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1. Dane Klienta

Nazwa i adres
Klienta

Mateusz Kurlus SmatChem.pro
ul. Piekna 61/3
60-589 Poznan

Numer YUmewy/
Zlecenia ustug
laboratoryjnych/
Zleeenia
wewReiERege”

ZK/04/05/2023

*niepotrzebne skresli¢

II. Miejsce wykonania badan

Nazwa i adres
wykonawcy

Sie¢ Badawcza tukasiewicz - PORT Polski Osrodek Rozwoju Technologii,
ul. Stabtowicka 147, 54-066 Wroctaw
Tel: +48 71 734 7777, email: biuro@port.lukasiewicz.gov.pl

Nazwa/-y
laboratorium/-6w

Laboratorium Analiz Spektroskopowych i Spektrometrycznych (Spy-Lab)

III. Identyfikacja obiektow do badan

Numer Protokotu
przyjecia
obiektow
do badan

0322-22

Metoda pobrania
obiektow
do badan

Prébki pobrane przez Klienta bez podania metody pobrania

Dane dostarczone
przez Klienta, w
tym informacje od

Klienta ktore EiCtYeRY
moga wptywac na

waznos¢ wynikow

Podatkovye Nie dotyczy
informacje
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IV. Informacje o obiektach do badan

Opis obiektu Nr identyfikacyjny/nazwa obiektu W|e|kosc'ob|ektu Kod obiektu
i , . do badan (masa/ .
do badan do badan nadana przez Klienta — . do badan
objetosé/ wymiary)

Bromantan Bromantan (CAS: 87913-26-6) 1g 23-2034B
V. Realizacja i wyniki badan*
Nazwa Laboratorium Analiz Spektroskopowych i Spektrometrycznych (Spy-Lab)
laboratorium P powy P ryezny by
Cel badania Do celow wewnetrznych Zamawiajacego

Wyniki moga by¢
stosowane w

O Tak - w metodach ... e e
(wymien metody)

obszarze

regulo'wanym X Nie
prawnie:

Data rgzpoczecna 2023-05-26
badania

Data zakonczenia 2023-05-26

badania

Identyfikacja
wyposazenia
pomiarowego
(nazwa, typ)

Spektrometr mas typu ESI-Q-TOF, maXis impact (Bruker Daltonics)
Chromatograf cieczowy UltiMate3000 RSLC (Dionex)

Metoda badawcza
(nazwa, numer
edycji, data
wydania, symbol
(A), (N),
(P-AB...) lub (W)

* %k

Analiza jakosciowa metoda LC-APCI-MS/MS (N)
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VI. Wyniki

Prébka bromantan (23-2034B)

Rt ok. 18,7 min;

Masa monoizotopowa jonu [M+H]*: 306,0860 m/z
Wzér sumaryczny jonu [M+H]*: CieH21BrN

Btad masy: 2,5 ppm

Identyfikacja: bromantan, C;eH20BrN

Wzgledna zawarto$¢ bromantanu: 91,2%%*

*wzgledem pola powierzchni wszystkich pikéw na chromatogramie uzyskanym przy okreslonych w metodzie warunkach jonizacji i rozdziatu
chromatograficznego

Rt ok. 19,1 min;

Masa monoizotopowa jonu [M+H]*: 693,1797 m/z

Wzér sumaryczny jonu [M+H]*: brak jednoznacznych wynikow
Btad masy: brak

Identyfikacja: brak

Rt ok. 20,0 min;

Masa monoizotopowa jonu [M+H]*: 313,2741 m/z
Wzér sumaryczny jonu [M+H]+: Cy9H3703

Btad masy: 1,1 ppm

Identyfikacja: brak

Rt ok. 21,7 min;

Masa monoizotopowa jonu [M+H]*: 341,3049 m/z
Wzér sumaryczny jonu [M+H]*: C31H4103

Btad masy: -0,4 ppm

Identyfikacja: brak

Szczegélowa analiza chromatogramu i widm MS i MS/MS, wraz z wyznaczonymi
prawdopodobnymi wzorami sumarycznymi jonéw oraz proponowanymi wzorami strukturalnymi
czgsteczek, znajduja sie w sekcji ‘Dodatkowe informacje’ niniejszego sprawozdania.

Wszystkie przedstawione wzory strukturalne stanowia jedynie propozycje. W probkach mozliwe
jest wystepowanie izomeréw strukturalnych w stosunku do zaproponowanych wzoréow
strukturainych.

VII. Dodatkowe informacje

a. Przygotowanie probki do analiz LC-MS/MS
Odwazono ok. 2 mg probki i rozcieficzono metanolem do stezenia 1,0 mg/ml. Nastepnie rozcienczono 100-

krotnie metanolem. Tak przygotowang probke nastrzykiwano na kolumne chromatograficzna.
Wykorzystano odczynniki o czystosci LC-MS. Do serii probek przygotowano probke $lepg rozpuszczalnikowa.

b. Parametry LC
Kolumna chromatograficzna Syncronis 2,1 x 100 mm x 1,7 ym, Thermo Scientific
Faza ruchoma A woda+0,2% kwas mréwkowy
Faza ruchoma B metanol+0,2% kwas mrowkowy
Przeptyw 300 pl/min
Temperatura kolumny 35°C
Gradient 50-95%B w ciqgu 15 min, 95-99%B do 25,5 min
Nastrzyk 20 i
c. Parametry APCI-MS/MS
Tryb jonow dodatni
Metoda pomiaru full-scan, auto MSMS
Napiecie kapilary 2500V
Zakres pomiaru 100-1600 m/z
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Nebulizator 1,2 bar
Gaz suszacy 7,0 L/min
Temperatura gazu suszacego 220°C
Energia zrodta jonow 5 eV
Energia kolizji S5eV
Odciecie niskich mas 100 m/z

Kalibracja

d. Analiza danych

Oprogramowanie

zewnetrzna na APCI-L low concentration mix (Agilent)
SD < 1 ppm, score = 100%

Data Analysis 4.1 (Bruker, Niemcy) - dekonwolucja i kalibracja widm APCI-MS oraz
chromatograméw; do wyznaczania wzoréw sumarycznych wykorzystano opcje
SmartFormula, standardowo przyjmujac maksymalny dopuszczalny btad na poziomie
10 ppm; wzory wyznaczono zaktadajac zawartosc pierwiastkow: H, C, N, O, Br i Na.
Wyniki dla wszystkich probek zostaly przedstawione w postaci chromatograméw
pikéw bazowych (BPC).

Chromatogram BPC prébki rozpuszczalnikowej (metanol)

Intens.
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W probce bromantan (23-2034B) zidentyfikowano 4 gtéwne sktadniki o czasach retencji: ok. 18,7, 19,1, 20,0
i 21,7 min (przedstawione na chromatogramie ponizej).

Intens. |
x106]
1 18.7 min
1.254
1.00]
0.75:
0.50
0.25:
] 19.1 min
200 min 21.7 min
g _\/\
000 ==
18.0 18.5 19.0 19.5 20.0 20.5 21.0 21.5 220 225 Time [min)
# RT [min]Area Int. Type I S/N Chromatogram Max. m/z
1 18.7 9313149 Manual 1255328 500.8 BPC +All MS 306.0860
2 19.1 455575 Manual 129812 35.9 BPC +All MS 693.1799
3 20.0 300376 Manual 81228 23.2 BPC +All MS 313.2743
4 21.7 136583 Manual 66608 15.4 BPC +All MS 341.3050
Pik przy 18,7 min stanowi 91,2% pola powierzchni wzgledem wszystkich pikow

zidentyfikowanych na chromatogramie uzyskanym w okreslonych w metodzie warunkach
jonizacji i rozdziatu chromatograficznego.

Widmo APCI-MS piku o czasie retencji ok. 18,7 min prébki bromantan (23-2034B) w trybie jonéw

dodatnich

Intens.

(%]

100 4

40 +

20

1+
135.1182

1+
306.0860
L d

1+

+MS, 18.6-18.7min #2178-2189

329.3236
0 1 l, T T T T 1 T ¥ k]
200 400 600 800 1000 1200 1400 vz

Wyznaczone wzory sumaryczne jonéw:
Meas. m/z # Ion Formula m/z err [ppm}mSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
135.1182 1 C10H15 135.1168-10.2 3.6 1 100.00 3.5 even ok
306.0860 1 C16H21BrN 306.0852 2.5 11.2 1 100.00 6.5 even ok
329.3236 1 C24H41 329.3203 10.0 21.5 1 100.00 4.5 even ok
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Widmo APCI-MS/MS piku o czasie retencji ok. 18,7 min dla jonu przy ok. 306 m/z probki bromantan

(23-2034B) w trybie jonéw dodatnich

Intens. +#M52(304.0702), 42.7eV, 18.7min #2187
%] 1+
1004 1353183
80
&0
40+
204
1+
306¢689
0 ¥ — r’? T T T T T T — T L T
200 400 600 800 1000 1200 1400 wz
Wyznaczone wzory sumaryczne fragmentow:
Meas. m/z # Ion Formula m/z err [ppm] mSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
135.1183 1 C10H15 135.1168-11.1 10.1 3.5 even ok

Obwiednia izotopowa jonu przy ok. 306 m/z, géra (uzyskana), dot (symulacja):

Intens. |
(e 306.0860
L

80_
60
40

20

307.0890

308.0840

309.0871

+MS, 18.7min #2182

1+
306.0852

100

1+
307.0885

1+
308.0833

1+
309.0864

CygH20BrN, MinH, 306.0852

8 S S -
304 305 306

W probce bromantan (23-2034B) zidentyfikowano zwigzek o wzorze sumarycznym CieH20BrN (bromantan)
wystepujacego w postaci jonu [M+H]* przy ok. 306 m/z. Widmo fragmentacyjne APCI-MS/MS potwierdza
wystepowanie jonu fragmentacyjnego przy ok. 135 m/z, bedacego fragmentem tej czasteczki.
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Proponowany wzdr strukturalny zwigzku:

CgHsBrN
169.9605 Da
NH
C1()H1 5
135.1174 Da
Br

Molecular Formula: C, H,,BrN
[M+H]+: 306.085181 Da

Poréwnanie uzyskanego widma APCI-MS/MS z dostepng baza widm fragmentacyjnych (PubChem) potwierdzito
zgodnos¢ widm fragmentacyjnych.

Identifier 98285650
SMILES C1CC2C(C1)C3CC2CC3NC4=CC(=CC=C4)Br

MonoisotopicMass  305.078
InChl=1S/C16H20BrN/c17-11-3-1-4-12(9-11)18-16-8-10-7-15(16)14-6-2-5-13(10)14/h1,3-4,9-10,13-

InChl 16,18H,2,5-8H2/t10-,13+,14-,15+,16+/m0/s1

MetFrag 61.84729731552985

CompoundName NA

MolecularFormula C16H20BrN

Identifier 98285650

Precursor .
Fragments

Fragment 1

Formula [C10H15)+

H
Mass 135.1169
Peak m/z 135.1183
Br
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Widmo APCI-MS piku o czasie retencji ok. 19,1 min prébki bromantan (23-2034B) w trybie jonéw

dodatnich
Intens. +MS, 19.1-19.2min #2238-2242
1%} 1+
693.1797
100.] ®
80 4
601
1
0 306.0850
204 1+
329.3237
0 Ak el .lxl e .
¥ L v T T T U T T L T
200 400 600 800 1000 1200 1400 mz
Wyznaczone wzory sumaryczne jonow:
Meas. m/z # Ton Formula m/z err [ppm]lmSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
306.0850 1 C16H21BrN 306.0852 0.5 25.3 1 100.00 6.5 even ok
329.3237 1 C24H41 329.320310.3 17.0 1 100.00 4.5 even ok
2 C22H42Na 329.317917.6 25.8 1 100.00 1.5 even ok
693.1797 1 C35H33015 693.1814 -2.5 15.8 14 100.00 19.5 even ok
2 C33H34Na015 693.1790 1.0 27.1 23 100.00 16.5 even ok

Widmo APCI-MS/MS piku o czasie retencji ok. 19,1 min dla jonu przy ok. 693 m/z probki bromantan
(23-2034B) w trybie jonéw dodatnich

Nelf“;i +MS2(693.1815), 50.0eV, 19.2min #2243
°! 1+
1004 3673091
A
[
]
404
20+
3 WECTRRPT 1 'S , : , ; : : ;
200 400 600 800 1000 1200 1400 mz
Wyznaczone wzory sumaryczne fragmentow:
Meas. m/z # Ion Formula m/z err [ppm]l mSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
367.1091 1 C28H150 367.1117-7.3 28.3 12 100.00 21.5 even ok
2 C26H16Na0 367.1093-0.7 17.7 7 100.00 18.5 even ok

Analiza uzyskanych widm MS i MS/MS dla piku o czasie retencji ok. 19,1 min nie pozwolita na wysymulowanie
wzoru sumarycznego gtownego jonu przy ok. 693 m/z.
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Widmo APCI-MS piku o czasie retencji ok. 20,0 min prébki bromantan (23-2034B) w trybie jonow
dodatnich

Intens. 1+ +MS, 20.0-20.1min #2341-2348|
(%] 313.2741
100+ 4
80 -
1+
239.2368
60 >
4
40+ 1+
329.3235
4 1+@
306.0853
20
1+
693.1789
o T I_L. P T VORI OW DI U TV U O U . == = — = - = -
200 400 600 800 1000 1200 1400 mz
Wyznaczone wzory sumaryczne jonow:
Meas. m/z # Ion Formula m/z err [ppm]mSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
239.2368 1 C16H310 239.2369 -0.7 3.1 1 100.00 1.5 even ok
313.2741 1 C19H3703 313.2737 1.1 3.7 1 100.00 1.5 even ok
329.3235 1 C24H41 329.3203-9.6 15.0 1 100.00 4.5 even ok
2 C22H42Na 329.3179 -16.9 21.4 1 100.00 1.5 even ok

Widmo APCI-MS/MS piku o czasie retencji ok. 20,0 min jonu przy ok. 313 m/z probki bromantan
(23-2034B) w trybie jonow dodatnich

hte[r:s]._ +MS2(313.2738), 43.0eV, 20.1min #2349
%] £l
1004 1!5;';159

B0 4

&0

40

279.0008
204
0
200 400 600 800 1000 1200 1400 m'z

Wyznaczone wzory sumaryczne fragmentow:
Meas. m/z # Ion Formula m/z err [ppm]mSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
135.1169 1 C10H15 135.1168 0.4 56.1 1 100.00 3.5 even ok

Analiza uzyskanych widm MS i MS/MS dla piku o czasie retencji ok. 20,0 min nie pozwolita na identyfikacje
zwigzku przy ok. 313 m/z.
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Widmo APCI-MS piku o czasie retencji ok. 21,7 min prébki bromantan (23-2034B) w trybie jonéw
dodatnich

Nef:s- 1+ +MS, 21.7-21.7min #2542-2548
(%] 341.3049
1004 [
804
1+
60+ 267.2680
&
40+
1+
359.3152
204 1+
579.5335
1+
0 14..9\0246. h.j PR N A | oaibe b g ey ; - . ik ”
200 400 0 800 1000 1200 1400 mz
Wyznaczone wzory sumaryczne jonéw:
Meas. m/z # Ion Formula m/z err [ppm] mSigma # Sigma Score rdb e— Conf N-Rule
341.3049 1 C21H4103 341.3050-0.4 18.7 2 100.00 1.5 even ok
359.3152 1 C21H4304 359.3156 1.1 10.4 2 100.00 0.5 even ok

Widmo APCI-MS/MS piku o czasie retencji ok. 21,7 min jonu przy ok. 341 m/z probki bromantan
(23-2034B) w trybie jonéw dodatnich

hle[r:s]._ +MS2(341.3049), 44.0eV, 21.7min #2545
)

1004 121.1041

182.0726
B0
1 338.0933

B{h‘ 554.9803

404

204

; | ! "
; T | | 4L il
200 400 600 800 1000 1200 1400 mz

Wyznaczone wzory sumaryczne fragmentow:
brak (niska intensywnos$¢ widma MS/MS)

Analiza uzyskanych widm MS i MS/MS dla piku o czasie retencji ok. 21,7 min nie pozwolita na identyfikacje
zwigzku przy ok. 341 m/z.
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VIII. Autoryzacja
SEREnIE Imie i nazwisko Anna Czajkowska
wykonat Stanowisko Gléwny Specijalista - Starszy Inzynier Badan
Imie i nazwisko Anna Czajkowska
WAL Stanowisko Gtéwny Specjalista - Starszy Inzynier Badan
autoryzowat
Data i podpis 2023-06-01 Czoé\(oushu

* w przypadku badar wykonywanych przez kilka laboratoriéw lub autoryzowanych przez rézne osoby nalezy powieli¢ nastepujace sekcje:
V. Realizacja i wyniki badan; VI. Wyniki; VII. Dodatkowe informacje; VIII. Autoryzacja.

** oznaczenia metod i wynikéw: (A) - badanie akredytowane z Zakresu Akredytacji PCA AB 1661, (N) - badanie nieakredytowane, (P-AB...)
- badanie akredytowane w Zakresie Akredytacji zewnetrznego laboratorium dostarczajacego ustugi, gdzie AB... 0znacza numer akredytacji
zleceniobiorcy, ktory nalezy wpisa¢ w wykropkowane miejsce; (W) - badanie nieakredytowane wykonane przez zewnetrznego
podwykonawce.

*** w razie potrzeby powieli¢ wiersz ,Badanie wykonat”.

Laboratorium nie ponosi odpowiedzialnosci za pobranie i transport obiektéw do badan, jesli zostaly pobrane i dostarczone przez Klienta. Wyniki
badan nie uwzgledniajq etapu pobierania obiektéw do badan. Wyniki badar, stwierdzenia zgodnosci/niezgodnosci odnosza sie wytacznie do
otrzymanego obiektu do badar (prébki).

Sprawozdanie bez pisemnej zgody laboratorium nie moze byé¢ powielane inaczej, jak tylko w catosci. Laboratorium ponosi odpowiedzialnosc za
wszystkie informacje w Sprawozdaniu z badan, za wyjatkiem informacji dostarczonych przez Klienta. Termin zgtaszania skarg nie moze
przekracza¢ 2 tygodni od daty wystania Sprawozdania z badari. Skargi mozna kierowac na adres: jakosc@port.lukasiewicz.gov.pl.

Sprawozdanie sporzadzono w 2 jednobrzmiacych egzemplarzach:
Egzemplarz nr 1 - dla Laboratorium
Egzemplarz nr 2 - dla Klienta

Stanowisko Imie i nazwisko Data i podpis
. Gtowny Specjalista - : .
Sporzadzit Starszy Inzynier Badar Anna Czajkowska 2023-06-01 CIO:S\AQ-AS\(Q
jali \ 06¢. 2,243
Zatwierdzit SElEA7 ARk Marta Malycha o1.

Koordynacji Laboratoridow WM. szq/(vy\lv—'
J

KONIEC SPRAWOZDANIA Z BADAN
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