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LSEC_TION 3 : Certificate of analysis n°30209 page 89 |
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Codification : E-CE-01
afid ENREGISTREMENT Version : E
Département des analyses Date : 21/03/2007
: 12

CONTROLE

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

Demande faite par ; USﬂ‘:‘bA .......................... '

Ne d’échantillon concerné :

A QLSRG

* COPIE CERTIFIER
CONFORME DES DONNEES
ET FORMULAIRES ORIGINAUX

>

indépend : Expeﬂ Autrés
Fueay BET
. Qlaara _ —_——
. £
2 4 5
e

Lieu de déstockage

Condit/'ons de stockage

Destockage des flacons .

 Date : 43, /04: /O'Dr

-80°c 0 -20°C [
A B (7
Heure /(A ..... h.s2S...

+4°C¥]

opérateur : 3.4

R e i

e T A

- Conformité par rapport au proces verbal de contrdle antidopage :

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

Intéagrité des scellés :

ouild

Non O

Validatiop de la conformité de I’'échantilion (Sign n@

Yabpl

2
ire’

/

ey

SEREETT

Témoin mdepm,ld{nt/

Expert

C

F~2avj

/
g
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. Codification : E-CE-01
afld ENREGISTREMENT |Version: E

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

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

ALYSE DE

Prowtias oy

eI SR T Py :
pate }A%./.04L4/0 3. Heure : /... h(’(
Localisation : salle n° .QOH...........

N° du flacon : A BLS42 0

-
Volume : 23....mL )
(si le milleu est congelé attendre sa décongélation pour mesurer le volume )

Validatio/nc(e I'ouverture du scellé (Signatures) :

oratoire Témoin indépend

----------

~ Heure: ... h... . Opérateur: ..

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

Systéme : Versapak (] Berdinger O Autre O

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

N° de flacon & ...vvvvoeeee... © N° de scellé : -

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

Volume restant :

............ Peeeviensrenaes

Lieu de stockage = Chambre froide 1  Congélateur [1 ne

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

Conditions de stockage -80°Cc O -20°c O +4°C O]

Stockage de la remis sous scellé

Date: ...... // ....... Heure : ........ h........ Opérateur : ..............

Validation de la remise sous scellé (Signatures) :

| Laboratoire Témoiﬁ indépendant Expert Autre

Cet enregistrement est 4 archiver dans le dossier analytique de la contre expertise
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Codification :. E-TE-05 A

afld ENREGISTREMENT | Version: C
1 Département des analyses ' Date : '17/10/2006
1/1
TRACABILITE DESFLACONSAET B’
o N° de Série :
Rét':eg‘ tion et Stockage avant enregistrement (si nécessaire):
Réception par Date et Heure Stockage Heure
Sfoékage égrg‘s g. nregistrement ;
Flacons Dafe et Heure Lieu

Entreposés par

Chaine de possession des flacons A:

Echantilion A 825426

Date Code opérateur Localisation Raison du transfert
16/04/2007 49/10 CH-FR.5 (-20°C) | Déstockage pour renumérotation
09h30 S : ,
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
11h25 (ambiant) :
17/04/2007 26 Salle 004 Ouverture des scellés
11h45 (ambiant)
17/04/2007 26 Salle 004 Mise en tube pour confirmation IRMS
12h00 {ambiant) (EC31) - . .

Chaine de possession_des flacons B:

Echantillon

- Date

| Code opérateur

Localisation

Raison du transfert

Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la série s'il n’y a pas de positif ou dans le dossier positif. 3
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Codification : E-TE-05B

afld ENREGISTREMENT Version: C
‘Département des analyses Date : 17/10/2006
1/1
TRACABILITE DES ALIQUOTES AETB
N° de Série :
ine de possession des aliquo A:
Echantillon A 825426
Date Aliquote(s) Code Etape Remariques
: - opérateur

17/04/2007 | Aliquote EC31 26 Préparation jusqu’a Confirmation IRMS(EC31)

12h20 » acétylation
18/04/2007 Aliquote EC31 26 Fin de préparation

ohi0
18/04/2007 | Aliquote EC31 26 Analyse GC/MS sur

18h28 (3 fractions) MSD22
19/04/2007 | Aliquote EC31 26 Reprise pour analyses

09h30 (3 fractions) IRMS

‘ >19/04/2007 Aliquote EC31 26 Analyse GC/C/IRMS sur " | Absence _
13h17 (3 fractions) ISOPRIME 2- T d’appauvrissement
- isotopique significatif
Chaine de possession des aliquotes B:
- Echantillon
Date Aliquote(s) Code Etapeé Remarques
opérateur

-Cet én?e‘gistrement est &4 conserver dans le dossier de 1a série s'il nly a pas de positif ou dans le dossier positif.
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. ) ] Code : E-RECAP-01
LNDD : ENREGISTREMENT Version : J
Date : 09/06/2006

FICHE RECAPTTULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES
ST

NP¢ de laboratoire : L _ I ¢échantillon : LA ¥ishKL ]
Produit(s) confirmé(s) : | Aradprc Ushpigve.  PCH2E |

pH mesuré en conf : LG 4 1 Densité affichée en conf: 1. X
' ~ Réfractométre n°: 2
- * Densité corrigée : \O19

Essain®: | EC 4 |

Mode opératoire de préparation : [ MEX- & | Version :[C
Mode opératoire d'analyse : [ M-AN- S B Version :| A8
‘casmcaN) [J] casm@my [ cosme [ ] coisms.- [
CL/SM [ ] ocwsme [] cwsms [] cuwov [ ]
]

IMM L1 Ero |:| CG/C/IRMS [«£] Cytométrie

L

Essain® : ' - | EC - ] .
Mode opératpire de préparation : ' ! * M-EX- j Version | j .
Mode opératoire d'analyse : ’ | M—Aiil- - ' l Version I l .
CcasMeEmy [ ] CG/SM(sCaN) [ |

cusmem [ ] cusm2 [] ccwsvs [ ] cwvuv [ ]

Coricentration estimée: | ) -]

* Concentration corrigée : | . o I . 1

Essain®:’ | |

Mode opératgjre de préparatjon : | e sk Version:[ |

Mode opératoire d'analyse : | M-AN- | Version :| H
CG/TSD [ ] casm (SIM) ] caisM@scaN) [ ] v [

Concentration mesurée: |

* Seuil corrigé : {

ES02 -BBS (CG-SM) [ _| ES08-HES (CG/sM)| | - - ES06-IMM [ ]
ES02C -EPH (CG/SM)__| ES08B-PS| | ESO7-EPO [ |
ES03-CD(CL/SM) [ | ES03B -LCH (CL/SMSM)[_| ESSO01 - HBOC - |
ES04-H(CG/SM) [ | - BS05-MS2 (Ca/sM/sMy| | ESS02-TS [ |
ES03C-LCH (CL/SM)|__ | |

Code opérateur de 'analyste : {{) Code opérateur du responsable : _{O

Date et paraphe : Zoju[? Cf Date et paraphe : 0 /01{ ) 03

{ Hors portée d'accréditation : :] . :
Raison ou numéro d'écart de la déclaration en hors portée : -

_Cet enreg trement esi a archtver dans le dossier de de con zrmatlon —

¥ a remnhir nar e recnancahl
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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/C/IRMS
Appéreil utilisable : " ISOPRIME MICROMASS - GV INSTRUMENT
-~ Mode opératoire d'extraction : M-EX-24

e

Mode ogératoire de préparation du Mix Acétate; M-EXMix-05

‘Mode opératoire danalyse: - - .- GC/MS: M-AN-52

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

' L'anélys;e CG/MS doit étre effectuée avant l’am{lyse GC/CNTRMS

Mode opératoire de dépouillement : GC/MS M-RDP—OS

- GC/C/IRMS ' M-DP-31

Dépouiller F'analyse GC/MS avant d'effectuer l'analyse GC/C/IRMS

Traiter simultanément : un blanc urinaire

un aliquot échantilion

APPLIGABLE e

P9 JAN, ZUDB—I

ASSURA
NDp

CONFIDENTIEL

NCEAQUAL/TE_ '

LNDD 0736



Codification : FCONF-31
LNDD INSTRUCTION | Version : D
Date : 17/01/2006
‘ 2/2
CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR
GC/C/IRMS
Action Personne concernée Date Signature
rédigé par Cynthia MONGONGU 13/01/2006 M
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 pP= L
— - =
vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006 \ !
|approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/01/2006 ' / ///l
M i
EVOLUTIONS [ /] i
N° Version ‘Motif Date
1 ' Création du document. 03/06/2002
A 31/10/2002
.Acceptatlon du projet passage en Version A
B Révision biennale 124/01/2005
C Ajout d'one extraction sur Gilson 28/10/2005
D Ajout de la préparation du mix acétate (M-EXMIX-05). 17/01/2006
Ajout de M-RDP-05. - -

CONFIDENTIEL

T
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i Codification : M-EX -24
MODE OPERATOIRE Version : C

Date :17/01/2006
1/4

LNDD

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

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

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

Matériel Réactifs et produits
Prise d'essai selon I-VOL-01 Tubes Kimble 16x100 mm
8 ml maximum par tube Plpette Biohit 1-5ml _ APPLICABLE le
Cones Biohit ) —
13 JAN, 2005
- Centrifugation 5 minutes | Centrifugeuse 4000 tr/min
Transvaser le sumnageant dans tube Tubes Kimb]é 16x100 mm
prélablement identifiés Pipette Pasteur
(cfI-TRAC-03C)
) . ' ASSURANCE QUALITE
. Extraire sur SPE Rapid Trace Cartouches Bond Elut C18 500mg - LNDD
selon I-EX-06 Tubes Kimbles 16x100 mm
| Evaporation 4 sec | - Bainasec60°C : Azote

Ajouter 1.5 ml de tambon phosphate Dispensette . Tampon Phosphate pH = 6.5
pH=6.5 4 ) Chambre froide a +4°C (cf M-P-05)

: l Agiter jusqu'a dissolution complém Vortex

Ajouter 2 gouttes de

Compte goutte
B-glucuronidase

B—glucuronidase
Chambre froide & +4°C

Boucher et agiter 1 seconde Bouchons Zymarck

Vortex

] CONFIDENTIEL

| Centrifugation 5 minutes | Centrifugeuse 4000 tr/min

Transvaser le surnageant dans | Tubes Kimble 16x100 mm
tubes préalablement identifiés - Pipette Pasteur '
(cf I-TRAC-03C) :
- Extraire sur SPE Rapid Trace Cartouches Bond Elut C18 200mg
selon I-EX-07 Tubes Kimble 13x100 mm
L ‘ Evaporation 4 sec —| Bain a sec 4 60°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/TRMS

_‘Opérations

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

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

Rincer les tubes transvasés avec
500pl d’acétonitrile

L Evaporation 4 sec

=]

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

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

Dériver le tube bien fermé 1h00
4 60°Cou laisser
une nuit 2 température ambiante

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 FEX-08

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

Matériel
Pipettman de 1 ml

Pipette pasteur
Vortex

Pipettman de 1 ml
‘Pipette pasteur

Bain a sec 4 60°C

i’ipettman de 50 pf - Cénes Greiner
Vortex

Vortex

Bain 4 sec 4 60°C
ou

-Portoir & tubes sous hotte

Bain 4 sec 4 60°C

"Pipette Biohit 1-5 ml

Coénes Biohit

Vortex

Cartouches Baker C18 500 mg
Tubes kimble 13x100 mm

Bain & sec 4 80°C

Réactifs et produits

Acétonitrile

Acétonitrile

Azote

Pyridine désséchée
Anhydride acétique > 99%

CONFIDENTIEL

Azbte

Acétonitrile
Eau ultrapure -

- Azote

K
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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 G(/ C/IRMS

Traitement des fractions F'l., 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
kl'selon le volume ajouté . :

Ajouter 200 pl d'acétonitrile * Pipettman réglable de 200 ul

Cones Greiner

Acétonitrile

Reprendre par rotation légére du _
tube en position quasi horizontale

| L Centrifugation 5 minut%s ' 1 Céntriﬁlgeus-e 4000 tr/min | CON F I D EN T’ EL

Transférer dans les vials )
préalablement identifiés

selon I-TRAC-03C

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

L - Evaporationasec j Bain 4 sec 4 60°C

Azote

Reprendre dans de I'hexane

Hexane
selon I-VOL-01

Pipettman réglable de 200 plouiml

L Sertir et Agiter 10 secondes ‘]

Capsules  sertir - Vortex

‘Api-és analvse GC/MS .

Réajustement du SI si nécessaire

Seringue Hamilton de 50 pul
(Cf.1I-VOL-01)

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

Agiter 10 secondes
o L Evaporation a sec ' j Bain a sec 4 60°C Azote
Reprendre dans de 'hexane Pipettman réglable de 200 plou 1ml Hexane
(CfI-VOL-01) '

L - Sertir et Agiter 10 secondes j Capsules a sertir - Vortex

0
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Codification : M-EX -24

LNDD 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 -
Action Personne concernée Date - |Signature .
rédigé par Cynthia MONGONGU 16/01/2006
vérifié par Corinne BUISSON 16/01/2006 @M’
vérifié par Aurélie LAURENT 17/01/2006 | VITE
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 17/012006 : /g ' //
<
I EVOLUTIONS A7} B
L |
N°Version : - Motif , Date
1 Création du document. 03/06/2002
. 4 14/10/2002
Modification des quantités de SI et d'ACN, ajout d'une rémarque sur| -
l'importance de la rotation des tubes :
A A ->Passage de projet en document valide modification | 04/02/2004
temps/température acétylation : :
B changerri_ent de cartouche pour la premiére extraction 16/07/2004
: addition d'une nouvelle fraction d'analyse - o
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation
Tévaporation 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 .
réunion des aliquots d'un meme échantillon avant dérivation 4
I'évaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E-
INFO du 10/05/04) .
changerhent SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS

CONFIDENTIEL

U
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LNDD

| Codiﬁcaﬁon : I-EX -06

INSTRUCTION Version : C

Date : 06/02/2006
1/3

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

METABOLITES PE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TIRMS

| Application : .

Durée d'extraction pour un tube:
Tube utilisé:
Type de cartouche utilisée:

Irms0.spe

13.30min

Kimble 16x100mm

Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml

Documents utilisés: I-M-02, I-N-02

1. DISPOSITION DE_S’SOLVA_NTS :

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 a I'air libre

~ 2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION :

Effectuer les pﬁges eau, air et/ou so}vant. Voir I-M-02.

ASSURANCE QUALITE
' LNDD

- CONFIDENTIEL

Positionner a droite les tubes & extrairé et 2 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

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

12
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LNDD

INSTRUCTION

Codification : LEX_-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;EXTRACT ION :

Etapé :

‘Source

Recueil - | Volume Débit (ml/min)
. 1 (mD

Conditionnement colonne Meéthanol Poubelle 3 10

. Conditionnement colonne | Eauultrapure | 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
Rincage canule Eau ultrapure | Canule 2 . 20
Rincage canule | Méthanol | Canule 2 20

CONFIDENTIEL

19
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Date : 06/02/2006
3/3

Codification : I-EX -06
LNDD INSTRUCTION | Version : C

METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GCIC/IRMS .

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

 1

_{ homogénéisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02

‘Action Personne cbncemée Date Signagure X
| rédigé par Cynthia MONGONGU {06/02/2006 M >
vérifié par Corinne BUISSON 06/02/2006 @ _
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 06/02/2006 _ / ¢
. T 7 !
EVOLUTIONS |
N° Version v Mofif Date
Création du document, 30/04/2002
A : 24/10/2002
Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale ' 31/08/2004
‘{changemernit” 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 )

CONFIDENTIEL

I
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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

K

LS

Application : Irmslte.spe
|Puréé d’extraction par tube : 16.30 min
Tube utilisé de recueil utilisé :  Kimble 13x100 mm

Type de cartouche utilisée : Bond Elut C;5 Varian — 200 lﬁg' /3 ml

- Documents utilisés : I-M-02, I-N-02

Les voies 4, 5,

. . ASSURANCE QUALITE
1. DISPOSITION DES SOLVANTS : = - LNbp
Voiel: Méthanot :
Veie2 : Eau ultrapure o : -
Voie3: Acétonitrile ' )
Voie 4 : Rien : _
Voie 5 : Rien : ' CONF’DENTIEL
Voie 6 : Rien” _
. Voie7: Rien :
Voie 8 : Rien

6, 7 et 8 restent 4 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 disposer au niveau des recueils les tubes 13x100mm insérés
16x100mm. ' ’

dans les tubes’

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

.Blanc urinaire 1 tube 2

- Blanc urinaire 1 ....

Echantillon 1 tube 1

. Echantillon 1 tube 2

Echantillon 1

‘Blanc urinaire 2 tube 1
Blanc urinaire 2 tube 2
Blanc urinaire 2 ....

I's
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" LNDD INSTRUCTION Version: D
A : Date : 06/02/2006
2/3

Codification : I-EX -07 ]

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

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

Echantillon 2 tube 1
- Echantillon 2 tube 2
Echantillon 2 ....

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

3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L’EXTRACTION :

Etape - Source Recueil | Volume | Débit
- (ml) | (ml/min)
Conditionnement colonne . Méthanol Poubelle 4 10
Conditionnement colonne __ Eauyltrapure Poubelle | 4 10
Chargement ¢chantillon Echantillon Poubelle |* 2 4
Préparation du mélange 20% | Acétonitrile / Eau ultrapure Mixer | 0.8/32 30
Lavage Acétonitrile / Eau ultrapure 20/80 | Poubelie 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 Méthanol Canule 4 20

- CONFIDENTIEL

!
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Codification : I-EX -07

LNDD INSTRUCTION Version : D

Date : 06/02/2006

3/3.

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

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

- Action Personne concernée Date _ Signature \
rédigé par Cynthia MONGONGU - 06/02/2006
vérifié par Corinne BUISSON | 06/02/2006
. |approuvé par Jacques DE C‘EAURRIZ 06/02/2006
_EVOLUTIONS
N° Version » Motif Date
1 | Création du document. 30/04/2002
A ' o ) 24/10/2002
. Acceptation du projet passage en version A
B Révision biennale - . ' 31/08/2004
| changement des volumes de lavage et d'élution
C Réajustement de I'extraction 22/04/2005
D Réajustement de I'extraction 06/02/2006
‘ D:homogénéisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 ° :

CONFIDENTIEL

*
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LNDD

JINSTRUCTION

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

1/3

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

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

1 - DISPOSITION DES SOLVANTS :

Voie 1:
Voie 2:
Voie 3:
Voie 4:
Voie 5:
Voie 6:
~Voie7:
Voie 8 :

Les vokes 4, 5,6, 7 et 8 restent & Tair Hbre.

Application : irms2te.spe

- {Durée d'exiraction powr un tube ;- 41,3 min
Tube utilisé : Kimble 13x100 mm
Type de cartouche utilisée : Baker C;g

[Volume de Ia cartouche ; 500 mg / 3 ml

Méthanol
H,O (ultrapure)
Acétonitrile
Rien

Rien

Rien -

Rien -

Rien

2 -LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE :

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

Positionner 4 droite les tubes & e)d:réire et & gauche ks tubes €luats.

Utiliser ke gros rack, disposer au niveau des receus les tubes 13x100 mm insérés dans des tubes
16x100 mm et p]acer les échantillons  dans Tordre suivant :

ASSURANCE auaLITg
LNDD

APPL'CAB( E '
08sep 2005

CONF/DENT/EL

13
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LNDD

INSTRUCTION

i

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

' 2/3

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

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

Tubes des échantillons

Tubes des recueils
Blanc urinaire 1 Bhnc urinaire 1 fraction F1 (métabolites de la cortisone €t du cortisol)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto)
Espace libre Blanc urinaire 1 fraction F3 (Dio})
Echantillon 1 Echantilion 1 fraction F1 (métabolites de ka cortisone et du cortisol)
Espace libre ' Echantillon 1 Fraction F2 (Kéto)
Espace libre Echantillon 1 Fraction F3 (Diol)

- Placer les cartouches en hissant deux infervalles de lbre entre chaque cartouche et cliquer

ensuite sur RUN MONITOR puis sur RUN du module choisi.

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE :

CONFIDENTIEL

Etape ~Solvant " Recueil Volume (mf) | Débit (l/min)
Conditionnement colomne MeOH Poubelle 5 10
Conditionnement colonne 1,0 -Poubelle 5 10

Chargement échantillon | Reprise CHsON-H>0 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 2,413,6 30

Lavage CH;CN-H,0 40/60 Poubelle 6 2

" Préparation mélange 50 % CH;CN-H,0 Mixer 3/3 30
Elution F1 CH;CN-H,050/50 |  Fraction1 6 2
Préparation mélange 50 % CH;CN-H;0 " Mixer 1/1 - 30
EhtonF1 CH;CN-H,0 50/50 |  Fraction1 2 2
Préparafion mélange 75 % CH;CN-H,0 Mixer 45/1,5 30
Elution F2 CH;CN-H,0 75/25 » Fraction 2 ’ 6 2
{ -~ Préparation mélange 75% CH;CN-H,0 . . Mixer 2,4/0,8 30
Lavage CH;CN-H;0 75125 Poubelle _ 32 : 2
Eltion F3 CH:CN Fraction 3- 4 2
Ringage canule - H,0 Canule 2 - 30
Lavage | MeOH - Poubelle 2 30

(4
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- {Codification : I-EX -08
LNDD INSTRUCTION Version: C
‘ Date : 08/09/2005
3/3

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

Action ' Personiie conceriiée - . - o )
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
| o N EVOLUTIONS 7= .57
N° Version Motif 8 Date
1 Création du document. : ' 30/04/2002
A : ' 02/10/2002

Acceptation du proj'et passage en version A
B Révision biennale
analyse d'une troisiéme fraction

Elimination d'une.interférence dans la fraction F1 - Chan
pour homogénéisation

31/08/2004

gement titre | 08/09/2005

CONFIDENTIE,

Jo
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. Codification : E-TE-03C
LNDD _ ENREGISTREMENT Version: G '
1 . Date: 17/01/2006
1/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN '
) GC/C/IRMS -
_ Mode opératoire d'extraction: | M-EX-24
- Echantillon : A sl : Sexe : M F
Mise 4 ’ambiant de I’échantilion :  Date : perln 13 Heure : | HLy
Prise d'essai: . Volurhe: | . 230 mL]  Hewe: | _Alros Paraphe: )&;
‘ Date ; Appareil- Température en °C Valeur lue Paraphe
pH JAFN pHmetn°: ' . ho- ._ GML s
Densité _,Q_'—h\x_\"-\' ‘ Refractn®:f - PR=.T 2.0
Blanc urinaire :} Pool ,{( Densité t{_ .02 | Prisedessai: _/{Q mL Paxaphé: %Jp
Préparation de I'échantillon A
Opération Date Heure de début| Récupéréa | Identification du matériel utilisé | Paraphe |
Premiére. /H-( Wy} A0 —lo Rapid Trace : RI1R) Hayg
« a2 -{€Xbr2ction T N Ps v S o ks s e sl
: ST s R
|Stockage & . ' ' Lieu: CH-FR.1__
4°C — .
E,vaporation Ahwdy | Abng A3mO |Bain asec (BSE): &4 _ %F
- Stockage & : : Lieu : CH-FR.1
~l4°C e - :
JHydrolyse Wy aawms Code dutampon:‘y\—]@;( TBILS 'Ka !
ATEE L Ay > DLU* de Ia BGlu e}
k , Jhw) - ABHY  {Etuve n° ) .
| Deuxigme Ahuwd PUIY Rapid Trace :7tn oy 1&.{?
“Jextraction ' ' ) '
, LGN B
| Stockage a ' o Lieu : CH-FR.1
4Cc ' .

*DLU: date limite d'utilisation
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[ Codification : E-TE-03C

LNDD ENREGISTREMENT Version: G -
Date : 17/01/2006
2/4
FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
’ : GC/CMIRMS ’ :
1. Opération Date ' Heure de début| Récupéré s | Ydentification du matériel utilisé Paraphé
Evaporation | _) A3HyD AqsT Bain & sec (BSE) : 59 R !
Stockage 4 _ i Licu : CH-FR.1 -
A4°C .
Acétylation e DLU* Anhydndc acétique R Loy L(% [
s AN o i DLU* Pyridine : 1042555
: Baind see-(BSE) .
| A8k 3. . : 6”/?0 ou Température ambiante
Evaporation AR} . 80 " 1993~ . |Bainasec(BSE): S _ (=9
Troisiéme AW Q ¥ - Rapid Trace : ﬁj/;?.b 28y
" extraction : T o]
I = ARt C Aeor | . :
Stockage a o - Lieu : CH-FR . |
4°C = .
B R £ - - N
[Braporation |es1w} | utec | _auwos  |Baindsec (BSE)ItYy =2
Stockaged | | : Lieu : CH- —
42c | =
AjoutSI, | A8ng Mo Code du ST (0,2mg/mL): H67- | 2k
Mise en Vial Ag‘“‘q ) A(?-‘?ZD . ) - s e b . MEs o ectie st an wees —_ . el ., \"'.n.
o ei?t\;éi)o-;;tior{ AW AUHLE Bain 4 sec (BSE): M4 (= .
' AT AUt |
Stockaged | o T ¥ Lieu: CH-FR 1
g = , ~

Analyse par CG/MS

Fraction F1 |- Fraction F2 | Fraction F3
Volume SI (ul) I Y =N
Volume hexane (ul) | e fiso ADD
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TCodification - 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
Opiration Date | Heure de début Récupéréa Identification du matériel utilisé | Paraphe
Reprite par - Ral
Home T meid UMD ‘
Injec fion AU Ao MsD 22 e
- |canvs ' -

_ A} *?H?ﬁ) . :
Ajoutdu SIsi | _ Code duSI (200ng/uL): H67-  |1=C
nécessaire _,\Cll\q; ) Ao , : (=217

‘|Evaparation SR Abnyg " A2 . {Baind sec (BSE) 1524 1t
Stockage des- Lieu : CH-FR.1 T
vials §4°C
e e
Autres opérations (dilution, réinjection...)

Opération Date ‘Heure de début| Récupéréa Identification du matériel utilisé Paraphe
PR vk:.m--.-:s.t:'::»-.c -~ N = C e PR Se nS Ae  Seeea e
" Analyse par GC/C/IRMS
Fraction F1 |Fraction F2 |Fraction F3
Volume total ST prélevé (pl) 2 Jo Y
Volume final hexane (ul) Jo 3Ye) 0
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) . Codification : E-TE-03C
LNDD ENREGISTREMENT Version: G
Date : 17/01/2006
4/4
F'I.CHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN
' GC/CIRMS
' ]
Opiration Date Heure de début Rééupéré 2 | Identification du matériel utilisé ~ Paraphe
.| Repiise par QW ' . _ {2,
Hewae A9 ADHLT |
Inje-ction W | ISOPRIME 9 | g
co/emys | AWM | ™ 3 s

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

Opération Date Heure de début{ Récupéré &

Identification du matériel utilisé | Paraphe

et S At MV

AN TR L T A e sl

Ecarisn®:

Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de conﬁrmatz'on de l'échantillon
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i Codification : M-EXMIX-05

LNDD MODE OPERATOIRE Version : B

Date :09/05/2006
172

METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE

1. Préparation du Mix Acétate pour la GC/MS:

Opérations . Matériel Réactif et produits
: i’réle\.'er 100 pl de 1a solution Mix Vials en verre avec insert - Solution Mix Acétate
Acétate 300ul (CH-Fr.1)
et transférer dans un vial a insert
1 Evaporer & sec | Bain & sec 2 60°C Azote
Reprendre dans 100 pl d'hexane | Pipettman régleage de 100 pl Hexane
. Cones Greiner

pee o | Copes berti CONFIDENTIEL

2. Préparation du Mix Cal Aéétat’e Doilf Ia GCIC/]RMS:

Opérations . Matériel Réactif et produits

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

| Evaporer & sec 1 Bain a sec 8 60°C ‘Azote
Repréndre dans 50 pl dhexane | Pipettman régleable de 100 pl . Hexane
Cones Greiner
Sertir - - Capsules a sertir
Agiter au vortex ~ Vortex

APTTTTRNT e

ki , ' ASSURANCE QUALITE
15 MM ‘VZGQS " LNDD

i minis]

LS
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LNDD

MODE OPERATOIRE

Codification : M-EXMIX-05
Version : B

{Date :09/05/2006

2/2

g ot e e
Acfion. 1%

éwi,wz.a Aol SO I

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

S L CISONNE:CONCErNee "
rédige par | Cynthia MONGONGU {09/05/2006
| vésifie par Corinne BUISSON 09/05/2006 ?
vérifié par Aurélic LAURENT 09/05/2006 b—t
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ |09/05/2006 /] /) '
_ A

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

CONFIDENTIE

24
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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 QUALITE
LNDD

APPLICABLE le

128 0CT. 2005 l

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:
Temps d'équilibrage de a 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

1ul

Solvant A: Acétonitrile
Solvant B: Hexane

70°C pendant 1 min
70->270°C & 30°C/min
270°C pendant 12 min -
270->300°C 2 10°C/min
300°C pendant 3 min
25.67 min

0.5 min

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

"9 min

150°C

230°C

Autotune

Full scan 50-550 uma

CONFIDENTEL

ot
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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

édi par 0 Cyntlua MONGONGU 28/10/2005 A '_
vérifié par Caroline BASTIEN 28/10/2005 ke,
vérifié par Aurélie LAURENT 28102005 SR '
| approuvé par Jacques DE .CEAtIRR]Z '128/10/2005 / ] /&{ W __
1= _ — p
N° Version_ . Métif Dat‘e
A - ~___| Création du document. 28/10/2005

CONFIDENTIEL

i
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Sequence Name: C:\MSQChem\1\sequence\2007\AvfilO7\iBO4.S
Comment: . . :
Operator: 26

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

Top Preé-Seq Cmd:
Instrument Control Pre—-Seq Cmd:
Data Analysis Pre-Seq Cmd:
-Top Post—-Seq Cmd:
Instrument Control Post-Seq Cmd:
Data Analysis Post-Seqg Cmd:
Method Sections To Run On A Barcode Mismatch
(X) Full Method - (X) Inject Anyway
{ ) Reprocessing Only () Don't Inject
Line Sémple Name/Misc Info :
1) Calibzration 1
Datafile 1804MixAcO1
Method MAN_52
- 2) Calibration 2 .
Datafile 1804MixAcO2
Method MAN_52
3) Blank 3 Blulf3 MAN_52 .Blu 1 F3
4) Sample 4 423f3 MAN_ 52 A 825423 F3
5) Blank 5 BlulF2 MAN_52 Blu 1 F2
6) Sample 6 423f2 MAN_52 A 825423 F2
7) Blank 7 BlulFrl MAN_52 Blu 1 F1
8) Sample 8 423f1 MAN_52 A 825423 F1
‘9) Blank 9 Blu2F3 MAN_52 Blu 2 F3 -
10) Sample 10 426f3 MAN_52 A 825426 F3
11) Blank 11 Blu2FfF2 MAN_ 52 Blu 2 F2 L
12) Sample N 12 -426f£2 MAN_52 A 825426 F2
13) Blank 13 Biu2Fl MAN_S2 Blu 2 F1
14) Sample 14 426Ff1 MAN_52 A 825426 F1

. . 2@ .
Séquence vérifiée par : ... ..eeee

Remarques : ........-

s PR ORISR ESrERAPRRARAPIRANANANES

TRt e e & cmte e cnbe gt s e

A e At e et b e e e

Last Modified: Wed Apr 11 14:28:32 2007
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D:\Msd22\2007\AvﬁI07)1 804Y1804MixAc01.D

Data File Name 1804MixAc01.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\
Operator 26 ’
Date Acquired 4/18/2007 10:23
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 50
Vial Number 1

Misc Info Mix Acétate 002-50ng injecté

==
- TR 1 BOanemcoT e
sococoo H )
rooocooa
roonooo
ccocaceo
cococoo
sascacoo]
socococoo
—oeoooa;
—ooacoo]
ssoccocoo]
sooccoo
rRococos]
acoccoo
S socoac
Tococaco
C ccocoo]

S

Toloa TZow LS ==Y Moo ‘o o0

Zoloe EI) Zzemloo
by .

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

-_Name - RetTime __RelRet Time | Target Signal  Target Response_|
5a Androstanol AC 10.67 ’ 258 - 7,225,268
Etiocholanolone AC 14.29 1.339 272 13,952,405
Androsterone AC 14.55 1.364 272 22,700,310
5b Androstan 3a 17b diol diAC] = 15.41 . 1416 . .256 14,013,359
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 16.48 1.450 316 17,354,583
11 KetoEtiocholanolone AC 16.97 1.690 271 18,284,831
5b Pregnan 3a 20a diol diAC 19.03 1783 ) 284 18,595,726
M2 signal
Name ‘ Q1 signal Q1.Response Q1 Ratio
-+ e . s _Ba-Androstanal AC. . 243 | L TIAR24 e 1076 L . b et
Etiocholanolone AC 257 9,126,593 65.4 .
) Androsterone AC 257 10,079,996 44.4
'l 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 11,978,668 " 855
5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 11,119,314 64.1
11 KetoEtiocholanolone AC 191 16,072,469 87.9
1 s5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 - 9678 602 58.3
M3 signal
Name _Q2signal Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC - '} 204 4,253,122 58.9
Etiocholanolone AC : 201 5,951,814 427
Androsterone AC ~] 218 7,268,034 32.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 11,098,501 79.2
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 9,137,287 52.7
11 KetoEtiocholanolone AC’ 286 10,598,234 58.0
5b Pregnan 3a 20a diol diAC | - 344 4282278 - -25.8.
' Page 1 of 2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 411812007 11:07 AM

LNDD 0761




D:\Msd2212007\Avril071180411804MixAc04.D’

‘$a Androstanol AC

1377328.00 (307 70 10 FPA.7OK TEOAMINAD1 .
as0000 =n335:85 8227810 2%aIek TIgImaneel R
- 202'35 TiaT To 16 3AR8R IIRIMAT B
acooon
3
H 3ea000] I )
290000,
amoooo| 4
20a0g0|
seoncal
[}
LTSN
wosoo]
ol - oy,
1G30 1086 1048 10.80 100 109D 10.80 TGIeE 400 wiee
>

‘Etiocholanolone AC

Androsterone AC

AL

AL

5b Androstan 3a 17b diol diAC

ten 208,00 (9873 10 Teare Toaamu o
IRETEREITTe IR Iy s a1 e
mATS R SRS WmEaNstE
<ecatol
as000n]
1.
2e0000|
whby
20000 +
2macoo)
s MOPRLL - She SN aetae e b mr gt o -
180000| -
b
PERSVSY
so0ca
p .
— I .
AAD VaTre e Talee Talee 1ene Tame TEEs Tae veree TAG Yean Tane 1eles  talen 1866 Iele Tees Tiswe Teles
brim, -

. 11 KetoEtiocholanolone AC ) ) -5b-.Pregnén 3a 20,a_ diol diAC

RINEISR MRS R

FREERIN

LT

VRS TAwo JaTE was mes teae Teve ie3e tese Iaen

Page 2 of 2 ‘ C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT - 4/18/2007 11:07 AM
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D:\Msd22\2007\Avril0711804\1804MixAc02.D

Data File Name 1804MixAc02.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\
Operator 26
Date Acquired 4/18/2007 10:55
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Mix Ac 100
Vial Number 2 |
"~ Misc Info Mix Acétate 002 100ng injecté

- : TS : T sOanm bR D H
- P *
-3 -—— "
aw—T
T -——
1 -——
VOOOoOOC
Bococoo]
roooooco
soocoooo
SO0 OOO ]
_—cooOooo
" moooocoo
m=oooaoo ] P
TOoOOoO0O0O }
: . LI

B " A
1TOo.00 EEI) Talo0 ATaliso Teloo EEY)

L I

==.00 2 o0
Lo

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

Name Ret Time Rel Ret Time | of Signal __ Target Response
5a Androstanol AC ' 10.67 258 18,215,812
Etiocholanolone AC 14.30 1.340 272 33,127,211
] Androsterone AC 14,56 1.365 272 54,735,227
'] 5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.11 1.417 256 32,971,084
5a Androstan 3a 17b diol diAC 1549 1.452. 316 42,609,429
11 KetoEtiocholanolone AC 16.99 1.593 271 42,664,789
5b Preanan 3a 20a diol diAC - 19.05 - 1.785 284 40,199,025
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response _.__Q1 Ratio
5a Anfdf'BSt’aﬂOPAG“ - il b2 1 L R 19,366,299- -z &1.1’?&;_’.3_;@;9!;@ SaF e sees owoaems -
Etiocholanolone AC 257 21,542,237 65.0
Androsterone AC’ 257 24,121,267 441
5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 29,100,836 88.3 -
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 25,930,474 60.9
{ 11 KetoEtiocholanolone AC | 191 36,984,442 86.7
“L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 23,130,632 57.5
M3 signal '
-~ Name Q2 sianal _Q2 Response Q2 Ratio__1
-Ba Androstanol AC 204 10,547,896 579
Etiocholanolone AC 201 13,490,759 © 407
Androsterone AC - 218 17,071,062 3.2
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 25,585,959 - 776
‘1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 21,811,708 51.2
"~ 11 KetoEtiocholanolone AC 286 25,436,479 59.6
1_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 344 10,643,184 265 -
Page 10f2 C:\MSDCHEM\_CUSTRPT\MANSZ.-CRT 4/18/2007 11:40 AM
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D:Wisd22\2007\Avril0 74180411804 MixAc02.D

O°HG T 3A30 10740 1680 106 10Te 16es ya'ee 3 lms e

. Etiocholanolone AC

Androsterone AC
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5b Androstan 3a 17b diol diAC o _ 53 Androstan 3a 17b diol dIAC
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putiitnd es0000
‘woaoov] sonona)
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. poonset B presey
+coa0e

i - Joeee EX O YL asacoaollf e
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11 KetoEtiocholanolone AC ' 5b Pregnan 3a 20a dio! diAC
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Page 2 0f2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS52.CRT 411812007 11:40 AM
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Operator 26° o
Date Acquired 4/18/2007 20:05

D:\Msd22\2007\AVTil07\IS04\BIUZF1.D

Data File Name BIu2F1.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\

Acq. Méthod File MAN_52.M
Sample Name Blu 2 F1

Vial Number 13

Misc Info Blang urinaire 2 Pool 4 Fraction 1 déns 1-00pL

coocooo]
mooocoo]
roOOOOO]
rocococo]
asocoooo
scococo
SoGSocoo
Sosoooo
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Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
Name Ret Time RelRet Time | Target Sianal __Target Response | -
5a Androstanol AC 10.65 258 2,485,526
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 16.90 1.687 271 15,206,066
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 2,697,652 108.5
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 0 0.0
‘Sb Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 : 0.0
{.5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
: 11 KetoEtiocholanolone AC 191 13,395,762 88.1
‘L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 ) 0.0
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio
5a Androstanol AC 204 1,452,233 58.4
Etiocholanolone AC 201 0 0.0
Androsterone AC ] 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 00
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 - 0.0
11 KetoEtiocholanclone AC 286 8,863,610 58.3
5b Preqnan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0
C:\MSDCHEM\CUSTRPTIMANS2.CRT 4/19/2007 9:05 AM
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' Etiocholanolone AC

D:\Msd221200NAVriID7\1804\BIuZF1.D

5a Androstanol AC

| ERETE RIS TR RREEIR
g ey

a

LTI

TOTR Soam 046 TORe I0me T6Te Tems Teee Tiee

DOt

(=2

NRIREEREY

RRITE BEIR

Androsterone AC

72,20 so w7

}J BRI MR BEIR

I

Page 20f2

C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT

4119/2007 9:05 AM

LNDD 0766



-D:\Msd22\2007\Avril07\1804\426f1.D

Data File Name 426f1.0 .
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\
Operator 26 -
Date Acquired 4/18/2007 20:37
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825425 1
Vial Number 14

Misc Info A 825426 Fraction 1 dans 100pL -

S el ~

'~

e trmamrs e

S-S NS

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

Name Ret Time Rel Ret Time } Taraet Signal ___Target Response |
5a Androstanol AC 10.65 . 258 877,780 -
- Etiochotanolone 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
Sa Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 316 0
11 KetoEtiocholanolone AC 16.91 1.588 271 18,068,955
. 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 - 971,914 110.7
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
Androsterone AC 257 -0 0.0
| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 316 o - 0.0
} 5a Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 0.0
| 11 KetoEtiocholanolone AC 191 15,753,890 87.2
--1_5b Pregnan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
. M3 signal
Name Q2 signal Q2 Response._ Q2 Ratio
5a Androstanol AC 204 679,622 77.4
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 10,679,035 59.1
_5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0

‘Page 1 of 2
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D:Msd222007\AvriiO7V804\B1u2F2.D

Data File'Name Biu2F2.D
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\
Operator 26 - )
Date Acquired 4/18/2007 19:00
Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name Blu 2 F2
" Vial Number 11 _
Misc info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction.2 dans 400pL

TICar etz ez o

ooooo T=ISS E S c——mama e e =oTss e A—TJ‘SE»A‘h—
Temps de rétention, temps de rétention i'elatif et target Signal (M1)
Name —RetTime Rel Ret Time | Tar ignal . Target Respon
5a Androstanol AC 10.66 : 258 12,994,076
Etiecholanolone AC 14.33 1.344 272 47,303,132
Androsterone AC 14.59 1.369 272 94,457,544
5b Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 256 0
5a Androstan 3a 17b diol diAC 0.00 0.000 - 3186 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
Sa Androstanol AC . 243 13,939,668 107.3
Etiocholanolone AC 257 29,865,028 63.1
Androsterone AC ) 257 40,784,119 43.2
4'8b Androstan 3a 17b diol diAC 316 0 . 0.0
- '} 5aAndrostan 3a 17b diol diAC]| 241 0 0.0
. ] 11 KetoEtiocholanolone AC _ 19 0 0.0
L5 Pre anan 3a 20a diol diA_Q : 269 0 0.0
M3 signal
Name Q2 signal Q2 Respon 2 Rati
5a Androstanol AC T 204 7,437,176 572
Etiocholanoione AG . . 201 18,553,290 39.2
- Androsterone AC L 218 29,181,479 30.9
| 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 0 - 0.0
‘] 5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 0 " 0.0
.11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
L_Sb Pregnan 3a 20a diol diAC. 344 0 0.0
Page 1 of 2 ' CIMSDCHEM\CUSTRPT\MANS2.CRT 4/18/2007 7:30 PM
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D:\Msd2212007\AvriIOT\1804W2612.D

Data File Name 426f2.D ]
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\

Operator 26
Date.Acquired 4/18/2007 19:33

Acq. Method File MAN_52.M
Sample Name A 825426 F2

Vial Number 12

Misc Info A 825426 Fraction 2 dans 400pL
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Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
__Name Ret Time -Rel Ret Time | Taraet Sianal R
5a Androstanof AC 10.66 258 5,210,659
Etiocholanolone AC 14.30 1.342 272 31,582,366
Androsterone AC 14.58 1.368 272 84,709,594
| 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
&a Androstanol AC 243 5,638,546 108.2
Etiocholanolone AC 257 20,045,913 ' 83.5
- Androsterone AC 257 36,546,833 43.1
‘} 5b Androstan 3a 17b-diol diAC 316 0 - 0.0
1 5a-Androstan 3a 17b diol JIACY 241 0 0.0
‘1 11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
- 1 _5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 0 0.0
M3 signal
Name Q2 signal n 2 Rati
5a Androstanol AC 204 3,021,340 58.0
Etiocholanolone AC 201 12,747,099 404
Androsterone AC | 218 26,160,544 30.9
] 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 -0 0.0
5a Androstan 3a 17b diof diAC{. 256 0 0.0
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0
1_5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 0 0.0
Page'tof2
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D:AMsd2212007\Avril07\1804\BIu2F3.D

Data File Name Blu2F3.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\
Operator 26 .

Date Acquired 4/18/2007 17:56

Acq. Method File MAN_52.M

Sample Name Blu2 F3

. Vial Number 9 ' :
Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 3 dans 100uL

B OOOaOD TrCnr mmtaseroe . C
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Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1)
Name . - Ret Time Rel Ret Time I i I n
5a Androstanol AC "10.65 : 258 3,762,096
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 -0
Androsterone AC 0.00 0.000 . 272 0
&b Androstan 3a 17b diol diAC 15.07 - 1415 256 17,618,673
1 5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.40 1.446 316 4,846,640
-1 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 0
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 18.97 1.781 284 18,844 225
M2 signal
Name —_— Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC _ 243 4,083,568 108.5
Etiocholanoione AC 257 0 0.0
Androsterone AC - 257 ] 0.0
{1 5b Androstan 3a 17b diol diAC{ - 316 15,566,101 - 88.4
5a Androstan 3a 17b diot diAC 241. 3,168,603 65.4
- 11 KetoEtiocholanolone AC | 191 0 0.0
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC 269 10,767,105 57.1
M3 signal
Name Q2 signat 2 Respon i
5a Androstanol AC - 204 2,197,097 58.4
Etiocholanclone AC - 201 0 0.0
Androsterone AC 1 218 0 0.0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 14,183,228 80.5
5a Androstan 3a 17b diol diAC 256 . 2,560,583 52.8
11 KetoEtiocholanolone AC 286 0 0.0 .
Lsb Pregnan 3a 20a diol diAC 344. 5,185,880 27.5

. éage 1of2 C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT
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D:\Msd2212007\Avril0711804\426f3.D

Data File Name 426f3.D

Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1804\

Operator 26

Date Acquired 4/18/2007 18:28

Acq. Method File MAN_52.M.
Sample Name A 825426 F3
Vial Number 10

Misc Info A 825426 Fraction 3 dans 100pL
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_Temps de rétention, temps de rétention relatif et target Signal (M1) ~

-_Name Ret Time Rel Ret Time | Target Signal __Target Response
5a Androstanol AC 10.65 ‘ 258 1,321,746
Etiocholanolone AC 0.00 0.000 272 0
Androsterone AC 0.00 0.000 272 0
5b Androstan 3a 17b diol diAC 15.03 1412 256 5,341,103
5a Androstan 3a 17b diol diAC 15.414 1.446 316 - 3,064,610
. 11 KetoEtiocholanolone AC 0.00 0.000 271 ]
L_5b Preanan 3a 20a diol diAC- | . 18.97 1.781 284 -13.928 569
M2 signal
Name Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio
5a Androstanol AC 243 1,422,771 “107.6
Etiocholanolone AC 257 0 0.0
) Androsterone AC 257 . 0o 0.0 -
5b Androstan 3a'17b diol diAC 316 4,379,360 82.0
5a Androstan 3a 17b diol diIAC 241 2,112,312 68.9
11 KetoEtiocholanolone AC 191 0 0.0
|_Sb Preanan 3a 20a diol diAC 269 8,062,204 57.9
M3 signal
Name - Q2 signal Q2 Response Q2 Ratio
- 5a Androstanol AC 204 ° 773,922 . 58.6
Etiocholanolone AC 201 -0 0.0
Androsterone AC [ 218 0 0.0
'} 5b Androstan 3a 17b diol diAC 241 4,294,081 80.4
'l 5a Androstan 3a 17b diol dIAC 256 1,695,012 55.3 °
11 KetoEtiocholanolone AC 286 . 0 0.0
1_5b Preanan 3a 20a diol diAC 344 3,744,982 26.9

Page 10f2
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Codification : E-CC-11C

afld ENREGISTREMENT |Version: A
Ddartement des analyses : Date : 21/03/2007
: 11
"~ VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE
D'UNE CONFIRMATION IRMS
*Ap:p&éil I THAQ - Date : 3yl

1-Source d'ionisation et étanchéité du systéme

-Oui Non _ Code op

“MSD Ion 69 ou 219 majoritaire - A1 1 o
Abondance de I'ion 502 > 3% ‘ oA | .
18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (CO2) <10% | Q
“Observations :

2- Conft;!:mité du_ Mix

Fichier B ' - | Oui {Non|  Codeop
Mix | A3ck Tlex Ac ot R ' : P, 5%
‘ s

Mix | g Sl A2
Mix| .

Mix
Mix
Ref|
Ref N _ _ J__ L " SR BT
7 - - - : — .

Ref ) B '

. Ref

Observatiors éventuelles du tesponsable :

Cet enregistr;nent est & archiver dans le classeur C-MA-Ech de l'appareil -

TLNDD 0777



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

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

Mass 69.00 | Mass 219.00| Mass 502.00

Ab 432328 | ab 3710591 ab- 47523 | Ion Pol POS MassGain 267
Pw50 0.63 |- Pw50 0.61 | Pw50 0.60 MassOffs -10
: . Emission 34.6 AmuGain 2187
ElEnxrgy 69.9 AmuOffs 128

Filament 1 wid21l9 -~0.042

DC Pol NEG

Repeller 26.77
IonFcus 80.2 HEDEnab OoN
EntLens 14.0 EMVolts 21413
EntOffs 19.07

s Co B E Samples . 8

PFTBA ! . OPEN Averages 3
Stepsize 0.10

Zones

MS Source 230 Foreline 101

MS Quad 150

J L h : ,}
| T T T L ‘ T - l T ¥ T T ' T ¥ l T T T T r
66 71 216 221 500 505

| Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10
118 peaks Base: 69.00 Abundance: 384064

100 -
90:
80 -
:—~€r~"76---~-'~~ e e o e e e " _
60 -
50
40
30:
20
10 A
0 *L"'."ll' “l"hL'll e B L e e L e B
©100 200 300 ’ 400, - 500 600
Mass Abund Rel Abund Iso MasS.Iso Abund Iso Ratio
69.00 -~ 384064 100.00 70.00 416 1.09
219.00 320768 83.52 220.00 1375¢ 4,29

502.00 42208 10.99 503.00 . 421¢ 10.00
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5973 Air and Water Check

Instrument: MSD22 . :
Wed Apr 18 08:51:27 2007 i C:\MSDCHEM\1\5973N\
Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: 0 Step: 0.10 T
66 -peaks Base: 69.00 Abundance: 409152 .

100

95 -
90
85 -
80 -
75
70
654
60
55 -
50
45 4
40 -
354
301
25
20 |
15

10

5.

. .
— L e N = Tt T 7 o
vman s esabon o mmoene? - .ok I N T T ¥ T []

et Laars s et o - -t o b

10 20 30 40 - s0 Toe0 TG

Mass Abund Rel Abund Iso Mass Isoc Abund Isoc Ratio
65.00 409152 - 100.00 70.00 : 4572 1.12
18.10 3435 0.84 . 0.00 . C 0.00
28.00 17784 4,35 . 28.10 221 1.24

Current Params used: ATUNE.U

Relative abundances:

1B/69 = 0.84 . Waterg

28/69% = 4.35 Nitrogen%
32/69 = 1.26 oxygen$g

44/69 = 0.11 -~ Carbon Dioxide%
28/18 =

517.73 Nitrogen/Water$

3
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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 CONFIRMATION GC/C/IRMS
Echantillon: | A 825426 ]
Tolérances fixées par 'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) ’ :
: , . . COPIE CERTIFIER
* Tolérances sur le tret le trr : +/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des déux) CONFORME DES DONNEES

ET FOR‘\IL‘L‘AJRES ORIGINAUX

Pour les abondances relatives > 50% +-10% (en ébsolu ) de variation

il est admis

25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif)
<25% +- 5% (en absolu )
Calcul des abondances en: Tabulation::l Surface: _ Hauteur:|:l
Standard Intgme:
. Mix Fraction F1 Fraction F2 Fraction F3
Tr (min) 10,67 - 10,65 10,66 10,65
Fichier 1804Mix Ac01 42611 42612 42613

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

Substance caractérisée: | 11 Kétoétiocholanolone AC ki

Fichier: | 426f1 ]
, . Mix . Echantillon
Tr(min) | Tir M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr Ml (%) | M2 (%) | M3 (%)
. 16,97 1,590 100 87,9 58,0 16,91 1,588 100 87,2 59,1
Tolérance basse 16,80 1,574 77,9 48,0 :
Tolérance haute 17,14 1,606 - 97,9 68,0
Concordance des Tr : Qui X - non
Concordance des Trr: oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
Substance caractérisée: | Btiocholanolone AC ] Fichier: | 02682
Mix . Echantillon _
Tr (min) Tir . | 'M1(%) | M2(%) | M3 (%) ] T¢ (min) { . Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) |
_ , 14,29 1,339 | 100 654 | 427 | 1430 1,342 100 63,5 | 404
Tolérance basse 14,15 1,326 55,4 34,2 ’
Tolérance haute 1443 }|. 1,352 75.4 51,2
Concordance des Tr: oui X non
Concordance des Trr : “oui X non
Concordance globale des abondances rélatives : oui X non
S &
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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 CONF TRMATION GC/C/IRMS
© Substance caractérisée: [ Androstérons AC | Fichier: | | 4262 1
Mix — Echantilion

TeCmin) | To | MI(%) | M2 (%) [M3(%) | Tr(mim) | T | M1 (%) | M2 (%) T M3 (%)

. 14,55 1,364 100 | 444 32,0 14,58 1,368 100 43,1 30,9
] Tolérance basse | 14,40 1,350 CEEESEM 355 25,6 ’

Tolérance haute 14,70 1,378 33,3 384
o ‘ . COPIE CERTIFIER
Concordance des Tr : oui X | mon CONFORME DES DONNEES
Concordance des Trr : ‘ oui X | _non ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Concordance globale des abondances relatives : ouj X non '
 Substance caractérisée : [5b Androstane-3a,1 7b-diol diAC]- Fichier: [ 426f3 i

Mix _ Echantillon -
Tr (min) . Trr | M1(%) | M2(%) - M3 (%) § Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)

. 15,11 1,416 100 85,5 79,2 {1 15,03 1,412 100 82,0 80,4
Tolérance basse 14,96 1,402 75,5 69,2 - '
Tolérance haute 15,26 1,430 95,5 89,2
Concordance des Tr : oui. X " non
Concordance des Trr : o oui X non
Concordance globale des abondances relatives : oui X non
Substance caractérisée :  |5a Androstane-3a,17b-diol diAC) Fichier: [ 42613 |

Mix Echantillon ,
Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr(min) Tir ML (%) | M2 (%) | M3 (%)
1548 .| 1,450 100 64,1 52,7 15,41 1,446 100 68,9 55,3

Tolérance basse 15,33 1,436 ~ 54,1 42,7 .
Tolérance haute | 15,63 1,465 - 74,1 62,7
Concordancé des Tr: oui X non
Concordance des Trr : oui X non
Concordance globale des abondances relatives - oui X non
Substance caractérisée : |_5b Prégnane-3a,202-diol diAC | Fichier: | 12663 ]
Mix Echantillon
Tr (min) Trr M1 (%) § M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
. - . 19,03 . 1,783 100 583 | 258° 18,97 1,781 - 100 57,9 26,9
Tolérance basse § 18,84 1,765 .48,3 20,6 )
Tolérance haute | 1922 1,801 . 68,3 31,0
Concordance des Tr : - oui X non .
Concordance des Trr - , oui X non . 5 0
‘Concordance globale des abondances relatives - oui X non
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: Codification : E-FCR-09
LNDD . ENREGISTREMENT Version : B
Date : 20/09/2006
' ' 3/3 .

FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR'CONFIRMA;TION GC/C/IRMS

Substance caractérisée : | ] Fichier : | ] |
Mix | ) EchantTl_l'on
‘Tr{min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr MI (%) | M2 (%).] M3 (%)
. i - B 100 ) 100 v
Tolérance basse
Tolérance haute
Concordance des Tr : ‘ ' oui non COVFCOPIE
‘Concordance des Trr : oui “non o ORME DE
- : : ETFORMULAIRES opic
Concordance globale des abondances relatives : oui | non - ' = ORIGINAY
Substance caractérisée : { . ] Fichier: | : ]
Mix . Echantillon
Tt (min) Trr MI (%) | M2 (%) | M3 (%) | Tr (min) Trr M1 (%) | M2 (%) | M3 (%)
100 _ i 100 )
Tolérance basse | =~ - ) ]
Tolérance haute
Concordance des Tr : ) oui ) non
Concordance des Trr : : . Cooui - . " non
Concordance globale des abondances relatives : oui non
Paraphe et code opérateur : Baf

Partica remplir par le responsable :

'_(,;aractérisation formelle de tous les analytes : oui [z:l non I:I
Paraphe et code opérateur : : Date: 1 .
- yrelozy oot |oF

Observations :

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

S|
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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 injects:

Solvants de ringage ALS: -

CONDITIONS GC
"Température initiale: ~
Gradient de température:

Température finale:
Temps d'analyse:
Pression constante:

INTERFACE
Pidge a eau: 4
Ligne de transfert:

Four a combustion:

CONDITIONS SM
Mode d'acquisition:
Programmation de Y'acquisition:

DB17-MS JW Scien 122.4732
30m : - v
0.25mm .
025um ASSURANCE QUALITE

LNDD

Splitless (insert splitless)

280°C

1pl4pl |

Solvant A: Acétonitrile

SolvantB: Hexane =~ APPLICABLE Je

. 2807, 2005 ,
70°C pendant 1 min )

70->271°C 4 30°C/min
271°C->281°C 4 0.6°C/min
281°C pendant 3 min
281->300°C & 5°C/min .
300°C pendant Smin

45 min :

Ajusterle ST a enx;iron 870s

-100°
350°C
850°C

- CONFIDENTIEL

ions 44, 45 et 46

" Temps d'acquigition total:2580s

4 100s RG open
4 130s RG close
4 160s RG open
2 190s RG close
4220s RG open
4250s RG close
4750s HS close
42000s HS open
42400s RG open
424305 RG close
22460s RG open:
22490s RG close
42510s RG open
42540s RG close

-
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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

28/10/2005
| vérifié par Caroline BASTIEN |2811012005
vérifié par Aurélie LAURENT 28/10/2005 .
approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 28/10/2005 // g

| N° Version : . Motif ~ Date
1 Création du document. 27/05/2002 -
A ‘ : 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

CONFIDENTIFL

53
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) : ~.Codiﬁcat'ion: E-INFO .
afld ENREGISTREMENT  |Version: D '

Département des analyses Date : 05/1 0/200/6
. 1/1

COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE

_ Cet enregistrement n'est a utiliser que si la modification est URGENTE et méjebre
- et/ou conséquente et/ou applicable & plusieurs documents

Réfeérence(s) du(des document(s) qualité concerné(s) : TR Iy "(‘/058) Ry,

Durée d'application de la modification:

.‘ o TEMPORAIRE, date de début d'application :.................. date de fin d'application:
M 'DEFINITIVE (modification & apporter dans la prochaine version du(des)doc.concerné(s))

date de début d'application:... A Sloiien -

Modiﬁcqﬁoﬁ apportée : | CONF IDEN TIEL

- four anatynre o Tetofirone e | madificokion dae tondibion
' S“ ous LIPS a.q_ \Q emﬁmmmq\\‘oy‘ S \\.D.Q‘\\"\"‘.\KOA (“-“N“\ﬁ

?OU‘ \‘.\V\S\f\)mt‘\'\ ) .‘ LOO 2.6 open . HN\3 o ¢ C\Q&
3o Lo cox VY go e ©opRn
‘6o RO opn dM 0 1o clox

s LG C\ek
Ll G Qpen
-4l LG clexw
:(So WS C\cb( .

WSo us opRn B
oo WS clox - ASsUmgyge

Lo & o?(_n

o ’ at dQUAUTE _
epartement dog Analyse

| VISA DURESPONSABLE TECHNIQUE: @@o

Identification par un NUMERO.DE
et Valid'atiqn- de cet enregistrement par I'Assurance Qualité (tampon)

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

st
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Stable Isotope

CF Analysis Results.

FHe: 1904BlutF1.raw

Acquistion Date: 19/4/07 15:40

Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 1904.sp! Injection Volume: 20
Line: 12 Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion -Standard:
Infet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID: Run Index:
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1/70ulL : -
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: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 - =20 - delta 46 -20.06 PDB
ajor
Peak No Height (nA){ RT (Sec) | Ratio 45144 | Ratio 4644
1 5.03 1277 1.1682E-02 | 3.8100E-03
2 5.09 1876 1.1683E-02 | 3.8091E-03
3 5.15 2476 1.1683E-02 | 3.8079E-03
11 454 24273 1.1681E-02 | 3.8110E-03
12 4.59 2487.2 1.1680E-02 { 3.8126E-03
13 471 25472 1.1680E-02 | 3.8127E-03
Mean: 1.1682E-02  3.8105E-03
Std Dev of fit (%o): 0.04 0.27
Sample Data -
Peak No RT (Sec) IMajor Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | deita 13C | Ratio 46/44 | Raw Defta | detta 180 delta180
{nA) w.r.t, SMOW
1 870.4 041 2,0576E-09| 1,1687E-02| 0.43 -34.89| 3.6992E-03 -29.05 -48.50 -19.13
2 fotiziy 6P 1.2236E-08] 1.1734E-02 4.48 3073 3.7007E-03 -28.67 -48.13 -18.76
3 1019,3 0,33 1.7716E-09] 1.1686E-02 035 -34.98| 3.6999E-03 -28.94 -48.29 -19.02
4] S5O SZABAD  4:4586E-08] 1.1801E-02 10.28 2476 1y 3.7018E-03 -28.60 -48.08 -18.70
5 1563.9 043 3.5982E-09] 1.1800E-02 1017 ~24.85| 3.6996€-03 -29.20 -48.67 -19.31
6 17967 175 1.9965E-08{ 1.1790E-02 8.32 -25.72f 3.6988E-03 -29.45 -48.91 -18.56.
7 1869,0 5.04] 7.1053E-08] 1.1800E-02; 10.19 ~24.84] 3.7000E-03 - -28.95 -48.43 ~18.068
20/04/2007 09:49 Results for CO2 by CF (uncalibrated}{Fn1) {Printout] 1of1

X
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Stable Isotope

CF Analysis Results

File: 1904426F1.raw

Project: controle2007.PRO_

Sample list: 1904.spi
Line: 13 .
MS file: M-AN41
Inlet: GCcombustion
inlet file: M-AN41-
Sample ID:

Acquistion Date:
Weight:

1914107 16:24
0.00

Injection Volume: 20

Bottle:
Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

: Run index:
___ Description; A 825426 Fraction 1/70ul:
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 o
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 ~ delia 46 -20.08 PDB
; ETITg
Peak No Height (nA)| RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.85 1274 1.1681E-02 | 3.8123E-03
2 4.92 187.3 1.1681E-02 | 3.8111E.03
3 4.96 2474 -1.1681E-02 | 3.8101E-03
11 4.69 2427.5 1.1680E-02 | 3.8116E-03
12 4.74 24874 1.1680E-02 | 3.8131E-03
13 4.37 25474 1.1680E-02 { 3.8133E.03.
Mean: 1.1680E-02 3.8119E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.27
Sample Data
Peak No RT(Sec) |Major Heightl Major Area . | Ratio 45/44 | Raw Delta | delta13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 deltai80
N {nA) w.r.t. SMOW
1 791.6 0.39 1.7451E-09] 1.1447E-02 -19,98 -55.93 3.7012E-03 -28.95 -48.35 -18.98
2] em=88m8|- BENEEP  1.5232E-08| 1.1733E-02 446 3.7013E-03 -28.93| -48.39 -19.02
3 1019.2 Q.70 3.9664E-09| 1.1701E-02 1.74 3.6984E-03 -29.71 49,15 -19.81
4]  =a500%7 SEBFIBP  4.3598E-08| 1.1825E-02 12.40] 3.7020E-03 -28.86 -48,34 -18.97
5 1663.2 0.45 3.9899E-09{ 1.1827E-02 12,59 3.6980E-03 -29.93 -49.33 -20.06
6 1796.3 1.90| 2,1805E-08) 1.1843E-02 11.38 3.7004E-03 -29.33 -48.80 -19.45
7 1864.7 3.83 4.8826E-08| 1.1829E-02 12.72 3.7016E-03 -29.04. -48.51 -18.15
20/04/2007 09;51 Resuits for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout] 10of1
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1904Blu1F2.raw Acquistion Date: 19/4/07 14:03
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
. Sample list: 1504.spl Injection Volume: 20
Line: 10 Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
- . Inlet; GC-combustion Standard:
CInlétfile: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample ID: i Run Index:
_ Description: Blanc urinaire 1 Poot 4 Fraction 2/700uL
Reference standard . Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 - Uncalibrated CO2 .

Ratio type: Elemental
Deconvolution: Cralg

Elemental delta Molecular delta
., label Value: Labetl: . Value: wrt:
Ratio 1:-13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 ) delta 46 -20.06 PDB
 W@Ejor
Peak N Helght (nA)f RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 4644
1 .- 5.18 -127.8 1.1680E-02 | 3.8118E-03
2 5.19. 187.6 1.1680E-02 | 3.8113E-03
.3 517 2476 1.1680E-02 | 3.81 08E-03
7 5.03 . 24278 . 1.1681E-02 | 3.8125E-03
8 512 24877 1.1682E-02 | 3.8128E-03
9 523 25478 | 1.1681E-02 | 3.8125E-03
Mean: 1.1681E-02 - 3.8119E-03
Std Dev of fit (%): i 0.01 0.11
Sample Data
Peak No RT {Sec) Major Area | Ratio 45/44 | Raw Deita | delta 13C | Rafio 46/44 Raw Delta | delta180 | delta180
w.r.t. SMOW
1 WMo 1.2826E-08| 1.1735E-02] 4.63 45301581  3.7020E-03 ~28.78 -48.24 - -18.87
2] sumshy 3,1590E-08] 1.17928-02 9.50 25785 3.7047E-03 -28.92, -48.39 -19.02
3 J2782 3.4426E-08] 1.1801E-02 10.28 2457509 3,7020E-03 -28.8{ -48.32 ~-18.95
20/04/2007 09:52 Resuilts for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printbm] 10of1
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Stabl'elsotbpe
CF Analysis Results

File: 1904426F2 raw
Project: controle2007.PRO -
Sample list; 1904.sp}
Line: 11
MS file: M-AN41
- Inlet: GC-combustion
Inlet file: M-AN41 .

Acquistion Date: 19/4/07 14:47
Welght: 0.00
Injection Volume: 20

Bottle:
Type:
Standard;

Slot Number: J8 251

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

Samptle ID: Run Index:
- . Description: A 825428 Fraction 2/550ul. .
{Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 , Uncalibrated CO2 .
Ratio type: Elemental :
Deconvolution: Craig .
Elemental delta Molecutar delta
Label: Value: Label: Value: wrts
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 -34.63 PDB"
Ratio 2; 180 -20 deita 46 -20.06 PDB
Wa[or
Peak No Helght (nA}| RT (Sec)- Ratio 45144 | Ratlo 46/44
1 533 128.0 1.1681E-02 | 3.8121E-03
2 535 187.8 1.1681E-02 | 3.8112E-03
3 534 247.9 1.1681E-02 | 3.8107E-03
7 5.21 2427.9 1.1683E-02 | 3.8107E-03.
8 5.23 24878 1.1682E-02 | 3.8112E-03
.9 5.32 25479 1.1682E-02 | 3.8116E-03 -
Mean: 1.1682E-02 3.8112E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.15
Sample Data
" Peak No RT {Sec) |{Major Height] - Major Area |} Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C I Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 delta180 |
nA w.r.t. SMOW.
1 1.1474E-08] 1.1736E:02 4,69 0i54P 3.7011E-03 -28.91 -48.37 -19.00
2 2.7641E-08| 1.1819E-02 11.75 FE2323| 3.7003E-03 -20.10 -48.57 -19.21
3 3.8335E-08{ '1.1830E-02 12.68 22 ZT[p 3.7012E-03 -28.88 -48.36 -18.99
20/04/2007 09:54 1of1
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Stable Isotope

CF Analysis Results

File: 1904Blu1F3.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 1904.spl
‘Line: 8 -
MS file: M-AN41"
Inlet: GC-combustion
intet file: M-AN41

Acqulstion Date; 19/4/07 12:30
‘ Weight: 0.00
Injection Volume: 30

Bottle;
Type:
Standard;

Slot Number: JB 251

) Sampile ID: . C Run Index:
) Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3/40ul -
‘IReference standard Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equtlibrium correction: None
Gas; CO2 Uncalibrated CO2 :
Ratio type: Elemental
‘|Deconvolution: Cralg .
Elemental delta Molecular delta
Label: * Values Label: Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 ~20 delta 46 -20.06 PDB
s ™ajor
Peak No Height (nRA)] RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4.83 - 127.4 1.1684E-02 | 3.8069E-03
2 4.85 187.3 1.1684E-02 | 3.8070E-03
3 4.81 247.2 1.1684E-02 | 3.8066E-03
17 4.50' 24272 1.1680E-02 | 3.8101E-03
18 4.58 24872 1.1681E-02 | 3.8126E-03
13 4.69 2547.2 1.1680E-02 | 3.8133E-03 -
-Mean: 1.1682E-02 3.8084E-03
Std Dev of fit (%): -0.03 0.30
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Height] Major Area | Ratlo 45/43 | Raw Delta | delta 13C" | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 delta180
. (7)) ) w.r.t. SMOW
1 809.2 '4.20 L 1.8284E-08{ 1.1796E-02 9.64 ~2543| 3.7011E-03 -28.12 ~47.60 -18.21
2f HBR2:3 wEWOP  2.3805E-08] 1.1737E-02 4.60 #0627 3.7010E-03 ~28.21 ~47.68 -18.29
"3 1082:4 0.52 4.5010€-09| 1.1758E-02 6.45 -28.70| 3.6990E-03 -28,82 -48.29 -18.92
4 1141.1 0.34 2.3277E-09] 1.1777E-02 g 8.09 -27.0%] 3.6994E-03| -28.76 -48.23 -18.86
5 1165.3 .68 4.1531E-09] 1.1819E-02 11.e8 -23.30] 3.6991E-03 -28.86 48,33 -18.98
6 1185.6 0.76 5.1082E-09] 1.1757E-02 8.35 ~28.81] 3.7004E-03 -28.53 ~48.00 -18.63
7 1270.2 2,95 2.3277E-08{ 1.1785E-02 712 «28.02] 3.7006E-03 -28.52 -48.00, -18.62
8 w3328 WIEZP  8.3109E-08] 1.1771E-02 7.60 % ¥ 3.7020E-03 -28.20 -47.68 -18.29
9 6V HOPAP  1.6814E-08] 1.1764E-02 7.02 22287LF 3.7002E-03 .28.68 -43.15 -18.78
10 1404.2 2,08 1.6490E-08] 1.1774E-02 7.88 3.6998E-03 -28.80 -48,27 -18.90
11 1503.7 0.38 3.3242E-09| 1.18% 5E-02 11.40 3.6980E-03 -29.33 -48,80 -19.44
12} o8 FEALY  5.2917E-08| 1.1779E-02 8.34  3.7004E-03 -28.80 -48.27 -18.90
13 1723.0 0.55 4.9319E-09{ 1.1787E-02 8.01 3.6978E-03 -29.50 -48.96 -18.61
20/04/2007 09:56 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] tof 1
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Stable Isotope

CF Analysis Results
Flle: 1804426F3.raw Acquistion Date: 19/4/07 13:17
Project: controle2007.PRO Weight: 0.00
Sample list: 1904.spl Injection Volume: 30
Line: 8 Bottle:
MS file: M-AN41 Type:
Inlet: GC-combustion Standard:
Inlet file: M-AN41 Stot Number: JB 251
‘Sample ID: ) Run index:
- -_.__Description; A 825426 Fraction 3/30uL - .
Reference standard : Corrections
Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 . .

Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig

Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label: Value: - wrts
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 <3463 . PDB
Ratio 2: 180 . -20 delta 46 -20.06 PDB
~Major
Peak No Height (nA)l RT (Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44
1 4,86 127.5 1.1681E-02 ] 3.8119E-03
2 4,93 187.3- 1.1681E£-02 | 3.8109E-03
3 4.97 247.3 1.1681E-02 { 3.8098E-03
20 480 2427.6 1.1680E-02 | 3.8119E-03
21 4.83 2487.5 1.1680E-02 | 3.8137E-03
22 4.96 2547.5 1.1680E-02 -| 3.8136E-03 -
Mean: 1.1680E-02 3.8120E-03
Std Dev of fit (%d): 0.01 027
Sample Data
PeakNo. | RT{Sec) Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta delta 43C | Ratio 46/44 | Raw Deita | delta 180 | - delta180
— (nA) w.r.t. SMOW
1 808.5 - 3.60 1.6276E-08| 1.1811E-02 11201 - -23.80} 3.7021E-03 -28.69 -48.17 -18.79|
2 _841.2 0.32 1.8460E-09{ 1.1782E-02 8.66 -26.44] 3.7032E-03 -28.41 -47.89 -18.51
3 L1 E8:0s 2.9408E-08| 1.1733E-02 4,521 £30:69}] 3.7021E-03 -28.71 -48.18 -18.80
4 892.9 - 0.38, 2.1682€E-09] 1.1761E-02 6.92 -28.24| 3.7051E-03 -27.93 - 4741 -18.01
5 1082.1 0.53 5.1995E-09] 1.1779E-02 8.44 - -26.64f 3.7014E-03 -28,93 -48.40 -18.03
6 11411 0.93 8.9721E-09] 1.1796E-02 9.87 -25.17} 3.7013£-03 -28.98 -48.45 -19.08
7 1164.9 0.88] 6.3078E-09] 1.1839E-02{ . 13.59 -21.33} 3.,7011E-03 -29.05 -48.52 -18.16
8 1185.9 0.79 5.4916E-09] 1.1788E-02 9.23 T .-25.82] 3.7009E-03 -28.10 -48.57 -19.21
9 1267.2 0.92 5.6568E-09] 1.1771E-02 7.78 -27.34| 3.7G08E-03 -29.14 -48.60 -19.24
10 wzazgl Mr 4.5801E-08] 1.1789E-02 9.27 @_5_’;%“7 3.7015€-03 -28.96] ° -48.43 -19.07
11 1860 w30 1.7619E-08} 1.1790E-02 9.3 #2669 3.7013E-03 -29.02 48.49 -19.13
12 1402.3 1.71 1.3704E-08] 1.1793E-02 9.61 -25.42} 3.7001E-03 -28.37! -48.83 -19.48(
13 1502.5 0.36 2.9987E-08] 1.1826E-02 12.49 -22.44| 3.8984E-03 -29.82 -48.28 -19.94
14 Fegst Lo 73 6.5034E-08] _1.1802E-02 10.43 %ﬁ 3.7014E-03 -29.08) -48.55 -18.18
. 15 1703.0 0.41 3.8945E-09] 1.4B19E-02 11.91 -23.04] 3.69968E.03 -29.55 -48.02 -19.87
16 1723.2 0.73 7.1726E-09] 1.1808E-02 10.96 -24.03] 3.7006E-03 ~28.29 -48.76 . -19.41
20/04/2007 09:58 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout} 10f1
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: Codification : E-CC-10

ENREGISTREMENT Version: C
Date : 09/05/2006

: ’ 1/2

VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION
CG/C/IRMS

Numéro d'échantillon -A?,?JSQQC AIHINLT. .

Numéro d’ldentxﬂcatlon de Pappareil :....ISorfand . 4,

ooooo

Instructlon de confirmatlon RSP M G-
RO -..'. :;:..::2‘?‘.'.2;;;‘.; a-{p‘." BT o 2 T el e e "‘".;;::"".._.“ffi’.é S S 305 R e I -

1. Tune
Speclﬁcatlon plateau du peack Centre> 10V

Tune conforme : - I:l
2. Stabilité de I'nstrument
Spécification: écart mesuré entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 <0.5 %o

Stabilité conforme : oui V non,:, ‘.

.3 Pféci’sion de I'instrument

Code de lasolution Mix Cal IRMS:...........&28,,..ooooso

Valeurs obtennes (%0 pour_3 injections:

. Décane - |  Undécane . Dodécane ; ‘Méthyldécanoate. | .
Moyeme ~267 “84 - 3067 - .6
Ecarttype .05 o.05 i o.o8 °.8]

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

- Précision conforme : oui non :] :

69
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ENREGIS"I‘REMENT

[ Codification : E-CC-10

Version : C
Date : 09/05/2006
: 212

VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN C

CG/C/IRMS

ONFIRMATION

" 4, Calibrafion de P'instrument

Code dela solution Mix

Valeurs obtenues (%o ) _

| 52 Androstaniol AC | Etiocholanolons AC 5b Androstanediol diAC

Cal Acétate:.......ggf.(.’{........................

11 Kétoetiocholanclone AC

B NP NIy

- 30.5Y - 0D

-—

6.5

Intervalle de valeurs accgptables:

-8’30 |

b e 16 W

fRli = 2t T~

) ) 5a Androstano] AC Etiocholanolane AC | 5b Androstanediol diAC | 11 Keétoetiocholanolone AC
Valews théoriques -30.46 . -19.91 - 3381 -16.30
[Valeurs théoriques + 0.5% 2996 -19.41 -33.31 -15.80
{ Valeurs théoriques - 0.5%, -3096 . -20.41 -34.31 -16.80
Résultats conformes : oui IZ:I non I:j :
Résultats : CONFORME | NON-CONFORME-
: Rayer la mention inutile :
Obéewatibns:
Validation
N " Opératenr ‘ Responsablé
Date Code et Visa Date Code et Visa
2ok 2@ 2oloy o3, AG@&,

Cet enregistrement est & transmetire au resp

puis & archiver

onsable du secteur confirmation concerné

vivant dans le dossier matériel de | ‘appareil concerné dans la section correspondante,

1
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‘Stable Isotope

CF Analysis Results
File: 1904stabilitet.raw . Acquistion Date: 19/4/07 9:32
* "Project: controle2007.PRO - Weight: 0.00
Sample list: 1904.spl - njection Volume: 0
Line: 1 Bottle: 1
MS file: Co2 stab . Type:
inlet: GC-combustion - Standard:
- Inlet file: Do Nothing . Slot Number: JB 251
Sample ID: Run Index:
“:___-Description; test de stabliiite
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 -
Ratio type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental deita Molecular delta
Label: Value: Label; Value:. - wit
Ratio 1: 13C . -36.3 delta 45 -34.63 .PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB
MY - 7
PeakNo ~ |Helght (nA)l RT {Sec) Ratio 45/44 | Ratio 46/44 |
1 4.50 37.2 1.1681E-02 | 3.8110E-03
2 4.48 - 974 " | 1.1681E-02 | 3.8085E-03
3 4.45 1571 1.1680E-02 | 3,8074E-03
4 4.46 2171 1.1679E-02 | 3.8069E-03
5 4.46 277.4 1.1679E-02 | 3.8070E-03
6 - 448 337.4 7| 1.1679E-02 | 3.8072E-03
7 4.50 397.2 1.4679E-02 | 3.8068E-03
8 - 4.52 457.2 1.1679E-02 | 3.8069E-03
9 4,55 517.2 1.1679E-02 | 3.8068E-03
10 4.60 577.2 1.1679E-02 | 3.8068E-03
T
Mean: 1.1679E-02 3.8075E-03
Std Dev of fit (%): 0.05 0.26
Sample Data

Major Height] Major Area lRaﬁo45I44I RawDeltaI defta13C |§aﬁo4sf44l Raw Delta | deita 180 l deital180
A) 4 .. T — - i _ - w.rt SMOW

[ Peak No | R‘I’(Sec)l

20/04/2007 11:45

Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fnt) {Printout] 1of 1
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Stable lsotopé
CF Analysis Results

File: 1904stabilite2.raw

Project: controle2007.PRO

Sample list:"1804.spl
Line; 2

MS filo: Co2 stab

intet; GC-combustion

Inlet fite; Do Nothing

Acquistion Date: 15/4/07 8:42
Weight: 0.00
Injection Volume: 0

Standard:

1

Slot Number: JB 251

Sample 1D; Run Indexs
==_Description: test de stabilite
Reference standard Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated)- Equilibrium correction: None
Gas: €02 Uncalibrated CO2 )
Ratio type: Elemental .
Deconvolution: Craig
Elemental deita Molecular delta .
Label: Value:r Label: - Value:, wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 deita 45 -34,63 PDB.
Ratio 2: 180 -20° delta 46 -20.06 PDB
Wiajor
Peak No Height (nA)] RT (Sec) | Ratio 45/44 | Ratio 46144
1. 4.82 37.3 1.1682E-02 | 3.8079E-03 5
2 4.86 97.3 ° 1.1662E-02 | 3.8079E-03
3 4.84 1573 1.1681E-02 | 3.8082E.03
4 4.8% 217.3 1.1681E-02 | 3.8084E-03:
5 477 2773 -1.1681E-02 | 3.8086E-03
6 4.75 337.3 .-1.1681E-02 | 3.8090E-03
7 4.73 397.3 ~1.1681E-02 | 3.8084E-03
8 472 457.3 1.1681E-02 | 3.8088E-0D3
9 4.69 5173 1.1681E-02 | 3.8088E-03
10 4.68 §77.2 1.1681E-02 | 3.8091€-03
.. Mean: 1.1681E-02 3.8085E03
Std Dev of fit (%): 002 0.05 —
- Sample Data T

L Peak No | RT (Sec) IMa]or Helg
{nA) " -

Major Area Inauawdl Raw Delta I delta 13C IRaﬂo 45/44' Raw Defta l delta 180 I

deltai80
w.r.t. SMOW

20104/2007 11:46

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

1of1

15

'LNDD 0805



Stable Isotope
CF 'Analysis Results

File: 1304stabilite3.raw
Profect: controle2007.PRO

Sample list: 1304.spl
Line: 3
WS file: Co2 stab
Inlet: GC-combustion
" Inlet file: Do Nothing

Acquistion Date: 19/4/07 9:53

Weight: 0.00

Injection Volume: 0

Bottle; 1
Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

Sample ID: Run index:
-Description: test de stabilite
|Reference standard _ Corrections
Species: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2.
Ratic type: Elemental
Deconvolution: Cralg .
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: Label; Value: wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 - delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180" -20 dehta 46 -20.06 POB
o~ j s s e e RS easas a
2 4,68 97.2. 1.1681E-02 .| 3.8090E-03
3 4,88 157.2 1.1681E-02- { 3.8090E-03
4 4.71 217.2 1.1681E-02 { 3.8086E-03
H 4.72 277.3 1.1681E-02 | 3.8088E-03
-2 4.73 337:3 1.1681E-02 | 3,8087E-03
7 4.75 397.3 | | 1.1681E.02 | 3.8088E-03
.8 476 457.3 1.1682E-02 | 3.8088E-03
.9 4.78 517.3 1.1681E-02 3.8086E-03
10 4.80 577.3 1.1682E-02 { 3.8083E-03
. Mean: 1.1681E-02 3.8087E-03
Std Dev of fit (%): 0.01 0.04

Sample Data

lRaﬂpﬂ}lMl Rawoelial delta 13C lRaﬂo-_t_sml Raw Délta I deita 180 l

delta180
w.r.t. SMOW

I Peak No I RT (Sec) lMa]orHeight‘ Major Area
. {nA) .

19/04/2007 10:04

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

1of1
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

1/2

ANALYSE DU MIX AL.CANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2

Appareil concerné: Isoprime 2

COLONNE :

INJECTION :

CONDITION GC :

" INTERFACE :

CONDITIONS MS :

Type :

Longueur :
Diameétre interne :
Epaisseur du film :

Mode :
Température :

Volume injecté : _

Température initiale :

Gradient de température:

: Tetnpérature finale ;

Pression He constante :

Pitge 3 eau:

Four 3 combustion :

Ligne de transfert :

" Mode d'acquisition :
Programmation de Facquisition:

© 4160 HS close

DB17-MS JW Scien 122.4732

30m
0,25 mm
0,25 pm
Split Ratio:T8Q () ASSURANSE Gliiuis
280°C _. LNDD
2 ul ‘
¥ —& olcs
100°C pendant 4 min
100°C->150°C 4 15°C/min
150°C->200°C a 30°C/min

200 °C pendant 1 min

tr Décane environ 1906Q \\}\QE“‘\\E\’

-100°C
850°C —

350°C

SIM sur les ions 44, 45 et 46
Temps d'acquisition total: 840s
4 20s RG open
a 50s RG close
4 80s RG open
4 110s RG close

APPLICABLE le
1
1 25 JAN. 2006 :
. - —d
& 600s HS open C
a720s RG open
a750s RG close
a780s RG open

a 810s RG open.
Délai avant fin de 1'acquisition: 30s

45
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LNDD

MODE OPERATOIRE

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

2/2

ANALYSE DU MIX ALCANE POURLE CONTROLE DE ISOPRIME 2

| Action Personne concernée |Date Signature 4
| rédigé par Cynthia MONGONGU - 13/01/2006 M
vérifié par Corinne BUISSON 25/01/2006 W
vérifié par Aurélie LAURENT 12570112006 < A ‘
| approuvé par Jacques DE CEAURRIZ 25/01/2006 f/@ %
EVOLUTIONS 1
'. N° Version : Date _
A Création du document. 25/01/2006

CONFDENTEL

¥
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Stable Isotope

CF Analysis Results -
File: 1904MixCallRMS01.raw Acquistion Date: 19/4/07 10:06
Project: controle2007.PRO . " Weight: 0.00
Sample list: 1804.sp! Injection Volume: 10
Line: 4 Boftie: 1 -
MS file: M-AN388 Type: !
Inlet: GC-combustion - . Standard:
Inlet file: M-AN38H Slot Number: JB 251
Sample iD: Run Index:
Descﬁpgon. testde performance Mix Cal IRMS 005
‘IReference standard Corrections
1 Species: CO2 by CF (uncalibrated) Equillbrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2

Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig . o
Elemental delta Molecular delta

Label: Value: Label: Value: wrt:
Ratio 1:13C -38.3 . deltaqs -34.63 PDB
Ratio 2: 180 . 20 . delta 48 - -20.06 PDB
Niajor

Peak No | Helght (nA)}-: RT-(Ssp)
wEETS 4T T AT ggR T AN

P nv.-’~=x-m- N

AR e ‘*“5“@;\;’;&*“ W&%ﬁ;ﬁ&‘&*«m«:wﬂdﬁﬁ%

A%%%“xwe it

1.1684E-02 |

2 4.95 107.4 3 81 05E-03
7 483 7476 1.1681E-02 | 3.8120E-03
8 4.85 807.4 1.1681E-02 | 3.8122E.03
. ~
Mean: 1.1681E-02 3.8115E-03
Std Dev of fit (%): 0.02 0.12
Sample Data
Peak No RT (Sec) {Major Height! Major Area Ratio 45/44 | Raw Delta | delta 13C | Ratic 46/44 | Raw Delta | delta180 | deltal130
. {na} ) . . w.r.t. SMOW
1 201.9 3.37 1.0705E-08| 1.1711E-02 2.52 -32.73] 3.6997E-03 -29.23 -48.68[ -19.32
2 267.5 3.28 1.0762E-08} 1.1761E-02 6.87 . 28,24} 3.6986E-03 -29.58 ~49.01 -19.66
3 356.8 3.37 1.1136E-08{ 1.1717E-02 3.05 -32.16] 3.6975E-03 -29.89 ' -49.33 -18.88
4 547.3 3471  1.1276E-08| 1.1725E-02 3.82 -31.37} 3.6971E-03 -30,07 +438.50 ~20.17
) : :
19/04/2007 10:24 Results fo;' CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout] tof
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Stable lsotbpe
CF Analysis Results -

File: 1904MixCallRMS02.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 1904.spl
Line: §
MS. file: M-AN38B
infet: GC-combustion
Intet file: M-AN38b

Acquistion Date: 19/4/07 10:22
Weight: 0.00
Injection Volume: 10

Bottle: 1

Type:
Standard:

Slot Number: JB 251

Sample ID; Run Index;
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 .
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2 -
* Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental delta Molecular delta
Label: Value: . Labelz Valie: wrt:
Ratio 1: 13C 363 delta 45 -34.63 PDB’
Ratlo 2: 180 =20 delta 46 ~20.06 PD8 -
Peak No~—~§ | _Ratio 45/44 | Ratio 46/44 :
RS Tt 1711681102 - 3.6 10E-03 T

2 1.1681E-02 { 3.8107E-03

7 1.1681E-02 | 3.8114£-03

8 1.1681E-02 | 3.8118E-03

Mean: 1.1681E.02 3.8112£-03

Std Dev of fit {%): 0.00 0.07
Sample Data
Peak No RT (Sec) jMajorHeight] Major Area | Ratio 45/44 ‘Raw Delta | delta 13C | Ratio 46/44 | Raw Deita delta 180 deita180
. {nA) : .- - w.i.t. SMOW
1 2025 295 9.5007E-08} 1.1712E-02 263 -32.64] 3.7092E-03 -28.81 -43.26 ~18.89
2}, 267.7 2.86 9.4444E.09] 1.1761E-02 6.88; -28.24] 3.7000E-03 -29.14 -48,60 -19.24
3 356.9 3.00 9.8315E-09f 1.1719E-02 3.22 -32.00 3.6979E—03 -29.72 -49.16 -19.82
4 547.2 3.12 1.0113E-08| 1.1730E-02 4.17) =30.99} 3.86954E-03 ~30.43 -49.86 -20.54
H H

19/04/2007 10:40 . Results for CO2 by CF {uncalibrated)(Fn1) [Printout} Tofi
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‘Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1904MixCallRMS03.raw
Project: controle2007.PRO
Sample list: 1904.spl
Line: 6

Acquistion Date: 19/4/07 10:38
Werght. 0.00
Injection Volume: 10

Bottle; 1
. MS file: M-AN38B Type:
Inlet:. GC-combustion Standard: -
Inlet file: M-AN38b Slot Number: JB 251
Sample ID: Run tndex:
Description; test de performance MixCal IRMS 005
Reference standard Corrections
Specles: CO2 by CF {uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas:.C02 Uncalibrated CO2
Ratlo type: Elemental
Deconvolution: Craig
Elemental deita Molecular delta
Label: Value: Labe}: Value' wrt:
Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB’
_Ratlo 2; 180 -20 delta 46 .-20.08 PD8
a;or -
coac b Pa -1 . - rly o W T
2 4.94 107.5 1.1681E-02 3 8103E—O3
7 5156 - 747.8 1.1682E-02 { 3.8111E-03
8 5.18 807.6 1.1681E-02 | 3.8112E-03
Mean: 1.1681E-02 3.8109E-03
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.07
Sample Data
Peak No RT {Sec) |Major Height] Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta defta 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | delta 180 deitat80
. {pA) . N i w.r.t. SMOW
1 2025 2.80 S.0904E-08] 1.1712E-02 260 -32,66f 3.7004E-03 -28.94 ~48.39 -19.03
2 2687.7 2.69 8.8101E-08] 1,1763E-02 6.97 -28,15] 3.6996E-03 -28.15 ~48.61 ~19.25
] 357.0 1278 9.1842E-08] 1.1718E-02) 3.12 -32,11] 3.6989E-03 ~29.36 -48.81 -18.45
4 547.3 2.87 9.3457E-08] 1.1729F-02 4,07 31,12 3.8972E-03 «29.85 -49.29 -19.95
H i
19/04/2007 41:07 Resuits for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) [Printout)
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Stable Isotope
CF Analysis Results

File: 1304MixCalAcelatedd.raw Acquistion Date: 19/4/07 11:10
Project: controle2007.PRO - Weight: 0.00 ~
Sample list: 1904.sp! Injection Volume: 10
Line: 7 . Bottle: 2
MS file: M-AN41 Type:
Intet: GC-combustion : - Standard;
- Inlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
Sample 1D; Run index:
“_Deseription: Calibration Mix Cal Acetate 001C .
Reference standard ’ Corrections
Specles: CO2 by CF (uncalibrated) Equilibrium correction: None
Gas: CO2 Uncalibrated CO2
Ratio type: Eterental
Deconvalution: -Cralg
Elemental delta Molecular deita
Label: Value: - Label; Value: wrt:
Ratio 1: 13C -38.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.08 - PDB
Toajor f1
Peak No Height {nA}| -RTSeq) - |. Ratio.4c/44..| Ratiogsrda |, - - - . et e A T SN agor i - Feimn e D B e s
1T - | TsA8 <FEEg ""‘r’?‘?ﬁ'gé-'o“z ABTIEDT | T T I R L R e ® - i et
2 5.19 187.7 1.1682E-02 | 3.8103E-03
3 5.21 247.7 1.1683E-02 | 3.8098E-03
-8 5.11 24278 1.1682E-02 | 3.8107E-03
9 5.12 2487.7 1.1682E-02 | 3.8114E-03
10 5.20 2547.7 1.1682E-02 | 3.8119E-03
Mean: 1.1683E-02 3.8108E-03
Std Dev of fit {%): 0.02 0.12
Sample Data
Peak No RT (Sec) [Major Height Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta | deita 13C Ratio 46/44 | Raw Delta | deita 180 “delta180
{nA) w.rt. SMOW
1 881.3 2,38 1.1161E-08] 1.1737E-02 4,65 -30.56; 3.7010E-03 -28.74 -48.21 -18.84
2 1250.0 3.08 2,3456E-08] 1.1856E-02 14.88 -20.00} 3.6994E-03] -29.20 -48.68 -19.32
3 13227 2.32 1.7582E-08} 1.1701E-02 1.84 -33,75| 3.7000E-03, -29.07 -48.52 -19.16
4 1496.2 2.08 2.0503E-08| 1.1897E-02 18,38 -16.39] 3.7003E-03 -29.00 48.49 -19.13
1 I
18/04/2007 12:21 Resutlts for CO2 by CF (uncalibrated){Fn1) [Printout] 1of1
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Stable Isotope
‘CF Analysis Results

File: 1904MixCalAcetate02.raw

Profect: controle2007.PRO

Acquistion Date: 19/4/07 23:17

Weight: 0.00
" Sample list: 1904.spt Injection Volume: 10
Line: 21 . Bottle: 2
MS file: M-AN41 | " Type:
Inlet: GC-combustion - Standard:
nlet file: M-AN41 Slot Number: JB 251
) ‘Sample ID: Run index;
_. Description: Calibration Mix Cal Acetate 001G
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: Label: Value: wrt:
. Ratio1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 PDB
Ratio 2: 180 -20 delta 46 ~20.08 ‘PDB
—Wajor l
- Peak Ng - ﬂe.ghtgnk,:.;ﬁih gﬂEO%lM~,,“Raﬂo 48144 e L N R e "”&;‘*‘W_ e N
T AR ek ’“Tz'?&éﬁ’ “TA679E-02 || 3.8125E.03 ' R S R i r A
2. 4,82 187.3 1.1679€-02 | 3.8111E-03
3 4.86 247.3 1.1680E-02 | 3.8098E-03
-8 4.60 24274 1.1680E-02 | 3.8110E-03
9 4.65 2487.3 1.1680E-02 | 3.8120E-03
10 4.75 2547.3 1.1679E-02 | 3.8122E-03
Mean: 1.1679E-02 3.B114E-03
Std Dev of fit (%): - 0.04 0.28
Sample Data
Peak No RT (Sec) |Major Helght Major Area | Ratio 45/44 | Raw Delta deita 13C | Ratio 46/44 | Raw Delta | deoita 180 deltat80
{nA) ‘w.r.t. SMOW}
1 880.5 2,55 1.1913E-08] 1,1730E-02 4.36 -30.85{ 3.7009E-03 -28.97 -48.43 -19.07
2 1249.0 3.14 2.4242E-08] 1.1856E-02. 15.16 -19.70] 3.7002E-03 -29.17 -48.65. -19.29
3t 1321.8 237 1.83106-08] 1.1699E-02 1.71 -33.567| 3.7003£-03 -28.15 48.60 -18.24
4 1495.1 2.16 2.0663E-08{ 1.1895E-02 -18.43 -16.34{ 3.7002E-03 -29.20) -48.69 -19.33
1} [}
20/04/2007 08:33 Results for CO2 by CF (uncalibrated)(Fn1) {Printout} 1of1
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LNDD

ENREGISTREMENT

Version : F
Date : 20/09/2006

Page : 172

Codification - E-FCR-06

FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/CIRMS _

Echantillon : A 825426 Instrument : GC/C/IRMS Isoprime 2
Répertoire: L 1904 -CO et paraphe:” . l&Gcﬁ vl
Valeur isotopique du réactif de dérivation: -52,69 ] COPH CERTIFIFE
EONFORME DES DONNEES
Fraction F1 (métabolites de la cortisone et du cortisol) BEFoRMULARES ORIGINAUX
Blanc urinaire Echantillon
SI 11 Kétoétio O8I 11 Kétoétio
Nom du fichier |  1904BMulF1 - 1904BlulF1. 1904426F1 - 1904426F1
tr (s) 881 1502 881 . 1501 °
‘ trr - . 1,704 - 1,704
| Intensité (nA) 2,6 3,8 2,7 3,8
5 BC %omesurée]  -30,73 -24,76 30,75 22,56
18 C %o corrigée e 21,82 - -19,39
Fraction F2 (Kétos)
Blanc urinaire Echantilion
_ SI Etio . Andro SI Etio .]  Andro
Nom du fichier' | 1904BlulF2 1904BlulF2 | 1904BlulF2 |  1904426F2 1904426F2 1904426F2
tr (s) 881 1251 1278 881 1250
trr - 1,420 1,451 - 1,420 1,452
Intensité (nA) 2,7 3,7 43 2,4 33
8 °C %o mesurée -30,58 25,55 24,75 -30,51 2323 22,27
8 C % corrigée - -22,69 21,81 - 20,13 -19,07
Fraction F3 (Diols) .
i Blanc urinaire
__ _ SI 5B Adiol 5a Adiol 5B Pdiol
Nom du fichier ‘1904Blu1F3 1904BlulF3 1904BlulF3 1904BlulF3
tr (s) 882 1332 1362 1680 -
trr - 1,510 1,544 1,904
Intensité (nA) .50 7,1 2,2 42
8 C %o mesurée -30,62 27,53 28,11 26,75
"8 B %o corrigée e 22,23 22,94 221,81
Echantillon
R SI 5B Adiol S5a. Adiol 58 Pdiol -
Nom du fichier 1904426F3 1904426F3 1904426F3 1904426F3
tr (s) 882 1327 1361 1681
trr - 1,504 1,542 1,906
Intensité (nA) 6,0 43 23 4,7
18 °C %o mesurée -30,69 25,78 25,69 . 24,59 *ﬁ:}/
'8 °C %o corrigée - 20,11 20,01 -19,24

LNDD 0819



.|Codification : E-FCR-06
’ Version : F
LNDD ENREGISTREMENT Date : 20/09/2006
: Page : 2/2
FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C y o
valeur de référence d'une population témoin Echantillon
- dans les normes
: A 8 °C % haute 5 °C % basse oui " non
11 Kétoétio -17,58 2627 o
© Etio -19,56 : -26,10 o
Andro -18,43 . 25,02 ol
5B Adiol -18,55 : -26,97 4
S Adiol | -18,59 27,40 o
5B Pdiol _ T -18,25 25,55 - o
Blu Echantillon
. Ao A%o + 0,8%o0 A %o A% - 0,8%0
{Etio - 11 Kétoétio : 0,87 -0,06 - -0,74 -1,54
Andro - 11 Kétoétio 0,01 1,12 0,32 -0,48
5B Adiol - 5 Pdiol 0,42 -0,08 -0,88 -1,68
5o Adiol - 5B Pdiol -1,13 0,03 -0,77 ' -1,57

Seuil de positivité de FAMA.: 813C%o(métabolife) - SIBC%g(composé endogéne de référence) > 3%,
8”C du composé < -28%e

- . it i s . COPIE CERTIFIEE

: Y 0 R
Variation maximale admissible lide  1a méthode: +/. AQ,‘S/m . CONFORME DES DONNEES,

. ET FORMULAIRES ORIGINAUX
Conclusion .

L'analyse de I'échantillon par spectrométrie de masse de rapport isotopique (EC31) n'indique pas
une prise de Testostérone ou de l'un de ses précurseurs sur la base de I'absence d'appauvrissement
isotopique significatif des métabolites cétoniques et diols de la Testostérone. '

Fartie a remplir par le responséble.

Date et Paraphe du responsable: 2o Joulo3
Observations:
Ecart(s)n° : ]
Cet enregistrement est & mettre dans le dossier de confirmation

1
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4 B : ' cofrac
y . : ’ : - : ACCREDITATION COFRAC
’ : : ) W1-1791
4 . PORTEE
DISPONIBLE SUR
—— agence frangaise de lutte contre te dopage : ESSAIS WWW.CORRACIR

Département des Analyses

Chétenay-Malabry, le 23 avrll 2007

20209
RAPPORT D'ANALYSE N°

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

Sport : USADA :
- Epreuve et lleu : Réanalyse ‘ COPIE CERTIFIER
Date : ’ 16/04/2007 . CONFORME DES DONNEES
D g . . . ) BT FORMULAIRES ORIGINAUX
Réception de(s) I'échantillon(s) d’urine : :
.Date : - 16/04/2007
“Type de matériel ; - . _ Berlinger e
- Nombre d'échantillon(s) : - "~ 6 (sur 10 échantillons regus)

Nombre de rapport(s) d’analyse : 5 S .
Référence de(s)-I'échantillon(s) : - - 825423 ~ 825425 - 825426 - 825427 - 993856 - 993865

Résultats (Cf référentiels en vigueur : AMA 2007) LT

o

Date de début des analyses : _ 16/04/2007

. Méthodes d’analyses utilisée. -:_‘C_hromatqigraphie gazeuse couplée 3 la spe.ctrbmétrig,dje_ masse et -
"t - L. chromatographie gazeuse couplée-a la spectrométrie de masse de rapport isotopique. °

NB: Echantilion n® 993865 : {a valeur isotopique du 5a-androstanediol n’a pés pu étre
déterminée en raison de sa faible concentration dans I'échantillon.

" Destinataire : , _
-USADA-T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorade Springs - CO 80906 - USA)
Copie : . .

- Union Cycliste Internationale - A, GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) -

ie laboratmrgA nest pas responsable du prélévement des échantillons. La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autorisée’ que
_sous sa forme intégrale. 1l est confidentief et comporte 1 page(s). . . . : s

171
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