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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

Date de I'analyse de contrdle : .Zﬂ...../..@..é./...?ﬂ.&

Demande faite par : U&&Dﬂ- ........ coP!ECER“ggE s
\fOR.\\EDES
Neo d'échantillon concerne : ﬂg?fl{&‘{ i B‘E?ORMULMRE ORIGINAUX

g
: J5hD-P
. Témoin v
Laboratoire indépend Expert . W

INom; . -~ W Ao - .
Ae C e gy =
7 g A e

Lieu de déstockage  Chambre froideﬂ Congélateur L] n°CﬂF4.,/

Conditions de stockage ~ -80°C[0  -20°C [] +aocW

Destockage des flacons | A EZ’ . B[

Date : 9. /0‘, /ZWJ__ Heure AQ.. h[/& Opérateur : ....,/L.D.......

Systéme : Versapak O Berlingerw Autre O3 Ne : Q'(TZS_L{Z.C—/ )
Conformité par rapport au procés verbal de contréle antidopage : Oui [ Non OJ

Intégrité des scellés : Oui\Q_ Non [J

Validati?/ﬂe la conformité de I'échantillon (Signatures) : o

7 <Jop/
Témoin indépendant Expert -Autre

b / | T 2w

N
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afld

Département des analyses

ENREGISTREMENT

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

22

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

Date : M .04 'Ldﬂqz Heure : )/19 h.S5..
salle n° ..€R2Y......

Opérateur : ..... l(j

Localisation :

N° du flacon : A%ZS[/M COPIECEE DOINEES
CONFORMEDES e
~ Volume : .55...mL ETFORMU

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

Validation de I'ouverture du scellé (Signatures) :

Z
Labgratoire, 4 Témoin indépendant
N .

Date : .20/17‘1/ 99.(9'2 Heure : AA.... h. 0{_

stteme :

Opérateur; ......Q.
Versapak [1 Berlinger$d, Autre O
N° de flacon : nXZ.S-(,ZL,

Volume restant : ... AS.1% ‘( :

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

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

Nede scellé : ... .24 436 -

Lieu de stockage ~ Chambre froide [J -Congélateur M ne..L Hf[\’o S’ .

Conditions de stockage -8o0°ec -20°C¢ +4°c [0
- : Stockaae de la remis sous scellé
Date :2.0 S Y.L 93291 Heure : /{/‘H h. x{ @ Opérateur : Qd,r
Valldatlon defa remise sous scelle (Slgnatures) | W;——.,.
Laﬁor;\tmre Témoin md/gpeﬁdant » Expert Autre—

-

[

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

by
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Codification : E-TE-05 A -

afld ENREGISTREMENT  |Version: C
Département des analyses Date : 17/10/2006
1/2
TRACABILITE DES FLACONS AETB
N° de Série :
Réception et Stockage avant enregistrement (si nécessaire):
Rééeption par Date et Heure Stockage Heure
Flacons Entreposés par Date et Heure Lieu

Chaine de possession des flacons A:

Echantillon A 825424

Date éode opéfateur 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 tirage au sort n°2 puis
11h25 (amblant) restockage
18/04/2007 01 Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°3 puis
10h30 (ambiant) restpckage
19/04/2007 10 Salle 004 Déstockage pour tirage au sort n°4 puis
11h20 (ambiant) _ }restockage
20/04/2007 10 Salle 004 Déstoékage bour 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
- 11h05 {ambiant) (EC31)
.20/04/2007 01 Salle 004 Remise sous scellé n°826136
11h05 {ambiant) C
20/04/2007 01 CH-FR.5 (-20°C) | Stockage
11h10 - . )

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

d
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Département des analyses

afld ENREGISTREMENT

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

2/2

TRACABILITE DES FLACONS A ET B

hain ion_des flacons B:
Echantilion
Date Code opérateur Localis_ation Raison du transfert
 Cet enregisb'_emeht 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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ENREGISTREMENT

Codification : E-TE-05B

afld Version: C
Département des analyses Date : 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES ALIQUOTES AET B
N° de Série :
Chaine de possession des aliquotes A:
Echantillon A 825424 -
Date Aliquote(s) ~ Code Etape Remarques
v opérateur -
20/04/2007 Aliquote EC31 49 Préparation jusqu‘a Confirmation IRMS(EC31)
11hi5 acétylation
21/04/2007 | Aliquote EC31 49 Fin de prébaration
9h10
21/04/2007 | Aliquote EC31 49 ) Analy‘se GC/MS sur
18h22 (3 fractions) MSD22
22/04/2007 | Aliquote EC31 49 Reprise pour analyses
13h35 (3 fractions) IRMS
22/04/2007 | Aliquote EC31- 49 Analyse GC/C/IRMS sur Origine exogéne des
15h26 - (3 fractions) ISOPRIME 2 métabolites de la
Testostérone
Chaine de possession des aliquotes B:
Echantillon
Date Aliquote(s) | Code Etape Remarques -
opérateur

“Cet enrégistrernent est & conserver dans le dossier de la série s'il njyé pas de positif ou dans le dossier positif. S
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: : Code : E-RECAP-01
LNDD ] ENREGISTREMENT Version : J
Date : 09/06/2006
FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES

N° de laboratoire : | ] N° échantillon : LA bz udby ]
Produit(s) confirmé(s) : | Aoclyse i wlopigue g [ C - i}
pH mesuré en conf : I 5 2D l  Densité affichée en conf : Loig
Réfractométre n° : &
* Densité corrigée :. A QA€

Essain®: . | EC ¥ ] .
Mode opératoire de préparation : " MEX- by | Version :| ¢ ]
Mode opératoire d'analyse : [ M-AN- Sujyy | Version:|  nj& |

CG/SM (SCAN) casM@EmMy [ cosmz [] casms [
CL/SM [ 1 cwsm2 [] cwsms [ ] cwuv [ ]
IMM (1 Ero [:] CG/C/IRMS [] Cytomewrie []

Essain®:

Concentration mesurée: |

l
Mode opératoire de préparation : l M-EX- | 7 Version :] | 7
| Mode opératoire d'analyse : | | M-AN- ] Version:| — |
corsM s [ CG/SM (SCAN) [ ]
cusMem™) [ ] cwsm2 [] cwsms [ ] cwv [ ]
Concentration estimée: | B
* Concentration corrigée : | . ' ]
| Essain®- | ]
| Made opérgtoire de préparation : L soveewe | Version:| |
Mode opératoire d'analyse : [ M-AN- i Version :| |
CGITSD [ ] carsmem [ ] cGisM(scaN) [ ] mm [ ]
|

L

* Seuil corrigé :

ES02 -BBS (CG-SM) [ ] ES08 -HES (CG/SM)[:] : ESO6-IMM [ ]
| Eso2c -EPH (CG/SM) | ES08B-PS [ | ES07-EPO [ |
| Eso3-cDcLismy) [ ] ES03B -LCH (CL/SM/SM)|__] ESSO1 -HBOCY |
| Bso4-m(carsmy [ ] * ES05 -MS2 (Co/sM/sM)[_| - ESS02-TS [ |
ES03C -LCH (CL/SM)[_| _ ‘
Code opérateur de l'analyste: iq ~ Code opérateur du responséble : AQ
Date et paraphe H3 au\e Date et paraphe : 93 /0 y/ 7
Hors portée d'accréditation : I___—l - é

Raison ou numéro d'écart de la déclaration en hors portée :
et 2f enreg zstrement ) aarckzver dans le dosszer de con zrmatzon T _

A Q rpmn mn l‘\ﬂ"‘ o I’POY\(\HQQ o

LNDD 0641



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/C/TRMS
Appareil utilisable : ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT
_ Mode opératoire d'extraction * M-EX-24 APPLIGABLE e

| o 19 JAN, 'ooG-I
Mode opératoire de préparation du Mix Acétate: M-EXMix-05 I— J 2 !
Mode opératoire d'analyse: -GC/MS: M-AN-52

-GC/C/IRMS:  M-AN-41
Co , ASSURA
L'analyse CG/MS doit &tre effectuée avant I'analyse GC/C/IRMS LNDp

Mode opératoire de dépouillement : - GC/MS: M-RPP-OS X\E\ﬂ
-GC/CIRMS: ~ M-DP-31 QQ“?\DE\\ -

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

Traiter simultanément : un blanc urinaire
' ' un aliquot échantillon

NCE QuaLTe

1
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Codification ; I-CONF-31

LNDD INSTRUCTION Version : D
_ : ‘ Date : 17/01/2006
2/2
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
] GC/CIRMS » .
. Action , Personne concernée | Date Signature

rédigé par | Cynthia MONGONGU - 130172006 M
| vérifié par | Corinne BUISSON 16/01/2006 @W /

| vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 ‘ ”
A _
EVOLUTIONS il il
y m————
N° Version Motif Date
{1 " | Création du document, 03/06/2002
A | 13171072002
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-EXMIX-05). ~117/01/2006
Ajout de M-RDP-05. '

QQ&?\QE“\\E\’

.
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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/CIRMS

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

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

‘Opérations

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

1 Centrifugation 5 minutes

.

prélablement identifiés
(cf-TRAC-03C)

Transvaser le surnageant dans tube

Extraire sur SPE Rapid Trace
selon I-EX-06

L

Evaporation i sec

—

pH=6.5

Ajouter 1.5 mi de tampon phosphate

| Agiter jusqu’a dissolution compléte |

Ajouter 2 gouttes de
B-glucurcnidase

Boucher et agiter 1 seconde

]

| Hydrolyser 1h00 & 55°C

l Centrifugation 5 minutes I

Transvaser le surnageant dans
tubes préalablement identifiés

{cfI-TRAC-03C) -

Extraire sur SPE Rapid Trace
selon I-EX-07

[ * Evaporation 4 sec

Il

Matériel

Tubes Kimble 16x100 mm
Pipette Biohit 1-5ml
Cones Biohit
Centrifugeuse 4000 tr/min

Tubes Kimble 16x100 mm
Pipette Pasteur

Cartouches Bond Elut C18 500mg
Tubes Kimbles 16x100-mm

Bain & sec a 60°C

Dispénsette

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 4 sec a 60°C

Réactifs et prqduits

.APPLICABLE le
1 19 JAN. 200

CONFIDENTIEL

ASSURANCE QUALITE
LNDD

Azote

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

B-glucurenidase
Chambre froide 3 +4°C

Azote

N
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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
METABQLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

Opérations

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

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

Rincer les tubes transvasés avec
500ul d’acétonitrile

Evaporation 4 sec

-

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

Reprendre par rotation légére du
tube en position quasi horizontale

Agiter 5 secondes et boucher

| Dériver le tube bien fermé 1h00

une nuit & température ambiante

4 60°Cou laisser

Evaporation & 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 4 sec des fractions
F1 (environ 2h00)
F2 (environ 1h30)
F3 (environ 45min)

Matériel
Pipettman de 1 ml '

Pipette pasteur
Vortex

Pipettman de 1 mi
Pipette pasteur

Bain i sec 3 60°C

Pipettman de 50 I - Cénes Greiner
Vortex

Vortex -

Bain a sec 4 60°C
_ou

Portoir 4 tubes sous hotte

Bain 4 sec a 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%

CONFIDENTEE.

Azote

Acétonitrile
Eau ultrapure

Azote

No
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, ] Codification : M-EX 24
LNDD MODE OPERATOIRE Version : C

Date :17/01/2006
3/4

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

Traitement des fractions F1, F2 et F3

Opérations Matériel Réactifs et produits

Ajouter le SI selon 1-VOL-01] Seringue Hamilton de 50 pl ou de 100  Androstanol écétate H67 200 ng/ul

ul selon le volume ajouté

Ajouter 200 pl d'acétonitrile Pipettman réglable de 200 pi
Cones Greiner

Acétonitrile

Reprendre par rotation légére du
tube en position quasi horizontale

L Centrifugation 5 mivr-mtes —I Centrifugeuse 4000 tr/min

Transférer dans les vials

préalablement Kot Vials en verre avec insert 300 pl QONF\DE\{‘\ \,,

ou vials en verre de 1.5ml
. selon I-TRAC-03C . selon le volume

L Evaporation 4 sec j Bain a sec 4 60°C i Azote

Reprendre dans de Ihexane

Pipettman réglable de 200 plou 1ml Hexane -
selon I-VOL-01

L Sertir et Agiter 10 secondes j Capsules  sertir - Vortex

Aprés analyse GC/MS :

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

Seringue Hamilton de 50 pl

Androstanol acétate H67 0.2mg/m|
ou de 100 pl selon le volume ajouté

‘ L Evaporation 2 sec j Bain 4 sec 4 60°C v Azote

Reprendre dans de I'hexane
(CFI-VOL-01)

Pipettman réglable de 200 pl ou 1ml Hexane

: L - Sertir et Agiter 10 secondes j Capsules & sertir - Vortex

M
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Version : C
Date :17/01/2006

Codification : M-EX -24

474

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES

CONFIDENTEEL

Action Personne concernée Date Signature

rédigé par - Cynthia MONGONGU 16/01/2006 M

vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 gzﬂb :

| vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006 -
|approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 /l// //
| . ~ ay \
[ EVOLUTIONS i |
N° Version Motif Date

1 Création du document. 03/06/2002

2 14/10/2002
Modification des quantités de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur
Vimportance de la rotation des tubes . :

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

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

. INFO du 10/05/04)

C changement de cartouche pour la premiére extraction 17/01/2006
addition d'une nouvelle fraction d'analyse
réunjon 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
changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS

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 : Irms0.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
Voie2 : Eau ultrapure
Voie 3': Acétonitrile
Voie 4 : Rien
Voie 5 : Rien

vt o L R

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 solvant. Voir I-M-02.

Positionner a droite les tubes & 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
_Echantiilon 2

Pour lancer Vextraction, voir I-N-02.

JE
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LNDD

INSTRUCTION

Version : C

Codification : I.EX -06

Date : 06/02/2006

273

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

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAI’ES DE L’EXTRACTION :

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

COFDRNTE-

N
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| Date ' 06/02/2006
3/3

: ) Codification : I-EX -06
'LNDD INSTRUCTION  ~ |Version:C

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

METABOLITES»D_E LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS

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
i EVOLUTIONS
_N° Version Motif Date
1 ‘ Création du document. 30/04/2002
A : A 24/10/2002
‘ Acceptation du projet passage en version A _
B Révision biennale 31/08/2004
changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et
d'élution
C Révision biennale 06/02/2006
changement de cartouche d'extraction et ‘des volumes de lavage etf
d'élution
homogénéisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02

CONFDENTEL

N9
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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

=~ 5 - | Type de cartouche utilisée : Bond Elut Cy3 Varian —~ 200 mg / 3 ml

‘Application : ' Irmslte;spe
Duréé d’extraction par tube : 16.30 min
Tube utilisé de recueil utilisé :  Kimble 13x100 mm

ped

Documents utilisés : I-M-02, I-N-02

ASSURANCE QUALITE
1. DISPOSITION DES SOLVANTS : LNDD
Voiel: Meéthanol
Voie2: Eau ultrapure
Voie3: Acétonitrile
Voie 4 : Rien
Voie5: Rien . )
Voie 6 : Rien ‘
- Voie7: Rien T\E\g
Voie 8 : Rien C‘O“F\DE“ :

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

2. LANCEMENT DE L’EXTRACTION :

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

Positionner & droite les tubes a extraire et dlsposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm insérés
dans les tubes 16x100mm..

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

Blanc urinaire 1 tube 2

Blanc urinaire 1 ....

Echantilion 1 tube 1

Echantillon 1 tube 2

Echantillon 1 ....

Blanc urinaire 2 tube 1

Blanc urinaire 2 tube 2

Blanc urinaire 2 .... -

NG
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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/CIRMS

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

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

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

Etape Source - Recueil Volume ‘Débit
(m]) (ml/min)
Conditionnement colonne Meéthanol Poubelle 4 10
Conditionnement colonne 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 06/14 30
Lavage | Acétonitrile / Eau ultrapure 30/70 | Poubelle 2 2
Séchage 1 minute

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

CONFDENTIE

It
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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 Signature \
rédigé par Cynthia MONGONGU 106/02/2006 M
vérifié par Corinne BUISSON 06/02/2006 - %/ N
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006 . / 2 .
1 EVOLUTIONS l/ \ |
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 31/08/2004
changement des volumes de lavage et d'élution ,
1C Réajustement de l'extraction 22/04/2005
1D Reéajustement de 'extraction 06/02/2006
D:homogénéisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02

CONFDENTE:

N
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-'lEX -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 :

Durée d'extraction pour un tube :-
Tube utilisé :

Type de cartouche utilisée :
Volume de Ia cartouche :

irms2te.spe

41,3 min

Kimble 13x100 mm ASSURANCE QUALITE
Baker Cy3 . LNDD

500 mg / 3 ml

1 - DISPOSITION DES SOLVANTS :

~ Voiel: Meéthanol

Voie2: HyO (ultrapure)
Voie3: Acétontrile
Voie4: Rien

Voie 5:  Rien

Voie6: Rien

Voie7: Rien

Voie8: Rien

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

2- LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE ;

Effectuer les purges.eau, air et solvant si nécessaire (cf I-M-02) -

Lancer I'extraction selon I-N-02

Positionner a droite les tubes & extraire et & gauche les tubes éluats.

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

16x100 mm et placer les échantillons dans fordre suivant :

08sep 2005.“7

 CONEDRNTEL

3
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : I-FEX -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 I cortisone et du cortisol)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto)
Espace libre . Blanc urinaire 1 fraction F3 (Diol)
Echantillon 1 Echantillon 1 fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol)
Espace libre Echantillon 1 Fraction F2 (Kéto)
Espace libre Echantillon 1 Fraction F3 (Dio})

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 :.

CONFDENTE.

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

Chargement échantillon | Reprise CHs CN-H20 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 mélangé 40 % CH;CN-H,0 Mixer 24/36 - 30
Lavage CH3CN-H;0 40/60 Poubelle 6 2
Préparation mélange 50 % CH3;CN-H,O Mixer 373 30
Elution F1 CH;CN-H,0 50/50 Fraction 1 6 : 2
Préparation mélange 50 % CH;CN-H,0 Mixer 1/1 30
Ehtion F1 CH;CN-H,050/50 |  Fractionl - 2 2
Préparation mélange 75 % CH;CN-H,0 Mixer 457115 30
Elution F2 CH;CN-H,;O 75/25 Fraction2 . 6 T2
Préparation mélange 75 % ‘CH;CN-H,O Mixer 2,4/08 30
Lavage - CH3CN-H,0 75125 Poubelle . 32 2
Elution F3 '~ CHiCN * Fraction3 4
Ringage canule H,0 Canule 2 30
Lavage MeOH Poubelle: 2 30

olo
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LNDD

INSTRUCTION

Coadification : I-EX -08
Version: C ‘
1 Date : 08/09/2005

3/3

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

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

Action Persomsie conceriige -~ -+ Bk

1édigé 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

- EVOERUTIONS
N° Version Motif "~ Date
1 _| Création du document. 30/04/2002
A 02/10/2002
_ Acceptation du projet passage en version A

B |Révision biennale 31/08/2004
analyse d'une troisiéme fraction : »

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

CONFIDENTEL

9
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Codification : E-TE-03C
Version: G
Date : 17/01/2006 -

’ 1/4

LNDD ENREGISTREMENT

FICHE DE SUIVI DES ALIQUO'I‘ES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN

_*DLU: date limite d'utilisation

"GC/CIRMS
Mode opératoire d'extraction: M-EX-24
Echantillon :  2us RERY - Sexe : M F |
Mise & ’ambiant de I’échantillon : Date ;| as\ov\cy Heure:{ ‘ohyo
Prise d'essai: Volume: 4o mL} Heure: Whos Paraphe: | Lm_,g‘
Date Appareil Température en °C Valeur lue Paraphe
pH dolouloy | pHmetr: ¥ 10,6 S0 | Wae
T
Densité doloulol | Refractn®: Lo\g ~ ‘ﬁo&‘i _
S
Blanc urinzire : { Pool y Densité : | 1, on3 Prise d'essai : eml Paraphe : Jﬂmn‘
. A} ]
Préparation de I'échantillon
Opération Date’ Heure de début Re’clipéré a | Identification du matériel utilisé | Paraphe
Premigre Jo\oy \gé g Rapid Trace : &1\ eD
exiraction P s b - - - ) Y
doloyliod WhSo .
Stockage a Lieu ; CH-FR 1
. 4oC : .
- LY
|Evaporation |40 loviot Whss 3hSX  {Baindsec (BSE): say
Stockage & : o Lieu: CH-FR.1——
1°C : :
Hydrolyse doloi\c ' Mhos Code du tampon : Tog\dce 1o '
_ » = . DLU*delaBGlu: 16 o5 o3 el
dolou\ed Sho Etuven®: g ) {
Deuxiéme Jo\oy\or- \shag - Rapid Trace : &= 2D n .
extraction . : ; _ , ﬁ*‘w}
do\ovi\ed hss _ .
{Stockage 2 Lieu: CH-FR 1 —
4°C
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LNDD

Codification : E-TE-03C

- 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
. . A
Evaporation | 4\ L¥hss vl . | Beindsec(BSE): 52\ |§\
Stockage a ' Lieu: CH-FR 1 '
4°C
" Acétylation - DLU* Anhydride acétique : wdaog|
Joloy\oy vag _ : DLU* Pyridine : 11\ dioory
Bvilovloy Iho ou Température ambiante
Evaporation | 4y} oyles _ Shio Ahas [Baindsec (BSE): S ‘@_dm‘
Troisiéme 21 Yoyle ™ P Rapid Trace : Rvey \
extraction
v alodlod RS Q 9 |
Stockage & Lieu : CH.FR 1
4°C " '
Evaporation | ateuwlod]  nhao \2hgo |Baindsec (BSE) py __@E
Stockage & Lieu: CH.ER - : )
| 4°C .
‘Ajout ST, L1\ay) 0 13hSo Code du SI (0,2mg/mL) : H67-
Miscenviel | g\ suioy Whes | 0 OONC |- M L
Evaporation | 4, \ouloq ' whes Bain 4 sec (BSE): S ‘éi
.J;\\x..skl\q} '\\{\\-L"’S '
Stockage & Lieu- CELER—
+4°C
Analyse par CG/MS
) Fraction F1 | Fraction F2 Fraction F3 |
Volume SI (pl) & o0 o
Volume hexane (ul) feca Yoo 1oo
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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 ’
| Oppiration Date Heure de début| Récupéréa | Identification du matériel utilisé Paraphe
Hexate ne > ' 2|
Injecton - | &loy]of tyh3o MSD 3.4
CG/MMS > - :
: _ AL\ow\ot . 1ahag . .
Ajoutdu SIsi . Code du SI (200ng/uL) : H67-
| nécessaire Ldloulen 13h3 ) : : oY e ._‘ﬂmq
Evapoation | su\oyi o} Rhio 13k <5 |Bainéd sec (BSE): g4, cﬁm.«.q
Stockage des Lieu ; CH-FR.1 - !
vials 44°C - -
Autres opérations (dilution, réinjection...) .
Opération Date - Heure de début - Récupéré 3 'identiﬁcation du matériel utilisé | Paraphe |-

_Analyse par GC/C/IRMS

_ Fraction F1 |Fraction F2 .| Fraction F3
Volume total SI prélevé (ul) 8 go y
Volume final hexane (u1) us "UYSo h is
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LNDD

quiﬁcaﬁon : E-TE-03C

ENREGISTREMENT Version: G
Date : 17/01/2006
4/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
GC/CMRMS ’
—
Opéraﬁon Date Heure de début Récupéré 4 | Identification du matériel utilisé Parapﬁ

Reprisepar |, o —
Heoos S| q\fs} £ T ES Qﬁmq
Injection ISOPRIME &b
Ge/cmrMg | BHeled h o - o\a@lﬂ,

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

Opération

Date

Heure de début _

Récupéré 3

Idenﬁﬁcition du matériel utilisé

Paraphe

Ecartsn®:

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

LNDD 0660



' ] Codification : M-EXMIX-05
LNDD MODE OPERATOIRE Version : B :
) : Date :09/05/2006
1/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

‘1. Préparation du Mix Acétate pog-r Ia GC/MS:

Opérationé Matériél Réactif et produits
Prélever 100 .p.l de la solution Mix| Vials en verre avec insert Solution Mix Acétate
Acétate 300pl (CH-Fr.1)
et transférer dans un vial a insert ,
{ Evaporer 2 sec . i Bain & sec & 60°C  Azote
Reprendre dans 100 pl d'hexane | Pipettman régleége de 100 pul ‘Hexane
Cones Greiner
Sertir 4 * Capsules  sertir
Agiter au vortex Vortex

CONFRRNTE:

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

Opérations Matériel Réactif et produits

Prélever 50 pi de la solution Mix | Vials en verre évg:c insert Solution Mix Cal Acétate
_ Cal Acétate 300pl : (CH-Fr.1)
et transférer dans un vial a ins_‘ert .

i Evaporer 4 sec _ | Bain & sec 3 60°C ‘Azote
Reprendre dans 50 'pi d'hexane | Pipettman régleable de 100 pl Hexane
CoOnes Greiner
Sertir ‘ Capsules 4 sertir
Agiter au vortex : Vortex

An—sg e~ l-"_‘_l_:_ ‘e

{ - ) ASSURANCE QUALITE
'\15 MM.ZOOGA-\ - | LNDD |

-

26
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

2/2

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

1rédigé par 09/05/2006
Véiifié par Corinne BUISSON 09/05/2006 ,W/
vérifié par Aurélie LAURENT 09/05/2006 :
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ ) 09/05/2006

/ )
N° Version , Motif // Date
A Création du document. [ 17/01/2006
B ajout du mix cal acétate ~ 109/05/2006

CONFIDENTIEL

s
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

1/2

ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA

TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS

ASSURANCE QUALJTE

LNDD

APPLK_:ABL_E le
[280cT. 2005

>

COLONNE
Type: .
Longueur:

Diamétre interne:
Epaisseur du film:

INJECTION

- Mede:

Température injécteur:
Volume injecté:
Solvants de ringage ALS:

CONDITIONS GC:
Température initiale:
Gradient de température:

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

Pression constante:

Température de 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

0.25um

Splitless (insert splitless)
280°C

pl

Solvant A: Acétonitrile

Solvant B: Hexancc’g“?\DE“T\E\a

70°C pendant 1 min

70—>270°C 4 30°C/min

270°C pendant 12 min
270—>300°C a 10°C/min

300°C pendant 3 min

25.67 min

0.5 min .

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

9 min

150°C

230°C

Autotune

Full scan 50-550 uma-

2%
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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

rédigé par . Cynthia MONGONGU 28/10/2005
vérifié par | Caroline BASTIEN 28/10/2005 ’:m,_: -
vérifié par Aurélic LAURENT 28/10/2005

_ vapprouvé par Jacques DE CEAURRIZ 28/ 10/2005

N° Version

Date

1A " | Création du document.

28/10/2005

CONFDENTE.

23

LNDD 0665



Sequence Name: C:\MSDChem\l\seguence\2007\Avril07\2104.S
Comment : .

. Operator: 49
Data Path: D:\MSD22\2007\AVRILO7\2104\

Top Pre—Seqg Cmd:
Instrument Control Pre—Seq Cmd:
Data Analysis Pre—Seg Cmd:
Top ’ Post~Seq Cmd:
Instrument Control Post-Seqg Cmd:
Data Analysis . Post—-Seq Cmd:
Method Sections To Run On A Barcode Mismatch
(X)) Full Method (X) Inject Anyway
{ ) Reprocessing Only () Don't Imject
e
Line : . Sample Name/Misc Info ;
1) Calibration 1 .
Datafile 2104MixAcOl
‘Method MAN_52 -
2) Calibration 2
Datafile - 2104MixAc02
Method MAN_ 52
3) Blank 3 Blulf3 MAN_ 52 Blu 1 F3
4) Sample 4 B65F3 MAN_52 A 993865 F3
5) Blank 5 Blulfr2 MAN_52 . Blu 1 F2 .
6) Sample 6 .865F2 MAN_S52 A 993865 F2
7) Blank 7 Blulrl MAN_52 Blu 1 F1
8) Sample 8 865F1 MAN_52 A 993865 F1
S) Blank 9 Blu2F3 MAN_52 Blu 2 F3
10) Sample 10 424F3 MAN_52 A 825424 F3
11) Blank : 11 Blu2F2 MAN_ 52 Bilu 2 F2
12) Sample . 12 424F2 MAN_52 A 825424 F2
13) Blank 13 Blu2frl MAN_ 52 Blu 2 F1
14) Sample 14 424F1- MAN_52 A 825424 F1
Séquenc i
) q <] vénﬁée par : ""“{kg'“".
Remarqueg . oo
Last Modified: Sat Apr 21 10:27:32 2007 Page: 1
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D:\Msd22\2007\Avril071210412104MixAc01.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

T W SAaneaeot .

)
0
[}
0
0
]
o.
—

i

2. L, - L
Toloo T=loo Taloo Teloo Tmloo =o oo 3=~ o Sr=o=y

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

Name . RetTime . RelRetTime | Target Sianal __Target Response
5a Androstanol AC 10.69 268 - 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 diol diAC} 16.55 1.454 316 47,854,261
| 11 KetoEtiocholanolone AC 17.06 1.596 271 47,940,071
5b Preqnan 3a 20a diol diAC 19.12 1.789 284 44,297 641
M2 signal
Name Q1 signal . Q1 Response Q1 Ratio
o miomnd . . SaApdrostanol AC 243 . 21748323 ... oo s i e
Etiocholanolone AC : 257 23,730,509 64. 3 ST e
Androsterone AC 257 26,596,997 43.7
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 33,031,768 89.5
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 28,818,754 " 60.2
-1 11 KetoEtiocholanolone AC 191 40,592,517 84.7
1_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 25,436,500 57.4
M3 signal
._Name Q2 annal 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 31.3
| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 - 7 28,661,094 77.6
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 24,381,998 . 510
11 KetoEtiocholanolone AC | 286 28,287,952 59.0
5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 11798913 26.6

Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 412112007 11:42 AM

s
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D:\Wisd2212007\Avril0712104\2104MixAc01.D

Sa Androstanol AC

522

s b e e

Py

.3

I

FOBE  SEIS0 106 TOWG  AGma I0re Saled  weme  Aime T aahe

A Etioéholano-lone' AC - . Androsterone AC
v EErEETYREINT PR

P SEREIRTEIRR BEREEE

I

N

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

4vouone

svuuooal

woaonaa|
esanoon!

3 4 31 e 219:3 2187
wE SRR vavonce SR 91388 23T

1

s “aneat, B SRR, U 2 L, AR -

Doaesry

11 KetoEtiocholanolone AC : 5b Pregnan 3a 20a diol diAC

EREEERIEE REREE TERENSREITEINE

I

i T oy

Page 2 0of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANSG2.CRT 412112007 11:42 AM
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D:\Msd2212007\Avril071210412104MixAc02.D

Data File Name 2104MixAc02.D
Data File Path D: \Msd22\2007\Avnl07\2104\
Operator 49
" Date Acquired 4/21/2007 11:02
Aca. Methed File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 100
Vial Number 2
" Misc Info Mix Acétate 002 100ng injecté

T X Ot e e o O L e

B3 TS Taloo [-3=T= S loo aeloa E Ty E -3

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

_Name Ret Time Rel Ret Time { Target Signal _ Target 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 KetoEtiocholanolone AC 16.94 1.589 271 25,995,726
1_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 19.00 1.782 : 284 23,247,435
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response . Q1 Ratio |
.ff?-.ggh‘ - ua Andr@ﬁtaﬁf!ﬁtm % '\v-;«fﬂx \243 : 12;0@9;965 s '_‘,;\1_—@& I R e e
' Etiocholanolone AC 257 13,338,304 : s o
. Androsterone AC 257 14,852,034 43.9
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 © 17,838,122 90.9
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 . 15,276,340 60.0
1 11 KetoEtiocholanolone AC 191 22,434,324 86.3
1_5b Preanan 3a 203 diol diAC . 269 13226071 58.9
M3 signal
Name Q2 signal _ Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC 204 6,669,991 " 587
Et!ocholanolone AC 201 8,261,771 40.4
Androsterone AC 218 10,536,094 31.2
-} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 ©16,318,813 T 781
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 12,796,196 50.3
11 KetoEtiocholanclone AC | . 286~ 15,438,073 59.4
1_5b Preanan 3a 20a diol diAC _ 344 . 6,206,929 267
‘Page 1 of 2 © C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 412112007 11:43 AM

pEy
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D:\Msd2212007\Avril07\210412104MixAc02.D

._5a Androstanol AC

10 3um 80 caarze o saszal Bypaurmenn
e ERmairie ¥ Bl
eaanes
Jee—
: —— !
ancand|
aaccoa)
[—
menons]
resvon
R—
wonos)
i i L e e

Etiocholanolone AC . Androsterone AC

RS
Zomnos)
ptsont
pomsany
Feooes
phsnand
s
seeed
Soocas)
o
privsest

3a6000]
aes0000]

So0000) N\
soono] %
TS alen vales TIARE A Ras AN AT e RS QoSO P~ A T A S R ey
»

il
)

&b Androstan 3a 17b diol diAC 5a Androstan 3a 17h diol diAC

SEETRENREUVE ey . ERERRHSE R NNEAENE

1 KetoEtiocholanolone AC : 5b Pregnan 3a. 20a diol diAC

EEEEATBER

Page 2 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 412472007 14:43 AM
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D:\Msd22\2007\Avril0712104\B1u2F1.D

Data File Name Blu2F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\

Operator 49

Date Acquired 4/21/2007 19:59
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Biu 2.F1

Vial Number 13

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans 100pL

-———Oooooo
moooooo
rocococ]
roocoooo
ocsoocooo
oocooao ]
ssoccoo]
socoocooo
_——ooooo
,.OOoSao
sscocoo
sooooco |
=oooooo
mooocooo
s soocooa
"t ocococoo
soscoco

AX “LAA JA o n A A A,.I\ N

CRES T LTy Lt

Toloo

br-s

T =0

-l wolooc T eloo =oloo

ERIO

= ==Y

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

Tarqet Signal __ Target Response |

Name Ret Time Rel Ret Time
5a Androstanol AC - 10.66 . 258 3,202,157
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 : 272 0
Androsterone AC - 0.00 0.000 ] 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.0c00 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC 16.92 1.687 271 17,508,133
5b Preanan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284 0
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio |
5a Androstanol AC - 243 3,341,611 104.4:
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
1-56b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
ba Androstan 3a 17b diol diAC 241 0. 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC | 191 15,442,354 88.2
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 § 0 0.0
‘M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio 1
5a Androstanol AC 204 1,824,746 57.0
Etiocholanolone AC 201 0 0.0
Androsterone AC 218 1] 0.0
§b Androstan 3a-17b diol diAC 241 o 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 . 10,225,554 58.4.
]_5b Preanan 3a 20a diol dIAC

~ Pagetofi2

344 _0 0.0

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\WMANS52.CRT
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D:\Msd2212007\Avril0712104\424F1.D

Data File Name 424F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\

Operator 49 ;
Date Acquired 4/21/2007 20:31

Acq. Method File MAN_52.M

Sample Name A 825424 F1
Vial Number 14

Misc Info A 825424 Fraction 1 dans 100pL

Toloo

T=loa

- OO _ TEm.OoOO .

e i

LJAL e

TER.OO - RO ..OoO

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

" Page tof2

_Name Ret Time RelRet Time | Taraet Signal __ Target Response }
5a Androstanol AC 10.66 258 1,570,585 '
. 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
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC 16.89 1.585 21 8,759,021
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 1,700,532 " 108.3
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
5Sa Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 . 0.0
| 11 KetoEtiocholanolone AC 191 7,822,510 89.3
- |L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
‘M3 signal
Name: Q2 signat | Q2 Response Q2 Ratio__{
5a Androstancl AC 204 1,030,968 65.6
Etiocholanolone AC 201 0 0.0
Androsterone AC 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 ] 0.0
§ 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 . 0.0
T 11 AKetoEtiochol_anol'one AC 286 5,279,430 60.3
5b Pregnan 3a 20a diol diAC - 344

0 0.0

C:A\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

42212007 11:56 AM
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IRER RSN IS =R

Efiocholanoione AC -
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D:\Msd22\2007\Avril07\2104\Blu2F2.D

Data File Name Biu2F2.D .
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\21 04\

Operator 49 .

‘Date Acquired 4/21/2007 18:54
Acqg. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu2 F2

Vial Number 11

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

tddadIdLg

e

s,

Teray ERlLssmevI. >

on A

BT S =l

RSt

BT

Teloo

T 3

m-loo

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

Name

M3 signal

_Name i
5a Androstanol AC 204 7,115,848 57.4
Etiocholanolone AC 201 16,274,516 40.0
Androsterone AC 218 25,379,974 31.4
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0o - 0.0
~| 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
1_5b Pregnan 3a 20a diol JiAC A 344 0 0.0

Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio

Page 1 0of2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT

Ret Time Rel Ret Time | Tar ignal T n
5a Androstanol AC 10.67 258 12,408,849
Etiocholanolone AC 14.33 1.343 | 272 40,718,030
Androsterone AC 14.59 1.368 272 80,919,264
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
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 13,212,151 106.5
Etiocholanolone AC 257 25,912,067 63.6
Androsterone AC 257 35,148,759 43.4
-}-8b Androstan 3a 17b diol diAC 316 o - 0.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
. ] 11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0

412212007 11:59 AM
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D:\Msd2212007\Avril07\2104424F2.D

Data File Name 424F2.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\
Operator 49

Date Acquired 4/21/2007 19:27

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825424 F2
Vial Number 12 -
Misc Info A 825424 Fraction 2 dans 400ul

all s e e ata T

To.oo

EP—a-r-—2—3

-—ea

R N

- r=1=4 =T === 3= Eur=x

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

Name Ret Time Rel Ret Time | Target Sianal __Target Response |
5a Androstanol AC 10.66 . ) 258 5,399,037
Etiocholanolone AC 14.29 1.341 272 24,255,101
Androsterone AC 14.55 1.365 - 272 35,424,312
5b Androstan 3a 17b diol diAC _0.00 0.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 . 0
. 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 0.00 0.000 284 0
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 5,792,572 107.3
Etiocholanolone AC 257 15,577,826 64.2
Androsterone AC 257 15,428,802 43.6
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 0.0
'} 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
5b Preanan 3a 20a diol diAC | 269 0 0.0
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response - Q2 Ratio
' 5a Androstanol AC 204 3,123,859 '57.9
Etiocholanolone AC 201 10,022,194 413
Androsterone AC 218 11,198,121 31.6
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 00
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 : 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0. 0.0
1_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 - 0 0.0

Page 1 of 2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

4/22/2007 12:01 PM
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5a Androstanol AC
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D:\WMsd2212007\Avril07\2104\BIu2F3.D

Data File Name BIu2F3.D
Data File Path D:Wsd22\2007\Avril07\2104\

Operator 49
Date Acquired 4/21/2007 17:50

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 2 F3

Vial Number 9

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

)

T eloo

BT

T Ao

R Reloo

LMM Ao A

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

Page 1 of2

Name Ret Time Rel Ret Time | Target Signal __ Target Response |
- . 5a Androstanol AC 10.66 . 258 5,636,454
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 0
1 5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.09 1.415 256 20,082,999
5a Androstan 3a 17b diol diAC| 15.43 1.447 316 5,669,465
11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
L_5b Pregnan 3a.20a diol diAC 19.00 1.782 284 19.028.667
M2 signal
Name - Q1 signal. Q1 Respopse Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 ‘5,851,657 103.8
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 17,547,744 87.4
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 3,622,254 83.9
, 11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
) Preanan 3a 20a diol diAC 269 . 10,850,066 57.0
. M3 signal
Name Q2 sianal Q2 Response Q2 Ratio |
5a Androstanol AC . 204 3195190 56.7
Etiocholanolone AC 201 0 0.0
Androstefone AC 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 15,663,992 78.0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 3,000,866 . 529
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
L_5b Preagnan 3a 20a diol diAC 344 5.205.156 - 274
C:\MISDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 4/22/2007 12:03 PM
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DAMsd22\2007\AvriI07\2104424F3.D

Data File Name 424F3.D )

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\
Operator 49 .

Date Acquired 4/21/2007 18:22

Acg. Method File MAN_52.M
Sampie Name A 825424 F3
Vial Number 10

Misc Info A 825424 Fraction 3 dans 100uL

-—— ey S et —on e

Temgs de rétention, témgs de rétention rélatif et targetlsignal (M1)

Name Ret Time RelRetTime | T ign I
5a Androstanol AC : 10.66 ‘ 258 1,831,698
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 5,734,191
5a Androstan 3a 17b diol diAC| 16.41 1.446 316 1,832,298
1 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 18.96 1.779 284 11,115,637
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio .
5a Androstanol AC . 243 1,939,869 105.9:
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
:} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 4,933,466 - 86.0
- } 5a Androstan 3a 17b diol diAC{ . 241 1,201,104 65.6
‘] 11 KetoEtiocholanolone AC 191 , 0 0.0
5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 6.338,092 _57.0
M3 signal
Name . Q2sional Q2 Response Q2 Ratio . |
5a Androstanol AC o 204 . 1,066,000 58.2
Etiocholanolone AC 201 0 0.0
~ Androsterone AC 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol dIAC 241 ’ 4,569,106 - 79.7
-} 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 964,906 . 527
11 KetoEtiocholanolone AC | 286 0 0.0
L.5b Pregnan 3a 20a diol diAC_ 344 3,042,178 27.4
Page 1 of 2 C:AMSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 41222007 12:05 PM
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Codification : E-CC-11C

afld ENREGISTREMENT  |Version: A
Département des analyses ' ' Date : 21/03/2007
. 1/1
'VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE
D'UNE CONFIRMATION IRMS
Appareil : NS ha - Date: ailoulo?

1 - Source d'ionisation ét étanchéité du systeme .

o : : Oui Non  Code op
MSD  TIon 69 ou 219 majoritaire b '

bg -
Abondance de Iion. 502 > 3% ® 1. N
18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69.(CO2) < 10% | = | - wa
Observations :
2- Conformité du Mix
Fichier , Oui {Non|  Code op.
Mix| $iou Nis Nt o _ % yq
Mix| &1 o8 Dis he oo : . ] il 49
Mix
Mix
Mix
Ref
Ref T o} v
Ref ’ '
Ref|
Ref|

. Observations éventuelles du responsable :

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

LNDD 0683



5973 Autotune

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 | mb 41322 | Ton Pol POS MassGain 287
PwS0 0.59 | Pw50 0.59 | Pw50 . 0.60 MassOffs -~10
’ . Emission 34.6 AmuGain 2187
ElEnrgy 69.9 AmuOffs 130
Filament 1 wWid219 -0.042
DC Pol NEG
Repellexr 27.44
IonFcus 90.2 HEDEnab ON
EntLens 14.0 EMVolts 2188
EntOffs 19.07
Samples 8
PFTBA OPEN Averages -3
' i Stepsize 0.10
Zones:
MS Source 230 Foreline 101
MS Quad 150 :
\
T .L\I r — ﬁ}. (\| : ¥ ﬂj. V\s‘
66 71 216 221 500 505
Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
119- peaks Base: 69.00 Abundance: 388032
100 -
S0 +
80
30 SR S-S B . - e ET e e S
60 -
50
401
30 1
20 -
10 A l [.
odih o — |. .'."': —H——t———————
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
" 502.00 36424 9.39 503.00 3942 10.82

-LNDD 0684



5973 Air and Water Check

Instrument: MSD22

Sat Apr 21 10:14:598 2007 _ ) C:\MSDCHEM\1\5973N\
Scan: 10.00 ~ 75.00 Samples: 8 Thresh: 0 Step: 0.10

68 peaks Base: 69.00 Abundance: 423680 :
100 4

95 -
90 -
85
80 -
75 -
70+
65
60
55 -
50
45
40
35 4
30
25
20 4
©15

10 -

0 2 .} | 1 1
.‘: \. T T l T L] T T ‘ ST T T T ’ T T T T ! T T T T l T T EJ ¥ : L] T

ot o e

10 20 T3 T s 60 T TyomTepi
Mass- Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio
69.00 423680 100.00 70.00 ‘5078 1.20
18.10 3603 0.85 : 19.10 57 1.58
28.10 18272 -4,55 28.10 1987 -1.02

Current Params used: ATUNE.U

Relative abundanées:

18/69 = 0.85 Water%

28/69 = 4.55 Nitrogen$

32/69 = 1.41 Ooxygen$%

44/69 = 0.09 Carbon Dioxide%
28/18 = 534.89 . Nitrogen/Water%
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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 CONFMTION GC/C/IRMS

" Echantillen: | A 825424 |

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

Tolérances sur le tr et le tr : +/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux)

CoPECERTFEE
Pour les abondances relatives > 50% ilestadmis  +/- 10% (en absolu ) de va:iatioeow()\{}\iE DES D%G\NAUX
25 <ab< 50% +/-20% (en relatif ) 51 FORMULARES 0

<25% +/- 5% (en absoli1 )

Standard Interne:
Mix Fraction F1 . Fraction F2 Fraction F3
Tr (min) 10,66 " 10,66 : 10,66 10,66
Fichier ' 2104MixAc02 424F1 424F2 © 424F3
Substance caractérisée : | 11 Kétoétiocholanolone AC | Fichier : | 424F1 !
Mix ' Echantillon
Tr(min) | T M1(%) | M2(%) | M3 (%) | Tr(min) | T M1 (%) I M2 (%) | M3 (%)
, 3 16,94 1,589 100 86,3 59,4 16,89 1,585 100 89,3 60,3
Tolérance basse-| 16,77 1,573 76,3 494
Tolérance haute 17,11 | 1,605 96,3 69.4
_ 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: | 424F2 ]
Mix ' Echantillon
Tr {min} Trr__§ M1 (%) { M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr | Ml (%) | M2 (%) | M3 (%)
, ) 14,27 1,339 100 | 653 40,4 1429 1 1,341 100 64,2 41,3
Tolérance basse 14,13 1,326 55,3 32,3 .
Tolérance haute 14,41 1,352 75,3 48,5
Concordance des Tr : ’ oui X non
Concordance des Trr : oui X 1 non
Concordance globale des abondances relatives : oui X | nonm

Do
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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/MSPOUR CONFIRMATION GC/C/IRMS

Substance caractérisée: | Androstérone AC |

Fichier: [ 424F2 1
Mix - Echantillon
Tr(min) | Trr §M1CE) | M2(6) M3 [ Trmin) | Te | MLO®) | M2CR) | 33 (%)
14,53 - 1,363 100 439 1 312 | 14,55 1,365 . 100 43,6 31,6
Tolérance basse 14,38 1,349 35,1 25,0 ’ ' '
Tolérance haute 14,68 1,377 52,7 374

Concordance des Tr :

oui X non . COPIE CERTIFIER
Concordance des Trr : oui X { non CONFORME DES DONNEES
Concordance globale des abondances relatives - oui -- X non . ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Substance caractérisée : | 5b Androstane-3a,17b-diol dIAC ] Fichier.: | 424F3 ]
. Mix — Echantilion
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
- _ 15,08 1,414 1 100 90,9 78,1 15,04 1,411 ° 100 86,0 | 79,7
Tolérance basse 14,93 1,400 80,9 68,1 ]
Tolérance haute § 15,23 1,428 100,9 | . 881
Concordance des Tr : oui X non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives ; oui X non
Substance caractérisée : Ii‘a Androstane-3a,17b-diol diAC‘I Fichier: | 424F3 B
Mix " Echantillon :
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr Ml (%) | M2 (%) | M3 (%)
. - - 15,46 1,450 100 60,0 50,3 15,41 1,446 100 65,6 52,7
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 Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui | X * non
Substance caractérisée : | 5b Prégnane-3a,20a-diol diAC | Fichier: | 424F3 1
Mix .

Echantillon .
Tir. | M1(%) | M2 (%) | M3 (%)
569 I 267 1 1896 1,779 100 570 | 274
46,9 214 1.

66,9 32,0

Tr {(min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) ] Tr (min)
L 19,00 1,782 100
Tolérance basse | 18,81 1,764

" Tolérance haute | 19,19 1,800

Concordance des Tr :
Concordance des Trr :

Concordance globale des abondances relatives :

oui X non .
oui X non

oui X .. non S/{
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Codification: ~  E-FCR-09
LNDD : ENREGISTREMENT Version : B
Date : 20/09/2006
33

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

Substance caractérisée: [ . | | . Fichier: | ]
. Mix ) Echantillon .
Tr (min) Trr MI1(%) | M2(%) | M3(%) ) Tr(min) |~ Tr | M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
» ’ 100 100 . )
| Tolérance basse R '
. Tolérance haute
Concordance des Tr : oui non ;
TIFIEE
Concordance des Trr : oui non Cogfﬁcggs DONNEES
Concordance globale des abondances relatives : oui ' non - ' CONFO RIGINAUX
Substance caractérisée : [ . . B Fichier: | ' ]
Mix ' - Echantillon
- Tt (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) T 1 M1 (%) | M2(%) | M3 (%)
100 . ' i 100
Tolérance basse
Tolérance haute
Concordance des Tr: oui non
Concordance des Trr : ' oui non
Concordance globale des abondances relatives : oui . non

Paraphe et code opérateur : hq gg .

—

Partic & remplir par le responsable :

Cziract‘érisation formelle de tous les analytes : oui EZI non. I:]
Paraphe et code opérateur : o 'Date: ; »
REs - Uo e8 |22/04/03

Ofsorvations: Laldaisinsa  wor le ST (5 ancuahano) he) da la pockon  uF)

Cet enregistrement est & archiver dans le dossier de confirmation de I'schantillon

pYZ
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LNDD

MODE OPERATOIRE

_ | Codification : M-AN -41
Version : B
Date :28/10/2005
1/2

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

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

INJECTION
Mode:

- Température injecteur;
Volume injecté:
Solvants de ringage ALS:

. CONDITIONS GC
“Température initiale:
Gradient de température;

Température finale:
Temps d'analyse:
- . Pression constante;

.- INTERFACE
Piége 4 eau:
Ligne de transfert:
Four A combustion:

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

0.25um

~ DB17-MS JW Scien 122.4732

30m
0.25mm ASSURANCE QUALITE

LNDD

Splitless (insert splitless)
280°C

1pl-4pul

Solvant A: Acétonitrile

Solvant B: Hexane A PPLICABLE le
70°C pendant 1 min

280CT. 2005
70->271°C & 30°C/min

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

45 min :

Ajuster le SI 2 environ 870s

-100°C
350°C
850°C -

ions 44, 45 et 46
Temps d'acquigition total:2580s
4 100s RG open
4 130s RGclose
2160s RG open
4 190s RG close
4220s RG open
4250s RG close
4 750s HS close
22000s HS open
42400s RG open
42430s RG close
42460s RG open
42490s RG close
42510s RG open
425405 RG close

LNDD 0690



Date :28/10/2005
2/2

. _ ) ) Codification : M-AN -41
LNDD - MODE OPERATOIRE Version: B

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI

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

Cynthia MONGONGU 28/10/2005 A
vérifié par Caroline BASTIEN 28/10/2005 —ea= |
vérifié par Aurélic LAURENT 28/10/2005 1 e
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ | 28/10/2005 // : g[
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

QQ\\;\D%\\T\E\@

Sk
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afld
Département des analyses

.

ENREGISTREMENT

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

1/1

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE

Cet enregistrement n'est a utiliser que sila modification est URGENTE et majeure
~ etlou conséquente et/ou applicable & plusieurs documents

Référence(s) du(des document(s) qualité concemeé(s) @ - - n'_w\m: L\((V‘({&"’—:B) TR

Durée d'application de la modification:

3

date de fin d'application}

M DEFINITIVE (modjﬁcation a apporter dans la prochaine version du(dcs)dbc.concemé(s))

ONFDRNTE

— four _Omo.h.\‘&f \a TeXotrone  wale '.n\gd‘\{;w\'bn e wndihoas
S“ o nldaow de \a emo\mmmq\f«‘on Sa \\-‘1‘&9;“.‘\":0" (“'QN“‘Q.

HUIo LG dex

date de début d'application:... A Sl 93

Modification apportée :

POt }‘;as\.fumzu'\) : VOO R0 -Oopen -

2o L& ot Yoo e ST
\bo RO opn dido e clox
\Qs G C\ck i< &

a¢ apen A0 &G open
J.so (G C\DK
13a WS C\oh(
WWSo  us apn
3oc MS  clox SSURAx,
I0oa ws open a °E UAUTE

. 'VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: Wc

Identification par un NUMERO.»BS

et validation de cet enregistrement par I'Assurance Qualité {tampon)

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

" LNDD 0692
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204Blu1F1.raw -  Acquistion Date: 22/4/07 17:44
Project: controle2007.PRO - Weight: 0.00 -
Sample list: 2204.spl Injection Voluime: 20
Line; 12 Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
Intet: GC-combustion Standard:
Inlet fite: M-AN41 Slot Number; J8 251
. Sample ID: . Run Index:
- Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1/80ul
Reference standard Corrections

Species: CO2 by CF (uncalibrated)
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig

Equilibrium correction: None

Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C" . -36.3 defta 45 - -34.63 PDB
Ratio 2: 180 =20 delta 46 -20.08 PDB
ajor X
Peak No Height{nA)] _RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 5.02 1276 1.1680E-02 | 3.8077E-03
2 5.08 187.5 1.1680E-02 | 3.8063E-03
3 513 247.5 1.1680E-02 .| 3.8057E-03
8 4.57 2427.3 1.1679E-02 | 3.8082E-03
g 4.57 2487.2 1.1679E-02 | 3.8086E-03
10 4.66 2547.2 1.1679E-02 | 3.8090F-03
Mean: 1.1680E-02 3.8076E-03
Std Dev of fit (%): 0.03 0.20
Sample Data
Peak No RT {Sec} |Major Heightl Major Area | Ratlo 45/44 | Raw Delta | delta 13C Ratio 46/44 | Raw Deita | defta 180 delta180
{nA} - w.r.t. SMOW
1 B 1.87) 8.1771E-08] 1.1731E-02 4.34 %30:90] 3.7001E-03 -28.13 -47.61 -18.21
2 44962 3.18f  3.2992E-08 1.1800E-02 10.31 €243} 3.7003E-03 -28.22| -47.71 -18.32
3 1791.8 1.30] 1.4215E-08| 1.1789E-02 941 -25.66] 3.6999E-03 -28.37 -47.85 -18.47
4 1863.0 4.05] 5.1190E-08{ 1.1800E-02 10.29 -24.74] 3.6930E-03 -28.64 48.12 18.74
" 23/04/2007 10.07 Results for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) [Printout) tofi

59

LNDD 0695



oommw

o_mmw

omNow

uesg

ommw

3

ompmm ovmmw onmm+ ommow ommm omrm

LIv2rr02e iy

59

LNDD 0696



Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204424F1.raw
Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 22/4/07 18:29 -
Weight: 0.00

Injection Volume:

Sample list: 2204.5pt 20
Line: 13 : Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
" Sample ID: Run Index:
-_Description: A 825424 Fraction 1/45ul. -
Reference standard . Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg
Elémental 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
—Wajor
Peak No Helght {nA)] RT (Sec} Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 472 1274 1.1679E-02 | 3.8086E-03
2 476 . 187.2 1.1679E-02 | 3.8077E-03
3 4.78 247.2 1.1679E-02 | 3.8068E-03
12 4.58 2427.3 1.1679E-02 3.8085E-03
13 4.56 2487.2 1.1 679E-02_ 3.8094E-03
14 4.66 2547.2 1.1679E-02_| 3.8097E-03
Mean: 1.1679E-02 3.8084E-03
Std Dev of fit {%): 0.02 .21
Sample Data
Peak No RT {Sec) |Major Heighﬁ Major Area | Ratio 45/44 | Raw Deita | delta 13C | Ratio 46/44 ‘Raw Delta | deita 180 deita180
. {nA) R w.r.t. SMOW
1 790.8 1.73 8.4840E-09] 1.1486E-02 -18.56 -52.41| 3.6984E-03 -28.82 -48.23 -18.86
2 839.3 0.94 4.0705E-09] 1.1683E-02 0.39 -34.94} 3.6978E-03 -28.96 -48.41 -19.05
3 E= CRAEIA 224 1.1628E-08} 1.1715E-02 an m 3.6982E-03 -28.87 -48.33 -18.98
4 1261.6 1.46 1.1122E-08} 1.1744E-02 5.56 ~28.62] 3.6987E-03 -28.82 -48.,28. -18,91
5 w496 3.03 2.9142E-08] 1.1805E-02 10.81 S2221P 3.6991E-03 ~28.74 -48.,22 -18.85
6 1537.9 1.23 1.1778E-08] 1.1714E-02 3.03. «32.21§ 3.6979E-03 -28.07 -48.52 -19.16
7 17943 1.37 1.4173E-08] 1.1793E-02 9.77 -25.25} 3.6961E-03 -29.57 -49.03 -19.68
8 1888.2 5.18 7.3720E-08] 1.1804E-02 10,68 -24.32] 3.6979E-03] -28.13 -48.60 -19.24
23/04/2007 10:09 Results for CO2 by CF (uncalibrated){(Fn1) [Printout] foft
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204BlutF2.raw Acquistion Date: 22/4/07 16:14
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample fist: 2204.sp! Injection Volume: 20
Line: 10 ‘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 1 Pool 4 Fraction 2/750ul :
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental .
Deconvolution: Cralgr
) Elemental delta Molecular delta
Labet: Value: Label: © Value; wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2; 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
—Waer — :
Peak No Height (nA)] _RT {Sec) Ratio 45/44 { Ratio 46/44
1 5.00 127.8 1.1679E-02 | 3.8069E-03
2 5.04 187.5 1.1679E-02 | 3.8065E-03
3 5.04 247.5 1.1680E-D2 | 3.8081 E-03
7 4.74 24274 1.1680E-02 | 3.8088E-03
8 477 2487.4 1.1680E-02 | 3.8093E-03
8 4.91 2547.4 1.1680E-02. | 3.8088E-03 .
Mean: 1.1680E-02 3.B077E-03
Std Dev of fit (%.): 0.01 0,10
Sample Data
Peak No RT(Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Deita | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | deltai80
w.r.t. SMOW
1 1.0202€-08] 1.1735E-02 4.72| - <3019} 3.6988E-03 -28.49 -47.96 -18.58
2 2.2503E-08] 1.1792E-02 "9.65 RSAF| 3.6995E-03 ~28.40 47.88 -18,50
3 2.4429E-08] 1.1802E-02 10.43 «24:6%) 3.6998E-03 -28.34 -47.82 -18.44
' 23/04/2007 10:04 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout) 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204424F 2 raw

Acquistion Date: 22/4/07 16:59

Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 2204.spl Injection Volume: 30. ~ -
Line: 11 Bottle:
MS file: M-AN41 . - Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID; Run Index:
Description: A 825424 Fraction 2/450ul
Reference standard Corrections

Species: CO2 by CF (uncalibrated)

Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig

Gas: CO2 Uncalibrated CO2

Equilibrium correction: None

Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wit:
Ratio 1: 13C -36.3 detta 45 <3463 . PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 ~20.06 __PDB
Wajor i .

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

1 5.06 1276 1.1679E-02 | 3.8074E-03

2 5.10 187.5 1.1679E-02 | 3.8066E-03

3 5.10 2475 1.1680E-02 | 3.8060E-03

12 4.73 24275 | 1.1680E-02 | 3.8086E-03

13 475 2487.4 1.1680E-02 | 3.8092E-03

14 4.88 25474 1.1680E-02 | 3.8093E-03

Mean: 1.1680E-02 3.8078E-03

Std Dev of fit (%.): ) 0.03 0.15
Sample Data
Peak No RT(Sec) {Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 deltat3O
{nA) : w.r.t. SMOW
1 7Ot 3.07f 1.44BOE-08] 1.1734E-02 4.68 3.7003E-03 -28.12 -47.59 -18.20
2 H249:18 4.31 3.8216E-08] 1.1791E-02 9.56 3.6983E-03 -28.75 48,22 -18.85
3 255, 3.84| © 2.9100E-08] 1.1799E-D2 10.23 3.6976E-03 -28,93} ~48.40 -18.03
4 1321.7 6.17] 8.7354E-08] 1.1700E-02 1.77] 3.6974E-03 -28.99 -48.45 ~19.08
5 1375.8 1.11 8.5805E-09] 1.1718E-02 3.24 3.6964E£-03 -28.27 -48.72 -19.36
6 1450.8 1.81} 2.2992E-08] 1.1761E£-02 8.92 -28,19] 3.6949E-03 © -29.67 -49.12] -19.78
7 1473.2 1.46] 1.9086E-08| 1.1764E-02 7.22 -27.88| 3.6957E-03 -29.49 -48.94 -19.59
8 1597.8 277} . 4.0908E-08] 1.1747E-02 5.72 -29.43| 3.6964E-03} -20.33 -48.79 -19.43
'23/04/2007 10:05 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fa1) [Printout} 1of1
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Stable Iéotope
CF Analysis Results

File: 2204BIu1F3.raw

Acquistion Date: 22/4/07 14:43

Project; controle2007.PRO - ° Weight: 0.00
Sample list: 2204.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 ID; Run Index:
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3/35ul. o
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular deita
Label: Value: - Label: Value: wit:
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 -34.63 ° PDB
Ratio 2 180 -20 delta 46 . -20.06 PDB
Wajor
Peak No Height (nA)] _ RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46/44
1 ’ 4.76 1274 1.1679E-02 § 3.8077E-03
2 : 475 187.2 1.1679E-02' | 3.8076E-03
3 47s 247.2 1.1679E-02 | 3.8069E-03
15 4.63 2427.3 1.1680E-02 | 3.8091E-03
16 4,68 2487.3 1.1680E-02 | 3.8087E-03
17 4.80 2547.3 1.1680E-02_| 3.8090E-03
Mean: 1.1680E-02 3.8082E-03 -
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.10
Sample Data
Peak No RT(Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | deita 13C Ratio-46/44 | Raw Deita | delta180 | delta180
. : __ (nA) w.r.t. SMOW
1 808.1 5.72 2:5081E-08{ 1.1793E-02 9.74 ~-25.33f 3.7004E-03 -28.20 -47.68 -18.29
2 w6 5,91 2.8108E-08] 1.1734E-02 4.67 m}Sﬂp.S.G%SE—OS . -28.47 -47.94 -18.56
3 1060.3 0.51 4.7023E-08] 1.1760E-02 6,86 ~28.29] 3.7001E-03 -28.34 -47.82 -18.44
4 1163.0 0.64 4.0757E-09| 1.1813E-02 11.39 -23.59| 3.6969E-03 -20.18 -48.65 -19.29
5 i182.8 0.81 5.2042E-09{ 1.1745€-02 5.59 -29.57] 3.6970E-03 -29.17 -48.63 -19.27
8 3.01 2.3332E-08] 1.1785E-02 1.27 -27.84| 3.6970E-03 -29,18, -48.64 -19.28
7 7.82 8.4652E-08| 1.1770E-02, 7.72 TEEZ7238] 3.6973E-03 -29.11 -48.57 -19.24
8 2,39 1.7609E-08] 1.1761E-02 6.94 28T} 3.6071E-03 -29,17 -48.63 -19.27
9 1.96 1.5495E-08}. 1.1771E-02 7.79 -27.30f 3.8984E-03 -29.35 -48.831 -19.46
1OJ 4.00 §.1775E-08] 1.1778E-02 8.42 £E26266 ) 3.6987E-03 -28.801 -48.27 -18.90
kx! 0.54 4,9370E-09] 1.1791E-02 9.54 -25.62] 3.698BE-03 ~28.78 ~48.26 -18.89
23/04/2007 10:01 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1} [Printout] 10f1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204424F3.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 2204.spl

Acquistion Date: 22/4/07 15:28
Weight: 0.00
Injection Volume: 30

Line: 9 Bottle:
MS fite: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 Slot Number: .JB 251
. Sample 1D: Run Index:
: Description: A 825424 Fraction 3/15ul. -
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
- Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental .
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1; 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratlo 2; 180 -20 delta 46 -20.08 PDB
— Wajor )
Peak No Height (nA){ _RT {Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.95 1275 1.1680E-02 | 3.8069E-03
2 4,99 . 187.4 1.1679E-02 | 3.8081E-03
3 "5.01 247.4 1.1679E-02 | 3.8054E-03
21 4.59 2427.3 1,1680E-02 | 3.8085E-03
22 4.62 2487.2 1.1679E-02 | 3.8095E-03
23 4.72 2547.2 1.1679E-02 | 3.8094E-03
Mean: 1.1679E-02  3,8076E-03
Std Dev of fit {%.): 0.04 0.48
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Height| Major Area | Ratio 45/44 | Raw Deita | delta 13C | Ralio 46/44 | Raw Deita | delta 180 delta180
{nA) . w.r.t. SMOW
1 807.3 © 289] 1.0805E-08] 1:1792E-02 9.67 -25.41] 3.7008E-03 -27.90 -47.39 -17.99
2 839.9 0.71 3.1869E-09{ 1.1798E-02 10.12}" ~24.95] 3.7007E-03 ~27.91 -47.40 -18.01
3 861.9 ,0.87 3.7753E-09] 1.1667E-02 -1.08 -36.44{ 3.6982E-03 -28.58 -48.04 -18.66
4 870.4 0.69] 3.1748E-09] 1.1679E-02 -0.08 -35.42| 3.6894E-03 -28.27 -47.74 ~18,35
5 %=B80;84, 5.32| 2.5950E-08] 1.1732E-02 4.50 @30:73{ 3.7002E-03 -28.08 -47.56 -18.16
6| 891.8 0.85|  4.2442E-00] 1.1760E-02 6.94 -28.23| 3.7014E-03 -27.75) -47.24 -17.84
7, 1140.1 114}  6.8612E-09{ 1.1752E-02 6.17, -28.99] 3.6988E-03 -28.51 ~47.98 -18.61
8 1164.3 1.58] 1.0874E-08] 1.1799E-02 10.22 -24.83| 3.6996E-03 -28.31 -47.80 -18.41
9 1184.5 1.01 6.9761E-08] 1.1768E-02 7.62 -27.52] 3.7005E-03] ~28.08 -41.57 -18.18
10 1265.6 0.81] 4.6986E-09] 1.1753E-02 8.27, -28.88| 3.6982E-03 -28.72 -48.19 -18.82
11 482 6.62 6.5945€E-08] 1.1758E-02 8.74 284 3.6993E-03 -28.44 -47.92 -18.54
12 1859:9 234F 1.6917E-08] 1.1725E-02 3.92 [P  3.6991E-03 -28.51 -47.98 ~18.60
13 1403.4 3.10] 2.6667E-08] 1.1761E-02f . 6.98 -28.16| 3.6995E-03 -28.43 ~47.90 -18.52
14 1436.7 0.56] 5.0585E-09) 1.1728E-02 4.15 -31.06] 3.6973E-03 -28.01 -48.47 -19.11
15 s1684:0 T 81 9.4994E-08] 1.1777E-02 831" FE2678h 3.6983E-03 -28.82 -48.29 -18.92
16 1703.9 0.74f  6.9859E-09] 1.1786E-02 9.09 -25.98) 3.6987E-03{ -28.73 ~48.20 -18.83
17 1722.3 0.58f 5.5981E-09] 1.1780E-02 8.62 -26.45] 3.6871E-03 -29.17| -48.64 -198.28
23/04/2007 10:02 Resuits for CO2 by CF {uncalibrated){Fn1) [Printout] 1of1
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Codlﬁcatlon E-CC-10
ENREGISTREMENT Version: C

Date : 09/05/2006
1/2

VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
CG/CIRMS

! ' !

B AR S UL

Numéro d'échantillon': core

Numéro d’ldentlficatlon de Pappareil ;. ili .

Instruction de confirmation Terrer e e SONE. B
1. Tune -

Spécification : plateau du peack Centre > 10 V

Tune coforme : oui non :’

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 l:__] .

Lt A RPN R PR DR L Ll ot e .*-.’.=.-,-.~:~'..:3‘:-., _-:“.._ Tt e il Lo . oL
= 3wi;re' Cison de instroment
T o e )
(,uzle dela solntlon Mix Cal IRMS:., QQ.S

“Valenrs obtenues (%o ) pour 13 injections:

o Décane ~ Undécane Dodéeane | MéﬂlyldéCanoafe S
Moyenne ~3HAR ' — 1 Hy -3L\9 -3t

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

Précision conforme : oui II] non l:l

LNDD 0706



E-CC-10
Version: C
Date : 09/05/2006
2/2

VIRIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
~ _ CG/C/IRMS . .
]

4. Ca libation de I'instrament
2aliation de I'instrument
Code dda solution Mix Cal Acétates...... QSN Srvevveenreennenn, :

Valeur sobtenues (%o ):

5a Androstanol AC Etiocholanolone AC I 5b Andmstaﬁediol diAC | 11 Kétoetiocholanolone AC

[ouhis ol hadokal] - 30,64 —1a89 -33.Cy -16,3}
25307 Diutad daho SZ3NWSS ) —vdd | L33my ~e4u

Intervak de valeurs acceptables:

5a Androst-anol AC| Etiocholanolone AC | 5b And'roétan;diol diAC | 11 Kétoetiqcholanolone AC
~ Valars théoriques 3046 | -19.91 _ -33.81 -16.30
Valours héoriques + 0.5% | 2996 1941 3331 1580
Valerirs béoriques - 0.5% 3096 2041 3431 | 1680

Résultat cenformes: . ouj non l:

Observations:

Validation

' Opérateur ' Responsable

Date . Code et'Visa ' Date Code et Visa

bon| or | w9 ﬂ .;”ngq"oj’ | L/IO

Cet enregistrement est & transmettre auresponsable du secteur confirmation concerné
puis & archiver vivant dans le dossier matériel de | ‘appareil concerné dans la section correspondante,

LNDD 0707
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204stabilite1.raw

Acquistion.Date: 22/4/07 11:48

Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 2204.sp} Injection Volume: 0
Line: 1 Bottle: 1
MS file; Co2 stab Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: Do Nothing Siot Number: JB 251
“Sample ID: Run Index:
" ... Description: test de stabilite :
Reference standard Corrections
. ' Species: CO2 by CF (uncalibrated) s . Equiltbrium 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
} : —WiajoF N N
4 Peak No Height {nA)l RT(Sec) | Ratio4s5/44 | Ratio 46/44 N '
1 4.42 37.0° 1.1682E-02 | 3.8056E-03 - -
2 4.44 96.9° 1.1682E-02 | 3.8050E-03 | °
3 4.47 156.9 1.1681E-02 3.8044E-03
4 444 - 216.9 1.1660E-02 | 3,8048E-03 - - s
5 442 | 2769°. | 1.1680E-02 | 3.m054E0%) - T - -
6 439 337.0 - | 1.1680E-02 | 3.8058E-b3.f .
7. 4.38 - 3970 1.1878E-02 | 3 .8058E-= 03” .
8 4.38 457.0 1.1680E-02 | 3.8057E-03
9 4.37 §17.0 1.1680E-02 | 3.8055E-03
10 4.37 577.0 1.1679E-02 | 3.8058E-03
. Mean: 1.1680E-02  3.8054E-03
_ Std Dev of fit.(h): . o1t . LT

= - Sample Dafa

0,04

[ Peak No , RT (Sec) lMa]orHelght
{nA}

Major Area

IRatio 45/44| RawDeltal delta 13C lRaﬂo46/44| RawDelta' delta 180 ' delta180 _
- . w.rt. SMOW

mmaﬂmm'aw -ﬁ?liﬂ*t‘**’%

R

}

22/04/2007 12:2%

_‘a:

.('

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

%fxwwzfm;?mdmww -

10of %
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204stabilite2 raw . Acquistion Date: 22/4/07 11:58
Project: controle2007.PRO ’ Welght; 0.00
Sample list: 2204.sp) 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 [ndex:
Description: test de stabifite
Reference standard Corrections
, Specles: CO2 by CF (uncalibrated) ' Equilibrium correction: None
: “Gas: CO2 Uncalibrated CO2  ° ’ :
-Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label; Value: . Labetl: Value: wrt:
Ratlo 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 +20 delta 46 - -20.08 PDB
) ~Wapor—
Peak No - [Height (nA)|{ RT (Sec) Ratlo 45/44 | Ratio 46/44
1 4.41 aze - 1.1681E-02 | 3.8065E-03
2 4.42 97.0 1.1681E-02 | 3.8065E-03
3 4.44 157.0 1.1681E-02 | 3.8061E-03
4 4.45 217.0 1.1681E-02 | 3.8063E-03
5 4.48 2770 1.1681E-02 |'3.8064E-03 | -
6 449 337.0 | 1.1681E-02 | 3.8060E-03 .- T
) 7 ~- 450 . | _397.0 1.4680E-02-{- 3:8066E-03 - . )
8 4.52 457.0 1.1681E-02 | 3.8064E-03 {.
g 4.54 §17.1. 1.1681E-02 | 3.8062E-03
10 4.56 - 577.4 1.1681E-02 | 3.8063E-03

Mean: -1.1681E-02 3.8063E-03
Std Dev of it (e . 0.02 0.05 _

~. Sample Data . - T -

—{nA}

I Peak No l RT {Sec) IMa]orHeightl MajorAreg’ l Ratio 45/44' Raw Deltal delta 13C IRatio 4s:44| RawDeltaI delta 180 ' deltai80
nA| w.r.t. SMOW

SRR RIS 1 e Y
BRIOE S g Sl Rl . s

22/04/2007 12:21 - Restuilts for CO2 by CF {uncalibrated)(Fn1) (Printout] ’ : 1of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204stabilite3.raw
Project: controle2007.PRO
Sample fist: 2204.spl
Line: 3
MS file: Co2 stab
tnlet: GG-combustion
Inlet file: Do Nothing
Sample 1D:
—.Description: test de stabilite

Acquistion Date: 22/4/07 12:09
Weight: 0.00

Injection Volume: 0

Bottie: 1
Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

Run Index:

Reference standard Corrections
Species: £O2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2- Uncalibrated CO2 ’
Ratio type: Elementat o
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 delta 46 -20.06 PDB
} ajor
Peak No Helght {nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.63 371 1.1681E-02 | 3.8056E-03
2 4.70 971 - 1.1681E-02 | 3.8049E-03 |
3 474 157.2 1.1681E-02 | 3.8046E-03
4 476 217.2 1.1681E-02 | 3.8043E-03 |
5 474 277.2 1.1680E-D2 ] 3.8047E-03
6 4,72 3372 1.1681E-02 | 3.8050E-03 -
- - -4,62 3972 ' -+:1680E-02 | 3,8050E-03 it
8 467 457.2 - 1.1681E-02 | 3.8053E-03
8 4,66 517.2 1.1681E-02 | 3.8052E-03
10 4.65 §77.2 1.1681E-02 | 3.8052E-03
Mean: 1.1681E-02 . 3.8050E-03 .
. Std Dev of fit (%): 0.02 0.10
Sample Data o

Peak No I RT (Sec) IMajorHelght Major Area

(nA)

"Raﬁo 45/44' Rawnéml “defta 13C IRaﬂo«ssm' Raw Delta ' delta 180 I deltat80
. - - w.rt. SMOW

22/04/2007 12:22

WS S e e DR e

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

St LA

Tof1
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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 :

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 :

Pitge 4 eau: -
Four & combustion ;

Ligne de transfert :

Mode d'acquisition :

Programmation de l'acquisition:

- 24600s HS open ‘

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m
0,25 mm
0,25 pm
Split Ratio: 12 3O - ASSUR_AN?T-E Ll
280 °C LNDD
L
" —a {golcs
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 -
-100°C E\a
850°C QQ\\\RBE‘“T\
350°C -

"SIM sur les ions 44, .45 et 46

Temps d'acquisition total: 840s
420s RG open

- 450s RG close

4 80s RG open
4110s RG close
a 160 HS close

APPLICABLE e

‘ 25 JAN. 2006

a720s RG open -

~ 4750s RG close

4780s RG open
4 810s RG open

Délai avant fin de 'acquisition: 30s

5

LNDD 0712



LNDD

MODE OPERATOIRE

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

2172

ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

 Action | Personne concérnée Date Signature i
| rédigé par ' Cynthia MONGONGU 13/01/2006 M
| vérifié par Corinne BUISSON 25/01/2006 i
| vérifié par Aurélie LAURENT 25/01/2006 A
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 25/01/2006 flo %
| EVOLUTIONS |
1 N°Version | Motif Date A
A Création du document, 25/01/2006

qj:RQ?“SEﬁngelﬂ

LNDD 0713



Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204MixCallRMS01.raw Acquistion Date: 22/4/07 12:22
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00

Sample list: 2204.sp! lnjecﬁon Volume:. 10

Line: 4 Bottle; 1
MS file: M-AN38B Type:
Infet: GC-combustion ' Standard:
Inlet file: M-AN38b ’ Slot Number: JB 251
- Sample ID: . Run index: .
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005
‘|Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 '
Ratio type: Elemental :
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
. Label: Value: Label: Value: wrt;
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 deita 46 -20.06 PDB
E7g g
Peak No Helght (nA)} RT {Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.60 413 1.1680E-02 | 3.8084E-03
T2 4.66 107.2 1.1680E-02 | 3.8081E-03
7 4,88 747.5 " 1.1681E-02 | 3.8078E-03
8 4.87 - 807.3 . 1.1680E-02 | 3.8085E-03
Mean: 1.1680E-02  3.8082E-03"
-Std Dev of fit (%): 0.04 010 - - T
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta deita 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 deltai80
. {nA) : . w.r.t. SMOW
- 1 201.5 3.18 1.0314E-08] 1.1710E-02 2.55 -32.73{ 3.7004E-03 -28.33 47791 T -18.41
T2 266.9 3.12 1.0393E-08{ 1.1760E-02 6.87 " 28.28 3.7001E-03 -28.40 -47.88 ~18.50
3 356.4 3.28 1.0773E-08| 1.1718E-02 312 -32.13] 3.6987E-03 ~28.77 -48.23 -18.86
4 546.5 3.51 1.0805E-08] 1.1723E-02 3.71 -31.52] 3.6976E-03 -29.05 -48.50 _ -19.14
- TE RN P Ay Nr::a*»w‘?‘-f’s». il L it -?-:-::-‘»'-:“*r’f-wuvi*:;iasme».‘ie-ka--s::v Pt PR wr s
-23/04/2007 13:28 Results for CO2-by CF {uncalibrated)(Fn1) {Printout} toft
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Stable Isotope

CF Analysis Results

File: 2204MixCal

IRMS02.caw

Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 22/4/07 12:38

Weight; 0.00
* Sampie list: 2204.sp! Injection Volunie: 10
Line: 5 Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
Intet; GC-combustion Standard:
Infet file: M-AN38b Slot Number: JB 251
" Sample ID: Run index:
.. Description: lest de performance Mix Cal IRMS 005 .
Reference standard Corrections
Specles: CO2by 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
Ratio 2: 180. -20 delta 48 -20.06 PDB
—WNajor - B -
Peak No Height (nA)] RT(Sec) | Ratio 45/44 | Ratlo 4644
1 4.85 4758 - 1.1680E-02 | 3.8073E-03
2 4.86 107.4 1.1681E-02 | 3.8069E-03 i
7 4.98 747.7 1.1681E-02 | 3.8081E-03
8 5.04 807.5 1.1681E-02 | 3.8081E-03
Mean: 1,1681E-02° 3.8076E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.05 - -
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Height] Major Area | Ratio 45/44 ] Raw Delta | delta 13C -| Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 ] deita180
{nA) S . : : . w.rt. SMOW
1 201.7 3.85f 1.2419E-08] 1.1711E-02 2,59 -32.70] 3.6999E-03 -28.20 ~47.67 -18.28
2 267.0 3.73 1.2098E-08] 1.1762E-02 6.98 -28.16} 3.6988E-03 -28.51 -47.99 -18.61
3 356.4 3.86 1.2585€-08| 1.1717E-02 3.14 -32,11] 3.6984E-03 -28.64 -48.11 -18.73
4 546.8 3.98 1.2713E-08] 1.1727E-02 4.01 -31.22| 3.6991E-03 -28.53 47.9% -18.61
22/04/2007 13:14 Results for CO2 by CF {uncatibrated)(Fat) [Printout] 10f1

&
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Stable Isotope

CF Analysis R

esults

File: 2204MixCallRMS03.raw

Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 22/4/07 12:53

. Weight: 0.00
Sample llst: 2204,spl injection Volume: 10
Line: 6 Bottle: 1
MS file: M-AN38B Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN38b Siot Number: JB 251
Sample 1D; i Run Index;
___Description: test de performance Mix Cal IRMS 005
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value:; wit:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 . =20 delta 46 -20.08 PDB
Peak No Height (nA)] RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46144
1 5.08 . 477 1.1681E-02. | 3.8062E-03
2 5,08 107.6 - 1.1681E-02 | 3.8061€-03
7 4.86 747.6 1.1681E-02 | 3.8087E-03
8 4.60 807.4 1.1680E-02 | 3.8090E-03
Mean: . 1,1681E-02 3.8075E-03
Std Dev of fit (%.): 0.01 0.06
-Sample Data
Peak No RT(Sec) {Major Heightl Major Area | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 | deltalB0
. {nA) - - ) w.rt. SMOW
1 201.8 220 7.0024€-08] 1,1709E-02 239 -32.90| 3.6996E-03 -28.11 -47.58| -18.19
2 267.0 2.07 8.7790E-09] 1.1761E-02 6.86 -28.29} 3.6997E-03 -28.15 -47.63}1 -18.24
3 356.2 215 6.9562E-09] 1.1715E-02 292 -32.34] 3.6986E-03 -28.54 -48.00 -18.63
4 546.6 2.19 7.0274E-09{ 1.1729E-02 417 =31.06] 3.7002E-03 -28.30 47.77 -18.38
2210412007 13:14 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] foft

A
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‘Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204MixCalAcetate01.raw
. Project: controle2007.PRO - -

Acquistion Date: 22/4/07 13:58

Weight: 0.00
Sample list: 2204.spl Injection Volumes 10
Line: 7 ' Bottie: 2
MS file: M-AN43 Type:
Inlet: GC-combustion Standard;
Intet fite: M-AN41 Siot Number; JB 251
Sample ID; Run Index:
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001C.
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equitibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 -
Ratio type: Elemental -
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 4: 13C -36.3 deita 45 . -34,63 PDB
Ratio 2: 180 ~20 delta 48 -20.08 PDB
- RLCT - N -
Peak No Height (nA){ _RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 A 4.95 127.6 1.1681E-02 | 3.8062E-03
2 4.91 187.4 1.4880E-02 | 3.8058E-03
3 4.88 2474 1.1681E-02 | 3.8052E-03
8 4.68 24213 1.1681E-02 | 3.8070E-03
9 473 2487.2 1.1681E-02 | 3.8072E-03
10 4.84 2547.3 1.1681E-02_| 3.8074E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8065E-03 .
Std Dev of fit {%): 0.03 0.10
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | deita 13C | Ratio 46/44 | Raw Detta | deita 180 deltai80
. {nA) - - . . w.r.t. SMOW
1 879.5 1.92 8.7596E-09] 1.1734E-02 4.59 - -30,64] 3.7001E-03 -27.87 ~47.35 -17.95
2 1246.9 2.53 1.8297E-08! 1.1855E-02 X 14.92 -19.89] 3.6985E-03 -28.36 ~47.85 -18.47
3 1319.7 1.87 1.3511€-08] 1.1700E-02 1.66 -33.64] 3.6984E-03 -28.41 -47.87| -18.48
4 1491.8 1.55 1.4528BE-08} 1.1897E-02 18.48 -16.31] 3.6887E-03 -28.33 -47.84 -18.45
22/0412007 14:42 Results for CO2 by CF (uncalibmtéd)(Fm) [Printout} fofi
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 2204MixCalAcetate02 raw

Project: controle2007.PRO

Acquistion Date: 22/4/07 19:13

Weight: 0.00
Sarmple list: 2204.spl Injection Volume: 10
' Line: 14 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
. Species: CO2 by CF (uncalibrated) - Equilibrium correction; None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
. Label: - Value: Labet: . Value: wrts
Ratio-1; 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2;: 180 -20 dela 46 -20.06 PDB
o
Peak No  "jHeight (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 473 127.4 1.1679E-02 | 3.8089E-03
2 478 187.2 1.1879E-02 | 3.8083E-03
3 4.78 2473 1.1679E-02 | 3.8075E-03
8 - 4.74 24275 1.1680E-02 3.8082E-03
9 475 2487.4 1.1679E-02 | 3.8086E-03 ~
10 4.86 2547.4 1.1679E-02 | 3.8088E-03
» Mean: 1.1679E-02 . 3.8084E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.14
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 .Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta deita 180 | defta180
{nA) w.rt SMOW /|-
1 879.2 211 8.6458E-09] 1.1722E-02 3.68 -31.55} 3.6990E-03 -28.71 -48.18) ~  -18.80
2 1246.9 2.69 1.9713E-08] 1.1855E-02 15.02 -19.88| 3.6999E-03 -28.47 -47.96 ~18.58
3 1319.4 1.94 1.4553E-08] 1.17008-02 1.83 33.47| 3.6999E-03 -28.47 -47.94 -18.56
4 1491.7 1.84 1.5352E-08] 1.1894E-02{ - 18.35 -16.44] 3.7002E-03 -28.41 -47.91 -18.52)
23/04/2007 08:50 Results for CO2 by CF (uncalibrated}(Fn1) [Printout] 1oft
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LNDD

ENREGISTREMENT

Codification : E-FCR-06
Version : F

-|Date : 20/09/2006

Page : 1/2

FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS

Echantillon: |

A825424 | Instrument : GC/C/IRMS Isoprime 2
Répertoire: I 2204 ) l CO et paraphe: k"9 I
_ et |
Valeur isotopique du réactif de dérivation: I -52,69 j CO\’ECN%
' cmwmﬁﬁgig%mﬂmm
Fraction F1 (métabolites de la cortisone et du éortx:ggl] - £l FORMULA
Blanc urinaire _ Echantillon
, SI 11 Kétoétio SI 11 Kétoétio -
‘Nom du fichier | 2204BlulF1 2204BlulF1 © 2204424F1 2204424F1
' tr (s) 879 1496 880 149
trr - 1,702 - 1,701
| Intensité (nA) 1,9 3,1 2,2 3,0
18 PC %o mesurée +30,90 24,73 32,13 2421
5 "*C %o corrigée - 21,79 - 21,21
‘ Blanc urinaire Echantillon
. SI - Etio Andro SI Etio Andro
Nom du fichier | 2204BlulF2 | 2204BlulF2 | 2204BlulF2 2204424F2 2204424F2 | 2204424F2
tr (s) 880 1248 1275 880 1250 1276
trr - 1,419 1,450 - 1,421 - 1,450
- Intensité (nA) 22 2,8 3,3. 3,1 43 3,8
8 1°C %0 mesurée -30,49 2541 . 24,61 -30,55 -25,50 -24,79
8 C %o corrigée - -22,54 21,65 - 22,64 21,85
Fraction F3 (Diols)
Blanc urinaire
L St 5 Adiol | 5a Adiol 5B Pdiol
| Nomdu fichier | 2204Blu1F3 | 2204BiulF3 | 2204BlulF3 2204BlulF3
tr (s) " 881 1330 1360 1677
trr - 1,509 1,543 1,903
Intensité (nA) 59 7,6 24 4,0
18 *C %o mesurée -30,54 27,38 28,18 26,66
18 € %o corrigée - 22,05 23,02 21,70 .
Echantillon
_ . 1 s - 58 Adiol 50 Adiol 5B Pdiol
Nom du fichier |  2204424F3 2204424F3 | 2204424F3 2204424F3
tr (s) 881 1329 1360 1684
ter - 1,509 1,544 1,912
Intensité (nA) 53 6,6 23 6,1
15 *C % mesurée 30,73 2841 3131 26,78 ‘Qf’,
18 >C %o corrigée - 23,30 -26,81 21,84

LNDD 0724



" 'Observations:

Codification : E-FCR-06
. Version : F
LNDD ENREGISTREMENT Date : 20/09/2006
Page.: 2/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS
valeur de référence d'une population témoin Echathllon
dans les normes
8 2C %o haute ~ 8 C % basse . oui non
11 Kétoétio -17,58 -26,27 X
Etio -19,56 -26,10 T
Andro -18,43 -25,02 of
5B Adiol -18,55 26,97 o
5o Adiol -18,59 27,40 o
5B Pdiol -18,25 25,55 o
Blu Echantillon )
A%o Ao + 0,8%0 A %o A%o ~ 0,8%0
Etio - 11 Kétoétio -0,75 -0,63 - -143 2,23
Andro - 11 Kétoétio 0,13 0,16 -0,64 -1,44
5p Adiol - 5p Pdiol -0,35 -0,65 -1,45 -2,25
‘150 Adiol - 5f Pdiol -1,32 -4,16 -4,96 -5,76

Seuil de positivité de 'AMA: 8 C%o(metabohte) ! C%o(compose endogéne de référence) > 3%o

5°C du composé < -28%o

A £ES
Vanatlon maximale admissible lide a la méthode: +/- 0,8%o oW

comcﬁ“

ONEORY
i

Conclusion

L’analyse par spectrométrie de masse de rapport isotopique (EC 31) indique une origine exogéne
des métabolites de la Testostérone, cohérente avec une prise de Testostérone ou de I’un de ses
precumeurs

‘ L’origine exogene des métabolites de la Testostérone a été objectivée sur la base d’un
appauvrissement isotopique de 5%o pour le métabolite Sa-androstanediol.

Partie & rempli'r par le responsable

93 /04|07 W

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

. Date et Pafaphe du responsable:

8t

LNDD 0725



"LNDD 0726



Qafld o

DiSPOMIBLE SUR
agence frangaise de lulte contre fe dopage ’ -

ESSALS WWW.CORACFR
Département des Analyses

Chétenay-Malabry, le 23 avril 2007

- _‘ " | TR
S {3 205 | CO‘;%% DONGXE“ESNX
RAPPORT D'ANALYSE N° 1 0% s

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

Sport USADA

" Epreuve et lieu : Réanalyse
Date : 16/04/2007
Réception de(s) V'échantillon(s) d’urine 7

" Date . - 16/04/2007
Type de matérie! : Berlinger

. Nombre d’échantillon(s) : ) 1 (sur 10 é&chantillons regus)
o Référence de(s) Véchantilion(s) : 825424

— Rééilltats (Cf référentiels en vigueur ; AM'A:ZOC.)?) _

Date de début des analyses : 16/04/2007

Méthodes d’anaiys-e.s utilisées : Chromaﬁbgraphfe gazéuse couplée 3 la spectrométrie de masse et
‘chromatographie gazeuse couplée & la spectrométrie de masse de rapport isotopique.

: L'origine exogéne des métabolites de |a Testostérone a été objectivée sur fa base
s d'un appauvrissement isotopique de 5.0 %o pQur le métabaolite 5a-Androstanediol. .

Résultat exprimé par rapport au critére suivant

* Appauvrissement isotopique > & 3 %o (variation maximale admissible appliquée
au Jaboratoire = 0.8%.) ’ | o

" Destinataire :

- = USADA - T. Tygart (i330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - UsA)
Cople : ) '

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

. Le laborat'oire.n'e-st' pas responsable du préiévement des échantilions. La reproduction de ce rapport d'analyse n‘est autorisée que
:sous sa forme intégrale. It est confidentiel et comporte 4 page(s). S - g S




