APPENDIX §

Analytical results on PCDDs/PCDFs
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Essai CAR/05-0087 : Echantillon 05-00549 -2
Analyse de PCDDs/PCDFs

Client : LES DERIVES RESINIQUES ET TERPENIQUES
Référence client :  STEROLS lot 030661 - stérols

Date marquage avant extraction :  18/01/2005
Date marquage avani purification :  03/02/2005
Date marquage avant HGRC/HRMS :  07/02/2005
Date Injection :  07/02/2005

M e
FORTEE.

AN E
TR TN

<ofrac

Date : 10/02/2005
Fichier : TFEBD

ESSAIS

Matiére brute analysée (g) : 2

ngpar | LoD

extrait

LoD | Tauxde

kg | papar | ngpar | réapparition

kg | Yo

y:

eptachlorodibenzofurane
e e ey

37C12,3,7,6-7COD

I-TEQ en pg par extrait

Résultats I-TEQ totaux

Total ITEQ; nd = 0 (lower bound)
Total -TEQ; nd = LoD bou
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Concentration des 17 congénéres toxiques

CAR/05-0087
05-00549 -2

OCDF
1234789HpCDF
123467 BHPCDF

123788HxCDF

234678HxCDF

123678HxCDFF
| 123478HxCOF

23478PeCDF
L

12378PeCDF

| 2378TC0F

| ocoo
1234678HpCDD

[ 123789HsCDD

123678HxCDD

L

123478HxCDD

12378PaCDD

2378TCDD

Echantiilon :

Essai:

W NATOICOMS

I-TEQ des 17 congénéres toxiques

OCDF
1234789HpCOF

| 1234678HpCDF

12378 9HCOF

ERB| 234678HACDF
| 123678HsCDF
B 123478HxCOF

23478PeCDF

| 12378PeCOF

2378TCDF

| ocop
B 1234578HpCOD
B 123789HxCDD

123878MxCDD

B 123478HxCDD

12378PeCDD
2378TCDD

Taux de réapparition des homologues 13C

| OCDF
| 1234780HpCDF

B 1234678HpCDF

12378 9HxCOF

23467 BHxCDF

| 12367 BHXCDF

12347 BHxCDF

Wl 23478PeCDF

M| 12378PeCDF

2378TCDF
[alels]v}

1234678HpCDD

W 123678HxCOD

123478HxCDD

12378PeCDD

2378TCDD
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APPENDIX 6

PAH (polycyclic aromatic hydrocarbons): analytical results
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A4
Pa

PYRENEES
ATLANTIQUES
[Eosente s e

E P L. D
ETABLISSEMENT PUBLIC DES
LABORATOIRES DEPARTEMENTAUX

Copie das résultats 3 ;

LABORATOIRES DEPARTEMENTAUX

RCS PALI 98 8 263 - N*SIRET 415614 035 00014 - CODEAPETIB
Cantre de LAGOR - 64130 LAGOR Tel: 05-55-60-13-85 Fax: 05-55-60-02-01

RAPPORT D'ANALYSE

D.R.T
Mr. DUBOSCQ

Laboratoire
40560 VIELLE SAINT GIRONS

DRT
N°® de Deossier 005925
N® Echantillon : 1
Page N°: IRV
Dénomination de I' échantillon :
| Echantillon | Lot 011575 |
{Lieu de prélévement | Vielle St Girons |I
| Natwre de I'échantillon | Sterols !
| Prélévement assuré par le client le 4/06/03
| Date réception au laboratoire 10106/03
|Deru.‘.ndeur de l'analyse Autocontrile
COMPOSES ORGANIQUES DIVERS
Hydrocarbures Poly-Aromatiques (HPA)
ACHNEDRTENR . il R e e b e a s s et e e e e < 10 ug/kg
Actnaphthylana, . ... .vvve s rr s < 10 ug/kg
BTIERERCEON o 55 arm i ) 50 85008 4 T w (8 P W < 10 ug/kg
Senzo(a)Pyréne (NF T 90-115) .......cuicuvinins 2 < 10 vg/kg
Benzo(b) Flucranthéne (NF T < 10 ug/kg
Benz(alanthracéne. ... ivcoiiseviasaniianinns < 10 pg/kg
[ nzolg,h 1=er-yléne (NE T 90-115} ,,,,,,, < 10 ug/kg
E\c-n:mk]:‘lucranthéne (ME T 30-3135) .. cvvwmonnons < 10 pg/kg
ChEYBEN@L & i s ts D S TR0 i S W e, wadeiera s s s 1 < 10 vg/lkg
Dibenz(a, h)anthracene. . .. .c.vvrersvmrnrrsrsssasnst < 10 pg/kg
Fluoranthéne (NE T 90-115)..cccenancsmisnsrsnnnns? < 10 pg/kg
B BN, & o i g e A N b S i R R - < 10 pg/kg
Indéno(l,2,3-c,d)Pyréne (NF T 90-115)...cvvuunas v < 10 ng/kg
NP EEI AN con i i S AR R R faE < 40 pg/kg i
PHANAREEME, o avvs s bsrasanssnansssnsssmsnaveinssd <10 pgllg
PRI oo o 5 T e S A B S R S e < 10 pg/kg
i Lagor. le 8/07/03 F. PEYNOT i
Directeur Adjoint rectegr
i
Ls mppont ne concerne gue it échantilions soumis & anaiyse. §l compons i pagerin

Apred par ie Minmiere de I3 Sanué
ARTEE par ke Minuiire oc PEnvircanemen:
AgrtE par ke Ministére de PAgnculiuee & de tx Piche

L3 regroducuioe de 2 rppon Meal suionsde Gue sou £ forme imdgrite £ sves lautanianos G laboriiie
acertdication o fa m Essai & COFRAC sliene de o compéience du lsboratore pour ey smidss andlysss couvencs

W 'accréditaion

Lz ponde des sgréments el des scoredinaions ovt Siaponible sur demande Elle ae couvir 331l conclaont cu midveni e

Iz rompéence propre du inbormours.
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Pa

PYRENEES
ATLANTIQUES
R

E P L P

ETABLISSEMENT PUBLIC DES
LABORATOIRES DEPARTEMENTALX

Copie des résultars &

LABORATOIRES DEPARTEMENTAUX

RCS PAU9E B 263 - N® SIRET 418 814 059 00014 - CODEAPE 743 B
Centre de LAGOR - 44130 LAGOR Tel: 05-59-80-13.85 Fax: 05-59-50-01-01

RAPPORT D'ANALYSE

D.R.T
Mr, DUBOSCQ

Laboratoire
40560 VIELLE SAINT GIRONS

D.R.T
N°® de Dossier 005925
N°® Echantillon : 2
Page N°: 1./ 1
Dénomination de I' échantillon :
[Echantillon | Lot 11104
Lieu de préldvement Vielle 5t Girons
Nature de ['échantilion Sterols
| Prélévement assuré par | le client le 4/06/03
| Date réception au laboratoire ]—10!06103
|D=mund:ur de l'analyse | Autocontrdle
COMPOSES ORGANIQUES DIVERS
Hydrocarbures Poly-Aromatiques (HPA)
AcARADREARE v s il e b e e e AR AN S S < 10 uglkg
FEARENERVIBIES - o . o o ss i 80w S B 5 S F Sy B BB 8 < 10 pg/ke
AR ERCEIR o vrvw e wviaes:inieis & woinlsowse soannin A . < 10 ug/ka
Benzo{a)Pyréne [NF T 90-115)......... v SEEEaEe g < 10 uvg/kag
Benzo(b)Fluoranthéne (NF T 90-115)....viuvanananat < 10 pgikg
Benz (ayanThraclne. .. ccovsssivisssisaisasavadans 5 < 10 pg/kg
( nzo (g, h, i) Peryléne (NE T 30115} . .ceveavaciniaat < 10 pg/kyg
Benzo (k) Fluoranchéne (NF T < 10 pa/kg
Chrystne:aamnms st R < 10 pg/kg
Dibenz (a,h)anthracéne, ... ... .. v2nvvnsssns e < 10 pg/ka
Fluoranthéne (NF T 90-115),...00vuans N RN < 10 ug/kg
FIOGTRIE o 2T o R T iR < 10 pg/kg
Indénc(l,2,3-c,d)Byréne (NF T 30-115).....c000uaat < 10 pglkg /
Naphtaléne........... S R R B SRR iR H < 40 palkg
7 3071y oo 1SRRI S P - PPN o e - < 10 wg/kg Jl
PYrANe.  cvevinrains T TS T8 e O T T < 10 pg/kg i
3 Lagor, le 8/07/03 F. PEYNOT 1. BG{I\HJEE
Dirscteur Adjoint Di ccmu&]
Le ruppon ne conceme que fzs schaniiliond soumis 5 snalyse [1 compons I pugets)

Agres par e Misistre de 13 Sams
Agrig par ke Minusitre de MEnwroanement
Apree par ie Miniusire de P'Agnouwhure o de 1o Piche

Ls sproduchon de oo fappon A'esr sulnide que sOud f3 (orme inizprale o avee Fauiohianch Sb bosaloire.
L de ks secnen Enam g¢ COFRAC aticie de L3 compeitnce du laborsimes pour ley scules anivies fodvened
par ['acorediauon -

L3 poriée des sgréments o1 Ues sexréditsuony exr disponhie sur demande Eile
is compéignce propre g lsborsiaie

ne couTE pat It foachutvem qui reiEvent de
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RCS PALI 98 8 263 - N*SIRET 415614 035 00014 - CODEAPETIB
Cantre de LAGOR - 64130 LAGOR Tel: 05-55-60-13-85 Fax: 05-55-60-02-01

Pa)e LABORATOIRES DEPARTEMENTAUX

PYRENEES
ATLANTIQUES
feomaxtcce s onsl e RAPPORT D'ANALYSE
E P L D

£TABLISSEMENT PUBLIC DES
LABORATOIRES DEPARTEMENTAUX D.R.T
Mr. DUBOSCQ

Laboratoire

Copie das résultats & : 40560 VIELLE SAINT GIRONS

DRT
N°® de Deossier 005925
N® Echantillon : 1
Page N°: IRV
Dénomination de I' échantillon :
|Echantillon | Lot 011575 |
| Lieu de prélévement | Vielle St Girons |I
[Nature de Iéchantillon | Sterols !
| Prélévement assuré par | le client le 4/06/03
| Date réception au laboratoire | 10706/03
|Den1.‘.ndcur de l'analyse | Autocontréle
COMPOSES ORGANIQUES DIVERS
Hydrocarbures Poly-Aromatiques (HPA)
ACHNEDRTENR . il R e e b e a s s et e e e e < 10 ug/kg
Actnaphthylana, . ... .vvve s rr s < 10 ug/kg
BTIERERCEON o 55 arm i ) 50 85008 4 T w (8 P W < 10 ug/kg
Senzo(a)Pyréne (NF T 90-115) .......cuicuvinins e < 10 vg/kg
Zenzo(b) Fluoranthéne (NF T 90-115)......... isieiaaE < 10 ug/kg
Benz(ajanthracéne....... < 10 pg/kg
[ nzolg.h, J"er-yléne (NE T 30-115] ,,,,,,, < 10 ug/kg
Benzo (k) Fluoranthéne (NF T 20-113).....c0.0ua0- < 10 pg/kg
ChEYBEN@L & ki sty B DS TR LS W S v s, waleiere s b i ive < 10 vg/lkg
Dibenz(a, h)anthracene. ... covvrevsnranrasnscsran- 3 < 10 pg/kg
Fluoranthéne (NE T 90-115)..cccenancsmisnsrsnnnns? < 10 vpg/kg
B BN, & o i g e A N b S i R R - < 10 pg/kg
Indéno(l,2,3-c,d)Pyréne (NF T 90-115)..cvvucrnnss 5 < 10 ng/kg
AR - cvvs v e b S A o 3 < 40 pg/kg }'
PHANAREEME, o avvs s bsrasanssnansssnsssmsnaveinssd <10 pgllg
DOTBIW o o i T e TR SN ST S A SR e < 10 pg/kg
i Lagor. le 8/07/03 F. PEYNOT i
Directeur Adjoint rectegr
i
Ls mppont ne concerne gue it échantilions soumis & anaiyse. §l compons i pagerin

Ls reproducuoe de ¢z rppon Mesl sulonmde Que 0 3 fonme imdpraie = aver nuonianos Ju laborsioire
Lacerédition e la m Essae &2 COFRAC sliene de o compéience du lsboratore pour ey smidss andlysss couvencs

Apred par ie Minmiere de I3 Sanué par laccréditanion
Agred par it Mimuitre e MEnviroanement Lz ponde des sgréments el des scoredinaions ovt Siaponible sur demande Elle ae couvir 331l conclaont cu midveni e

APrEE par ke Mimmtére de IAgneulure e de ln Piche 3 compérence propre di isberstocrs
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Herbicides and other contaminants

APPENDIX 7
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Etude 050520 - page 1/6

Lara Europe Analyses

La confiance se mesure

LABORATOIRE DE CONTROLE DRT

Mr JOBARD
40560 VIEILLE ST GIRONS

Sociéie :

Produit : BETA SITOSTEROL LOT 038870

N/Réf : CO503653

RECHERCHE DE RESIDUS DE PRODUITS

PHYTOSANITAIRES

SELON LA PHARMACOPEE FUROPEENNE (2.8.13)

Toulouse, le 11 mai 2005

\pe Analyses - 5A aucapitalde 1 200 000 € - SIRET 478 068 117 00017 - APE743 B

e ire P a3




050520 - page 2/6

Introduction :

A la demande du LABORATOIRE DE CONTROLE DRT nous avons procedé aux
différents dosages prévus par la Phammacopée Européenne (selon 2.8.13) sur I"échantillon
BETA SITOSTEROL LOT 038870 (N/RéF : C0503653).

Pour réaliser ces recherches nous avons recu le 24 mars 2005 un échantillon dans an flacon en
plastique représentant un poids total d’environ 830 grammes.

La totalité de I'échantillon a été identifiée sous la référence C0503653. Son archivage est
réalisé dans un local 2 température controlée pour une durée de deux mois.
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050520 - page 5/6

1 - Authentification de Pétude et des résultats

Je soussigné B. CHIRON. expert analyste, certifie que :

us ma responsabilité en tant que

L expérimentation. objet du présent rapport 4 été réalisee so
Laboratoire LARA EUROPE

responsable du département pesticides-polluants  du
ANALYSES et chargé de |'émde.

Cette étude a été intégralement effectuée dans les locaux de LARA EUROPE ANALYSES

(31025 Toulouse Cedex 3).

Tous Jes documents relatifs a cet essai soni archivés sous la référence CO503653.

uivi est basé sur la Pharmacopée Européenne (selon 2.8.13)

Le protocole expérimental s
relative 4 la recherche des résidus de produits phytosanitaires dans les plantes médicinales.
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050520 - page 4/6

2 - Protocole expérimental

Les recherches, conduites entre e 24 mars 2005 et le 11 mai 2005, ont éie
réalisées sur la base des protocoles décrits dans la Pharmacopée Européenne (selon 2.8.13).

Les matiéres actives recherchées sont les suivantes :

INSECTICIDES ORGANOCHLORES :

Chiordane (isoméres cis, trans et oxychlordane) DDT et ses isoméres (o0.p ‘erpp' DDT. pp’
DDE, pp' TDE). Aldrine, Dieldrine, Endrine, Heprachlore, Heptachlore époxyde.

Herachlorocvelohexane (HCH) isoméres a B .Y (lindane) et 6.

INSECTICIDES ORGANOPHOSPHORES :

Chlorfenvinphos. Chlorpyriphos  éthyl, Chlorpyriphos méthyl, Diazinon. Dichlorvos,
Fénitrothion, Fonofos. Malathion, Méthidathion, Parathion, Parathion méthyl . Phosalone,

Pyrimiphos éthyl.

PYRETHRINOIDES
Cyperméthrine (+ isoméres, Deltaméthrine, Femvalerate, Perméthrine.

AUTRES INSECTICIDES, ACARICIDES
Bromopropylate. Endosulfan a, B et sulfate, Pyréthrines.

FONGICIDES

Dithiocarbamares. Hexachlorobenzéne, Quintozéne.

HERBICIDES
Alachlore.

AUTRE COMPOSE

Pipéronyl butoxyde
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050520 - page 5/6

3 - Résultats
(teneurs exprimées par rapport 4 I'echantillon recu en I'état).
Substance Tolérance Résultat
en mg/kg
Alachlore 0.02 Non dosable
Aldrine and Dieldrine {somme de ) 0.05 Conforme
Azmfos-methyle 1.0 Conforme
Bromopropylate 3.0 Conforme
Chlordane (somme des 1someéres cis, trans &t oxychlordane) 0.05 Conforme
Chlorfenvimphos 0.5 Conforme
Chlorpyrifos 0.2 Conforme
Chlorpyrifos-méthyle 0.1 Conforme
Cyperméthrine (et 1soméres) 1.0 Conforme
pDT
(somme de p.p' DDT, o.p' DDT, p.p' DDE et p.p' TDE ) 1.0 Conforme
Delaméthrine 0.5 Conforme
Diazmon 0.5 Conforme
Dichlorvos 1.0 Conforme
Dithiocarbamates (en C82) 2.0 Conforme
Endosulfan (somme des isoméres et d'endosulfan sulfate) 3.0 Conforme
Endrine 0.05 Conforme
Ethion 2.0 Conforme
Fenitrothion 0.5 Conforme
Fenvalerate 1.5 Conforme
Fonofos 0.05 Conforme
Heptachiore (somme d'heptachlore et d'heptachlore-epoxyde) 0.05 Conforme
Hexachlorobenzéne 0.1 Conforme
Hexachlorocyclohexane-Isoméres (autres que y) 03 Conforme
Lindane (y-Hexachlorocyclohexane) 0.6 Conforme
Malathion 1.0 Conforme
Méthidathion 0.2 Conforme
Parathion 0.5 Conforme
Parathion-méthyle 0.2 Conforme
Perméthrine 1.0 Conforme
Phosalone 0.1 Conforme
Pipéronyl butoxyde 30 Non dosable
Pyrimiphos-méthyle 4.0 Conforme
Pyréthrines (somme des) 3.0 Conforme
Quintozéne (somme de quintozéne, pentachioroaniline et 1.0 Conforme
méthyipentachlorophénylsulfure




050520 - page 6/6

4 - Commentaires

L'échantillon BETA SITOSTEROL LOT 038870 ne contient pas de résidus de produits
phytosanitaires & des teneurs superieures 4 celles définies par la Pharmacopée Européenne

(2.8.13).

Les dosages d*alachlore et pipéronyl butoxide n'ont pu atteindre la limite de conformite a
cause de la présence d'interférences. En effet, aprés purification de I'extrait de BETA
SITOSTEROL LOT 038870 sur colonne en phase normale, le dosage d’alachlore et
pipéronyl butoxide (par Chromatographie Liguide Haute Performance équipe de détecteurs de
masse LC/MS) présente des incohérences par rapport au spectre de masse d’alachlore et
pipéronyl butoxide. Ces incohérences indiquent la présence d’interférences liées a la matrice.
Ces interférences naturelles ne nous permettent pas les dosages d’alachlore et pipéronyl
butoxide conformément aux exigences la Pharmacopée Européenne (2.8.13).

5 - Conclusion

Les recherches effectudes sur I'échantillon BETA SITOSTEROL LOT 038870 (N/Réf :
C0503653) nous permettent de conclure a la conformité de 'échantillon analysé vis a vis des
limites maximales en résidus de produits phytosanitaires proposées par la Pharmacopée

Européenne (2.8.13).

Les dosages d’alachlore et pipéronyl butoxide n’ont pu étre doses conformément & la limite
(présence d’'interférences).

é:'.?lu._ch

(0Rlle

C. ETIENNE

Controle Qualité
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From: 932154838 Page: 2/5 Date: 01/07/2005 £:59:51

/E laboratorio de andlisis
~— DR, E:HE‘."VAHHE

FITOSTEROLES
L. 038871
REF. R553/05
5021923
REF, A873751 Toma de muestra : 02-06-2005
TRATAMIENTO DE MUESTRAS

Extraccién de 20 g, de muestra con 3x50 mL. de diclo i
rometano. Purificacion

:f,l extmlnin por GPC (EPA'3640). Evaporacitn del extracto Yy enrase a 500

Mé.m ngﬁLdemtﬁnmm.thnde 1 uL. en el sistema HRGC-

This fax was received by GF| FAXmaker fax server, For more information, visit: hitp:fiwww.gfi.com
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From: 832154838 Page: 3/5 Date: 01/07/2005 9.59:52

E laboratorio de analisia [T — \
-4.,\,, DR.ECHEvVARMNE = @
_‘ﬂmﬂ‘lﬂl‘ﬂu

ORGANOCLORADOS: Ag73751

This fax was received by GFI FAXmaker fax server. For more information, visit: hitp:fwww.gli.com
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From: 932154838 Page: 4/5 Date: 01/07/2005 9:59:52

/E laboratorio de andjisig

DRGANOPOSFORADOS t ABT3751

La identifisacién de los
: compuestos
con los tiempos de retencién Maﬁmﬁmmwm fsml Dasuda I'I'm 1a coincidencia

This fax was received by GFI FAXmaker fax server. For more information, visit: http: /e ofi. com
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From: 832154838 Page: 5/5 Date: 01/07/2005 8:59:53

48, -
B —
MansgrugnT
ST

o DR, ECHEvVARNE s

CRATIFICABG ki g

FITOSTEROI.ES

L. 038871

REF. R$53/05
5021923 l
REF, A873751

Toma de muestra : 02-06.2005
TRATAMIENTO DE MUESTRAS

This fax was received by GFI FAXmaker fax server. For more information, visit: hitp:fwww.gfi.com
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