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1.0 Le contexte1.0 Le contexte
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1.1 Besoins, stratégies, approches1.1 Besoins, stratégies, approches
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1.2 L’exercice : recherche d’ultra-traces1.2 L’exercice : recherche d’ultra-traces
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1.3 Quelles réglementations ?1.3 Quelles réglementations ?
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1.4 Décision « analytique » 2002/657/EC ? 1.4 Décision « analytique » 2002/657/EC ? 
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1.5 Un réseau de laboratoires de référence1.5 Un réseau de laboratoires de référence
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1.6 Quels composés retenus pour illustrer mon propos ?1.6 Quels composés retenus pour illustrer mon propos ?
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2.2 Passage vers la HRMS2.2 Passage vers la HRMS
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2.2 Le bruit, une obsession2.2 Le bruit, une obsession
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2.3 Alternative par une dérivation spécifique2.3 Alternative par une dérivation spécifique

�0��-�# ����� bbbb6�!�=#��- %"���0��-�# ����� bbbb6�!�=#��- %"��

Bruno LE BIZEC 16

<��

�59

� ?@

�6�( <
?@

� 6�( <6C�( <D<

1 0 0 1 1 0 1 2 0 1 3 0 1 4 0 1 5 0 1 6 0 1 7 0 1 8 0 1 9 0 2 0 0 2 1 0 2 2 0 2 3 0 2 4 0 2 5 0 2 6 0 2 7 0 2 8 0 2 9 0 3 0 0 3 1 0 3 2 0
m / z0

%

1 8 9

1 7 6

1 3 8

2 4 5

2 8 6

2 8 8

3 0 0

���1�����������1��������



100

%

285

�� �� �
������ ��������G<��H�� �� �
������ ��������G<��H �59

�><

<���I��59
<���I��><
�59�I��><

<���I��59
<���I��><
�59�I��><

100 166

/88

-�6�� � C�
������ �������,�� D
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20 points
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2.4 Chromatographie liquide rapide et résolutive2.4 Chromatographie liquide rapide et résolutive
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2.5 La recherche d’inconnus2.5 La recherche d’inconnus
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3.1 Structures chimiques3.1 Structures chimiques
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MC: mineralocorticosteroid
GC: glucocorticosteroid

MC: mineralocorticosteroid
GC: glucocorticosteroid
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DEXAMETHASONEDEXAMETHASONE
SIM (1 ng inj.)SIM (1 ng inj.)
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Analyte
Signal

Concentration 
(ppb)

Tr (min)
Amplitude 

Signal
Tr (min)

Amplitude 
Signal

Tr Rel. Signal Relatif

1 4,80 1244 6,77 559 1,411 0,449
5 4,77 1512 6,74 3759 1,413 2,486

10 4,77 1268 6,77 6445 1,420 5,083
50 4,77 1448 6,63 36684 1,392 25,334
100 4,53 1253 6,60 61016 1,456 48,696
150 4,60 1355 6,57 98874 1,428 72,970
200 4,63 1294 6,57 122263 1,418 94,485

Dexamethasone

Etalon Interne Analyte

451>361

��:��,>4�5N
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3.3 Application pharmacocinétique3.3 Application pharmacocinétique
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4.3 Accès à de multiples signaux, et évaluation simultanée du bruit4.3 Accès à de multiples signaux, et évaluation simultanée du bruit
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4.4 Suivi cinétique des résidus4.4 Suivi cinétique des résidus
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4.5 Amélioration du signal par la nano ESI4.5 Amélioration du signal par la nano ESI
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3.0 Introduction: complexity of steroid pathway3.0 Introduction: complexity of steroid pathway
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Scan 1308 (16.396 min): STSSCAN.D
418

Scan 1308 (16.396 min): STSSCAN.D
418

O
Si

CH3

CH3

CH3

CH3
O

H

H

H

H

Si CH3

CH3

CH3

O
Si

CH3

CH3

CH3

CH3
O

H

H

H

H

Si CH3

CH3

CH3

5.1 Approche originelle5.1 Approche originelle

90������ !��90������ !��

418418

4<4<

>�<>�<

�)� �54�54

���#,�� ,�%

Bruno LE BIZEC 40

73

194

287 31313391 219115 16955 345259151 236 369390 440

73

194

287 31313391 219115 16955 345259151 236 369390 440

7373

194194

/�>/�>
4<4< �)�

403403182182

/5�/5�

287287



5000

 16.14

 16.71

5000

 16.14

 16.71 m/z 418m/z 418
1717aa --NTNT1717aa --NTNT 1717bb--NTNT1717bb--NTNT

0.1 ng.g-1 in bovine muscle

418418

5.1 Approche originelle5.1 Approche originelle

90������ !��90������ !�� � �,�� ,�%

Bruno LE BIZEC 41

Ion 194.00 (193.70 to 194.70): 13XAJOUT.D
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5.2 Introduction de la MS/MS5.2 Introduction de la MS/MS
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Plasma: 5 ng.L�1
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Samples from « Treated animals »Samples from « Control » animals

For each ion (m/z), comparison of intensities between the groups
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