3 2104427F3 | 2104427F3 2104427F3
tr(s) 883 1328 1361 1684
trr - 1,504 1,541 1,907
Intensité (nA) 9,9 5,5 2,8 55
5 BC %o mesurée| 30,47 26,22 26,52 24,98 g G
8 C %o corrigée - -20,65- 21,01 -19,70
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LNDD ENREGISTREMENT Date : 20/09/2006
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- FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS
valeur-de référence d'une population témoin Echantillon
. , _dans les normes
8 *C %o haute 8 C %o basse oui non
11 Kétoétio -17,58 26,27 «
Etio -19,56 -26,10 o
Andro -18,43 25,02 o
5B Adiol -18,55 26,97 o
5q, Adiol -18,59 27,40 o
5p Pdiol - -18,25 25,55 A
Blu Echantillon
_ A% A%o + 0,8% A %o A% - 0,8%o0

Etio - 11 Kétoétio -0,76 -0,14 -0,94 -1,74

Andro - 11 Kétoétio 0,21 0,80 0,00 -0,80

5p Adiol - 58 Pdiol -0,48 0,15 -0,95 -1,75

50, Adiol - 58 Pdiol -1,32. -0,51 -1,31 -2,11

Seuil de positivité de 'AMA: SIBC%o(métabolite) - 8"C%o(composé endogéne de référence) > 3%o

Conclusion

8C du composé < ~28%o
Variation maximale admissible liée & 1a méthode: +/- 0,8%o

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

Date et Paraphe du'responsaﬁlbe:

Observations:

220l

Partie a remplir par le responsable

%

Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation

Ecart(s) n®:

91
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Département des Analyses

Chatenay-Malabry, le 23 avrit 2007
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Demande d’analyse de 'USADA du 13/04/2007

-Sport ; USADA

Epreuve et lieu : Réanalyse

Date : 16/04/2007. .
‘Réception de(s) I"échantillon(s) d‘urine : :

Date : ) - -16/04/2007 - : - .-
Type de matériel : - Berlinger

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

. Nombre de rapport(s) d‘analyse : 5
Référence de(s) I“échantillon(s) : 825423 825425 825426 825427 993856 993865

- Resultats (Cf réferenﬂels en vlgueur AMA 2007) - ", -

Date de début des analyéeé : 16/04/2007

Méthodes d’analyses utilisées : Chromatographie gazeuse coupiée 3 fa spectrométrie de masse et
chromatographle gazeuse couplee a la spectrométrie de masse de rapport lsotoplque‘

NB : - Echantillon n°® 993865 : la valeur isotopique du Sa-androstanediot n’a pas pu étre
determlnée €n raison de sa faible concentration dans I'échantllion

Degtinatalre :
- USADA - T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 ~ USA)

Cople : _
- Union Cycliste Internationale ~ A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE)

Le laboratolre n'est pas responsable du prélévement des échantilions. La reproduction de ce rapport d’analyse nest autorisée que

sous 5a forme Intégrale. Il est confidentiel et comporte 1 page(s). ) gg




