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Allgemeines

In den letzten Jahren wurden durch die Fachgruppe 12 Ringversuche durchgefihrt, die far
Laboratorien der kosmetischen Industrie als Angebot dienen sollten, eine Standortbestim-
mung beziglich der Qualitat der eigenen Analytik zu ermdglichen (Ringversuchsauswer-
tungen siehe ww.dgk-ev.de). Aufgrund der positiven Resonanz durch die Teilnehmer ent-
schloss sich die Fachgruppe, auch in 2015 einen Ringversuch durchzufiihren, welcher wie-
der als Zertifikats-Ringversuch ausgerichtet wurde.

Das Kriterium fur eine erfolgreiche Teilnahme ist, dass 80% der untersuchten Parameter
erfolgreich bestimmt werden, d.h. dass der Z,-Score innerhalb eines Toleranzbereiches von
+2 bis -2 liegt (Details hierzu finden Sie unter dem Punkt ,Statistik). Dies setzt die Be-
stimmung von mindestens funf Parametern durch das teilnehmende Labor voraus. Ist ein
Parameter von weniger als 5 Laboratorien bestimmt worden, so wird dieser Parameter bei
der Auswertung nicht berticksichtigt. Die Angaben der Teilnehmer zur Methode sollten ein-
deutig sein; die pro Parameter geforderten zwei Werte sollen als Wiederholmessung aus
einer einzigen Methode angegeben werden und nicht als zwei Werte aus unterschiedlichen
Methoden. Wenn die Angaben nicht eindeutig sind, kann der Parameter nicht als bestan-
den gewertet werden.

Untersucht wurden diesmal eine Bodylotion, ein Rohstoff sowie eine Pt/Co Lésung. Sowohl
die Bodylotion als auch der Rohstoff wurden in einem neutralen Gebinde zur Verfigung
gestellt.

Untenstehende - nach Meinung der Fachgruppe typische und in der Praxis der Qualitats-
kontrolle relevante Parameter waren zur Prifung vorgesehen:
Ringversuch ,Bodylotion*®:

Trockenriickstand, Wassergehalt, pH-Wert, Dichte, Glycerin, Phenoxyethanol, Rheologie

Ringversuch ,Rohstoff*:

Trockenrickstand, Wassergehalt, pH-Wert, Dichte, Brechungsindex, Farbzahl und Rheolo-
gie.

Ringversuch ,Pt/Co Lésung*:

Farbzahl

Wie schon bei vorherigen Ringversuchen wurde der Ringversuch 2015 als Laborver-
gleichsuntersuchung konzipiert und diente nicht der Validierung von Prifmethoden. Daher
wurden den Teilnehmern nur die zur Durchfiihrung notwendigsten Angaben zu Prifmetho-
den vorgegeben.

Der Probenversand wurde im April 2015 vorgenommen, die Bearbeitung der Proben in den
Laboren erfolgte dann bis 31. Juli 2015. Die statistische Auswertung des Ringversuchs er-
folgte ab September 2015.
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Voraussetzungen und statistische Auswertung der Mes S-
werte

Grundlage:

Die Grundlage fir die Durchfihrung und Auswertung des Ringversuchs ist die Norm DIN
38402-A45, welche die Kriterien fir die Durchfilhrung von Ringversuchen zur externen
Qualitatskontrolle von Laboratorien festlegt. Im Unterschied dazu dienen die Normen DIN
38402-A41 und DIN 38402-A42 zur Gewinnung quantitativer Aussagen Uber die Zuverlas-
sigkeit von Analyseverfahren.

Zielsetzung:

Die Teilnahme an Ringversuchen in verschiedenen Prifbereichen bietet jedem Analytik-
oder QS-Labor die Méglichkeit, seine Leistungsfahigkeit objektiv darzustellen. Ringversu-
che zur Qualitatskontrolle von Priflaboratorien als externe Qualitatssicherungsmalnahme
dienen sowohl den Laboren und den darin beschéaftigten Mitarbeitern als auch einer nach-
fragenden Stelle als vertrauensbildende MalRnahme.

Durchfiihrung:

Es sind einheitliche Vorgehensweisen bei der Durchfiihrung und Bewertung von Eignungs-
prufungen einzuhalten, um mdglichst gleiche Qualitatskriterien bei der Bewertung von La-
boratorien zugrunde legen zu kénnen. In diesem Zusammenhang werden die organisatori-
schen, personellen, raumlichen, messtechnischen und bewertenden Rahmenbedingungen
der Ringversuchsveranstalter charakterisiert.

Die Durchfuihrung von Ringversuchen zur Laborprifung muss in der Hand von Fachleuten
liegen, die sowohl mit den Anforderungen an die Planung, Durchfiihrung und Auswertung
von Ringversuchen, als auch mit den zu prifenden Analyseverfahren vertraut sind und ihre
Fachkenntnis nachgewiesen haben.

Die ausfiihrende Stelle muss unabhangig, unparteiisch und rechtlich eindeutig zu identifi-
zieren sein. Sie muss frei von kommerziellen, finanziellen und sonstigen Interessen Dritter
sein, welche die Bewertungsergebnisse von Laboratorien beeinflussen kénnen.

Fur die Ringversuche missen ein Ringversuchsleiter und ein Stellvertreter benannt sein,
welche die Gesamtverantwortung tragen. Sie mussen die notwendige fachliche Qualifikati-
on und ausreichende Erfahrung bei der Anwendung und Bewertung der Analyseverfahren
nachweisen kdnnen.

Alle Beteiligten missen die notwendige Geheimhaltung aller Daten und Informationen ein-
halten.

Um die jeweiligen Ringversuchssysteme dem Stand der Technik anpassen zu kénnen und
um alle fachlichen Anforderungen an die Ringversuche angemessen berlcksichtigen zu
kénnen, muss eine Organisations- und Bewertungsgruppe eingesetzt werden, die regelma-
Big zusammentritt und mit Fachleuten aus allen betroffenen Fachgebieten besetzt ist.

Statistik:

Die erhaltenen Messwerte der Teilnehmer werden gemaf DIN 38402-A45 mit der kommer-
ziell erhaltlichen Software ProLab (Hersteller: QuoData GmbH, Dresden) statistisch ausge-
wertet.

Eine Qualitatsbewertung von Laboratorien kann auf Grundlage normierter Abweichungen
der jeweiligen Analysenergebnisse von einem konventionell richtigen Wert (,Sollwert*, hier:
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Mittelwert der Labor Messwerte) erfolgen. Diese Abweichungen der Analysenergebnisse
vom Sollwert werden in so genannten Z-Scores ausgedrickt:

Z- Score = (Analysenergebnis — Sollwert) / Vergleichsstandardabweichung

Bei Parametern, die grundsatzlich keine negativen (Mess-) Werte annehmen kénnen, emp-
fiehlt die DIN 38402-A45, als Qualitatskriterium modifizierte Z-Scores, so genannte Z-
Scores heranzuziehen. Daher werden im Rahmen dieser Ringversuchsauswertung Z,;-
Scores berticksichtigt.

Unter der Annahme, dass die Analysenergebnisse normalverteilt sind, gilt ein Messwert
Ublicherweise als akzeptabel, wenn der Z,-Score innerhalb eines Toleranzbereiches von +2
bis -2 liegt. Das Vorzeichen der Z,-Scores zeigt die Richtung der Fehlbestimmung an (+ =
zu viel gefunden, - = zu wenig gefunden).

In den folgenden Graphiken zeigen alle blauen Balken die Z, Scores, die innerhalb des
Toleranzbereiches von +/- 2 liegen. Der Ubersichtlichkeit wegen sind alle Z, Scores, die
groRer sind als +/- 2 (rote Balken) bei dem Wert von 2 abgeschnitten, wobei der genaue
Wert angegeben wird.

Die in den Graphen der Messwerte ermittelten Werte kénnen wie folgt erklart werden:

Sollwert ist der durch die in der DIN angegebene Methode ermittelte Mittelwert der Mess-
werte aller Laboratorien (robuste Mittelwert Schatzung). Er entspricht nicht dem arithmeti-
schen Mittelwert und er beinhaltet alle Messwerte, wobei allerdings Ausrei3er mit einer an-
deren Wichtung gerechnet werden, als regulare Messwerte.

Rel. Soll-Stdabw. (rel. Vergleichsstandardabweichung) ist die aus den Sollwerten und dem
Labormittelwert errechnete relative Standardabweichung zwischen den Laboratorien. Auch
hier gilt die Uber die Ermittlung des Mittelwertes erldauterte Methodik.

Rel. Wiederhol-Stdabw. ist die relative Standardabweichung der Mehrfachbestimmung ei-
nes Labors.

Toleranzgrenzen sind die ermittelten 2-Sigma-Warngrenzen, die man als Grenzwerte z.B.
fur eine Spezifikation eines kosmetischen Produktes einsetzen kbénnte, wenn die analyti-
schen Werte an unterschiedlichen Priforten (das kdnnen verschiedene Stationen in der
Produktion oder auch unterschiedliche externe Laboratorien sein) ermittelt werden. In der
Praxis liegen die gewlnschten Spezifikationsgrenzen oft wesentlich enger zusammen. Al-
lerdings werden die Werte dann auch mit einer kleineren Bandbreite von Messstationen
ermittelt, so dass insgesamt eine kleinere Standardabweichung zu erwarten ist.
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Zusammenfassung und Ausblick

Auch bei dieser Laborvergleichsstudie handelt es sich natirlich um eine Momentaufnahme;
um zu weiteren Aussagen zu kommen, plant die Fachgruppe einen weiteren Ringversuch in
2016 durchzufihren.

Jeder Teilnehmer kann hier nach Meinung der Fachgruppe einen durchaus interessanten
Eindruck von seiner ,Analytik“ im Vergleich zu anderen Laboratorien erhalten.

Die folgende Graphik liefert eine Ubersicht tiber das Ergebnis der Teilnehmer, richtige Er-
gebnisse sind grun, falsche rot eingefarbt. Ein angemeldetes Labor hat keine Ergebnisse
abgeliefert.
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Abbildung 1: Ergebnisse der einzelnen Teilnehmer

10 von 25 in 2015 teilnehmenden und bewerteten Laboren haben alle abgegebenen
Ergebnisse richtig bestimmt, 4 Labore konnten die geforderten 80% richtige Ergebnisse
nicht erreichen. Ein Labor hat keine Ergebnisse eingereicht.

Das hier dargestellte Ergebnis darf nicht dariiber hinwegtauschen, dass die Streuung der
Messwerte bei vielen Parametern sehr gro3 war. Die entsprechende rel.
Vergleichsstandardabweichung ist in den Details zu jedem Messparameter angeben.

Aufgrund der Auswertung nach DIN werden keine AusreiRer bestimmt, sondern
abweichende Ergebnisse werden mit einer entsprechend geringeren Wichtung gewertet.
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In den folgenden Graphiken mit Z,-Scores sind die ,richtigen“ Ergebnisse (Z.-score im
Rahmen der zulassigen Toleranz, also <2,0) in blau und die ,falschen* Ergebnisse in rot
dargestellt.

Die folgende Graphik zeigt die Ubersicht der Ergebnisse pro Parameter fiir die Bodylotion.
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Abbildung 2: Zu-Scores pro Parameter; Matrix Bodylotion

Die folgende Graphik zeigt die Ubersicht der Ergebnisse pro Parameter fiir den Rohstoff.
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Abbildung 3: Zu-Scores pro Parameter; Matrix Rohstoff

Seite 7 von 55 der Auswertung des DGK-Ringversuchs 2015 vom 02.11.2015



DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Merkmal
HAZEN

Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2
Lot e
L02{ —_— ]
L03 | e
L04 | [
L05 | |
L06| e
Lo7 4
L09- [
—
\
<
|
-
\
e ]

Labor

L13
L17]
L18]
L22]
L23]
L24]
L25]

Zu-Score
PROLab

Abbildung 4: Zu-Scores pro Parameter; Matrix Pt/Co Losung

Weitere Details werden in der Beschreibung der Versuchsergebnisse des jeweiligen Para-
meters genannt.
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Erlauterung zur Ergebnisibersicht

Die folgende Ergebnistbersicht ist prinzipiell immer nach dem gleichen Schema aufgebaut:

Angabe der Randbedingungen, die fur die Bestimmung des Parameters von der
Fachgruppe als notwendig erachtet wurden.

Angabe Uber die Zahl der Labore, die diesen Parameter bestimmt haben, des er-
rechneten Sollwertes (Mittelwertes) und der errechneten rel. Vergleichs-
Standardabweichung und der rel. Wiederhol-Standardabweichung. Wurde ein
Messwert mit einer anderen Anzahl von Nachkommastellen als vorgegeben mitge-
teilt, so wurde der Messwert auf die vorgegebene Nachkommastellenzahl gerundet.
Alle Berechnungen erfolgten mit der vorgegebenen Anzahl an Nachkommastellen

Tabellarische Ubersicht der Messwerte der Labore unter Kennzeichnung der ,fal-
schen* Werte in rot und mit Stern* (fir den schwarz/weif3 Ausdruck).

Graphik der Messwerte pro Teilnehmer (beide geforderten Einzelbestimmungen
werden angegeben) nach ansteigenden Zahlenwerten (ohne Herausstellung der fal-
schen Werte) unter Angabe der statistischen Daten im Kopf der Graphik. Hat ein
Teilnehmer mehr als 2 Werte angegeben, wurden der htéchste und der niedrigste
Wert verwendet. Wurde nur ein einzelner Messwert angegeben, wurde dieser dop-
pelt angegeben.

Graphik der Z, Scores mit den richtigen Werten in blau und den falschen in gelb
bzw. rot unter Angabe des genauen Z, Scores.
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Bodylotion, Ergebnistibersicht Trockenrtickstand

Zur Bestimmung des Trockenriickstandes wurden folgende Vorgaben gemacht: Infrarot-
Trockner bei 105C auf Filter fur IR-Trockner bzw. Seesand, Einwaage 1,5 g, Gewichts-
konstanz; Ergebnisangabe in g/100g mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Trockenriickstand bestimmten 21 Labore, der errechnete Labormittelwert
betragt 42,0 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 4,59 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 0,71 %.

Tabelle 1: Messwerte Trockenriickstand

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 S 10 | 11 | 13
Messwert (g/100g) | 41,6 | 44,5 | 43,5 33,9*%| 42,8 | 44,1 | 40,8 | 42,2 | 42,8 43
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (g/100g) |38,1* | 42,8 | 40,5 | 43,2 | 42,5 | 38,2 | 39,9 | 41,5 | 43,3 | 41,9 | 41,0
Probe: Body Lotion Sollwert: 42,0 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Trockenriickstand Rel. Soll-Stdabw.: 4,59% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,71%
e Anzahl Labore: 21 Toleranzbereich: 38,1 - 46,0 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
. B *
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Abbildung 5: Trockenriuickstand, graphische Darstellung der Messwerte

Sollwert: 42,0 g/100g (empirischer Wert)

Rel. Soll-Stdabw.: 4,59% (empirischer Wert)

Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,71%

Toleranzbereich: 38,1 - 46,0 g/100g (jZu-Score| <= 2,0)

Probe: Body Lotion
Merkmal: Trockenriickstand
Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 21
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Abbildung 6: Trockenruickstand, graphische Darstellung der Zu-Scores
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Bodylotion, Ergebnistibersicht Wassergehalt

Zur Bestimmung des Wassergehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Karl-Fischer;
Ergebnisangabe in g/100g mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Wassergehalt bestimmten 20 Labore, der errechnete Labormittelwert be-
tragt 54,9 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 2,82 %, die rel. Wieder-

holstandardabweichung 0,54 %.

Tabelle 2;: Messwerte Wasser-Gehalt

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 13
Messwert (g/100g) | 55,2 | 55,5 55,1 | 56,0 | 53,8 | 56,5 | 56,5 53,9 55,3
Labor-Nr. 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25
Messwert (g/100g) | 54,8 | 56,3 | 55,1 | 53,0 | 53,6 |61,8* | 56,6 | 54,8 |50,0* | 55,5 | 53,3
Mekmal  Wacsorgenalt Rl SollStdabw. 5529 (omaiachorwer

Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 20

Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,54%
51,8 - 58,2 g/100g (JZu-Score| <= 2,0)

Toleranzbereich:
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Abbildung 7: Wasser-Gehalt, graphische Darstellung der Messwerte
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Wassergehalt
Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 20

Sollwert:
Rel. Soll-Stdabw.

Toleranzbereich:

54,9 g/100g (empirischer Wert)

2,82% (empirischer Wert)
Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,54%
51,8 - 58,2 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 8: Wasser-Gehalt, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer

Seite 11 von 55 der Auswertung des DGK-Ringversuchs 2015 vom 02.11.2015

PROLab




DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Bodylotion, Ergebnistbersicht pH-Wert

Zur Bestimmung des pH-Wertes wurden folgende Vorgaben gemacht: direkt, 20C; Ergeb-

nisangabe mit zwei Nachkommastellen.

Den Parameter pH-Wert bestimmten 23 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
5,50, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 1,06 %, die rel. Wiederholstandardab-

weichung 0,47 %.

Tabelle 3: Messwerte pH-Wert

Labor-Nr. 1] 2 ]3] 45 6] 7] 8] 9 10]11]13
Messwert 550 | 545 | 5,49 | 5,50 |5,35%| 5,52 | 5,53 | 5,43 | 5,48 | 5,52 | 5,51 | 5,49
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert 545 | 546 | 5,62 | 5,60 |5,63*| 5,53 | 547 | 551 | 5,50 | 5,58 | 5,46
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Abbildung 9: pH-Wert, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Body Lotion Sollwert: 5,50 pH (empirischer Wert)
Merkmal: pH-Wert Rel. Soll-Stdabw.: 1,06% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,47%
Anzahl Labore: 23 Toleranzbereich: 5,38 - 5,62 pH (JZu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A4S; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score|
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Abbildung 10: pH-Wert, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Bodylotion, Ergebnisibersicht Dichte

Zur Bestimmung der Dichte wurden folgende Vorgaben gemacht: 20C; Ergebnisangabe in
[g/mL] mit vier Nachkommastellen.

Den Parameter Dichte bestimmten 20 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
0,9795 g/mL, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 0,24 %, die rel. Wiederhol-
standardabweichung 0,04 %.

Tabelle 4;: Messwerte Dichte

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert (g/mL) |0,9817(0,9795|0,9792 0,9805 | 0,9746 |0,9751 | 0,9822 0,9805 | 0,9786 | 0,9818
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25

Messwert (g/mL) |0,9797 |0,9821 |0,9808 |0,9811|0,9798 |0,9593* | 0,9797 | 0,9794 [0,9791 | 0,9760 | 0,9748

Probe: Body Lotion Sollwert: 0,9795 g/ml (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,24% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,04%
Anzahl Labore: 21 Toleranzbereich: 0,9746 - 0,9843 g/ml (jZu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2
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Abbildung 11: Dichte, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Body Lotion Sollwert: 0,9795 g/ml (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,24% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,04%
Anzahl Labore: 21 Toleranzbereich: 0,9746 - 0,9843 g/ml (jZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 12: Dichte, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK) ﬂ
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Kommentar der Fachgruppe zur Bestimmung der ,klassi -
schen” physiko-chemischen Parameter der Bodylotion

Trockenriickstand

Errechneter Sollwert 42,0 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 4,59 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,71 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 21 Laboratorien teilgenommen, 19 waren erfolgreich

Labor 06 hat diesen Parameter mit der grof3ten Abweichung bestimmt. Hier wurde entgegen der
Vorgabe ein Trockenschrank und kein IR-Trockner verwendet. Es ist in den Daten eine gewisse
Tendenz zu erkennen, dass Bestimmungen mittels Trockenschrank (Labore 06, 14, 19, 09, 24, 21
und 10) einen geringeren Trockenriickstand ergeben. Beide Labore, deren Ergebnisse mit ,falsch”
gewertet wurden, haben Trockenschranke eingesetzt. Insgesamt ist die erreichte Vergleichsstan-
dardabweichung von unter 5% fur diesen Parameter gut und entspricht dem Durchschnitt der bishe-
rigen Ringversuche.

Wassergehalt
Errechneter Sollwert 54,9 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 2,82 %, rel. Wieder-

holstandardabweichung 0,54 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 20 Laboratorien teilgenommen, 18 waren erfolgreich

Die Vergleichs- und Wiederholstandardabweichungen des Parameters Wassergehalt liegen inner-
halb der erwarteten Toleranzen. Labor 19 hat den Wassergehalt als ,Differenz zur Trockenmasse*
angegeben, obwohl als Methode die Karl-Fischer Titration vorgegeben war. Der resultierende Wert
ist deutlich zu hoch. Labor 18 hat hier ungewdhnlich unterschiedliche Werte der Einzelbestimmun-
gen erhalten, dies sollte zum Anlass genommen werden, die Wiederholbarkeit der verwendeten
Methode zu prufen. Insgesamt liegt die erreichte Vergleichsstandardabweichung von ca. 3% auch
hier im dem Durchschnitt der bisherigen Ringversuche.

H-Wert
Errechneter Sollwert 5,50; rel. Vergleichsstandardabweichung 1,06 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,47 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 23 Laboratorien teilgenommen, 21 waren erfolgreich

Einige Labore, insb. die Labore 09 und 18 wiesen eine ungewohnlich schlechte Reproduzierbarkeit
der pH-Wert Bestimmung auf. Dies sollte zum Anlass genommen werden die verwendete pH-
Methode zu Uberprifen. Leider wurden hier keine genaueren Angaben zur verwendeten Methode
gemacht. Ansonsten lieferte die pH-Wert Bestimmung zufrieden stellende Ergebnisse.

Dichte

Errechneter Sollwert 0,9795 g/ml; rel. Vergleichsstandardabweichung 0,24 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,04 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 20 Laboratorien teilgenommen, 19 waren erfolgreich

Die Dichte kann mittels Biegeschwingern sehr genau bestimmt werden, diese Methode verwendeten
die meisten Teilnehmer. Labor 10 hat eine Spritze zur Dichtebestimmung verwendet. Das von Labor
19 verwendete Pyknometer zeigt eine zu kleine Dichte, was mdglicherweise auf eine nicht luftbla-
senfreie Beflllung hindeutet. Die Fachgruppe empfiehlt, aufgrund der inharenten Ungenauigkeit bei
geforderten 4 Nachkommastellen kein Pyknometer oder Spritze zu verwenden.
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK) ﬂ
Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Bodylotion, Ergebnistbersicht Rheologie

Vorgegeben war die Bestimmung der Viskositat einer Bodylotion bei 20T in mPas. Die
Messungen konnten nach DIN 53019 oder nach der neu entwickelten DGK-Methode erfol-
gen. Zur DIN Messung war vorgegeben, dass Messungen im dynamischen FlieRgleichge-
wicht (abzulesen nach 2 Minuten) bei Scherraten von 10s*, 50s™* und wieder 10s* durchzu-
fuhren sind. Alle Messungen sollten bei 20C durchg efuihrt werden.

Insgesamt 6 Labore gaben Ergebnisse von DIN Messungen ab, 5 Labore machten Mes-
sungen mit der DGK-Methode.

Die Messungen nach DIN wurden sowohl mit koaxialen Zylinder-, Kegel/Platte- als auch mit
Platte/Platte-Messgeometrien durchgefiihrt, 2 Labore haben keine Angaben zur Messgeo-
metrie gemacht.
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Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Fur die Viskositat bei 10 s* nach DIN 53019 (1. Messung) errechnet sich ein Labormittel-
wert von 13.228 mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 24,3 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 1,74 %.

Tabelle 5: Messwerte Viskositat bei 10 s* nach DIN 53019 (1. Messung)

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 I 8 9 10 | 11 | 13
Viskositat (mPas) | 9909 14144 | 14790
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 16000 11775 | 12750
Probe: Body Lotion Sollwert: 13228 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 1. Messung Rel. Soll-Stdabw.: 24,33% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,74%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 7254 - 20845 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A4S5; Solw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score| <= 2
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§
£ 13000 ==
12000 E
11000
10000 =
Lbl Lé4 Lé5 LiO Lil LéO

Labor

Abbildung 13: Viskositat (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe: Body Lotion

Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 1. Messung

Methode: DIN 38402 A45

Anzahl Labore: 6

Soliwert: 13228 mPas (empirischer Wert)
Rel. Soll-Stdabw.: 24,33% (empirischer Wert)
Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,74%

Toleranzbereich: 7254 - 20845 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 14: Viskositat (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Fur die Viskositat bei 50 s nach DIN 53019 errechnet sich ein Labormittelwert von 3.460
mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 12,19 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 1,47 %.

Tabelle 6: Messwerte Viskositat bei 50 s nach DIN 53019

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Viskositat (mPas) | 2940 3578 | 3689
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 3850 3191 | 3515
Probe: Body Lotion Sollwert: 3460 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 50s-1 Rel. Soll-Stdabw.: 12,19% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,47%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 2642 - 4384 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 15: Viskositat (50 s*) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte
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Probe: Body Lotion Soliwert: 3460 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 50s-1 Rel. Soll-Stdabw.: 12,19% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,47%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 2642 - 4384 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M, L bw . = S; |Zu-Score| <=2
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Abbildung 16: Viskositat (50 s*) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Fur die Viskositat bei 10 s nach DIN 53019 (2. Messung) errechnet sich ein Labormittel-
wert von 11.022 mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 10,27 %, die rel.

Wiederholstandardabweichung 2,64 %.

Tabelle 7: Messwerte Viskositat bei 10 s nach DIN 53019 (2. Messung)

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Viskositat (mPas) | 9235 11487 | 10552
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 11950 11170 | 11650
Probe: Body Lotion Sollwert: 11022 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 2. Messung Rel. Soll-Stdabw.: 10,27% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,64%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 8809 - 13474 mPas (JZu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2
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Abbildung 17: Viskositat (10 s, zweite Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe: Body Lotion

Sollwert:

11022 mPas (empirischer Wert)

PROLab

Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 2. Messung Rel. Soll-Stdabw.: 10,27% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,64%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 8809 - 13474 mPas (JZu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Solw ert = M; w. = S; [Zu-Score]| <= 2
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Abbildung 18: Viskositat (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Rheologische Messungen nach der DGK-Methode wurden von 5 Laboren durchgefihrt. Fur
die Viskositatszahl nach der DGK-Methode errechnet sich ein Labormittelwert von 3.508
mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 10,89 %, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 0,96 %.

Tabelle 8: Messwerte Viskositatszahl nach der DGK-Methode

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Viskositat (mPas) | 3559 3563 3404
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 11737* 678*
Probe: Body Lotion Sollwert: 3508 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Rheologie DGK-Methode Viskositatszahl Rel. Soll-Stdabw.: 10,89% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,96%
Anzahl Labore: 5 Toleranzbereich: 2763 - 4339 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert :%%)Wadabw =S; |Zu-Score| <= 2
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Abbildung 19: Viskositatszahl nach der DGK-Methode, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe: Body Lotion
Merkmal:
Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 5

Rheologie DGK-Methode Viskositatszahl

Soliwert:
Rel. Soll-Stdabw.:

3508 mPas (empirischer Wert)
10,89% (empirischer Wert)

Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,96%

Toleranzbereich: 2763 - 4339 mPas (jZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 20: Viskositatszahl nach der DGK-Methode, graphische Darstellung der Messwerte ohne Labore 20 und 24
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Probe: Body Lotion Sollwert: 3508 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Rheologie DGK-Methode Viskositatszahl Rel. Soll-Stdabw.: 10,89% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,96%
Anzahl Labore: 5 Toleranzbereich: 2763 - 4339 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 21: Viskositatszahl nach der DGK-Methode,
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graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Fir den FlieRpunkt nach der DGK-Methode errechnet sich ein Labormittelwert von 251.968
Pa, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 45,39 %, die rel. Wiederholstandardab-

weichung 1,67 %.

Tabelle 9: Messwerte Flie3punkt nach der DGK-Methode

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
FlieRpunkt (Pa) 324460 380478 345790
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
FlieRpunkt (Pa) 128694 69736
Probe: Body Lotion Soliwert; 251968 Pa (empirischer Wert)
Merkmal: Rheologie DGK-Methode Fliesspukt Rel. Soll-Stdabw.: 45,39% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,67%
Anzahl Labore: 5 Toleranzbereich: 63552 - 556692 Pa (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert :M\\rsmabw =S§; |Zu-Score| <= 2
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Abbildung 22: FlieRpunkt nach der DGK-Methode, graphische Darstellung aller Messwert

Probe: Body Lotion

Merkmal: Rheologie DGK-Methode Fliesspukt

Methode: DIN 38402 A45

Anzahl Labore: 5

Sollwert:

Rel. Soll-Stdabw.:
Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,67%
Toleranzbereich:

251968 Pa (empirischer Wert)
45,39% (empirischer Wert)

63552 - 556692 Pa ([Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 23: Viskositatszahl nach der DGK-Methode, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK) ﬂ
Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Kommentar der Fachgruppe zur Viskositats-Bestimmung

Sortiert man die Messergebnisse, die mit einer DIN-Geometrie gemessen wurden, so stellt
man fest, dass die Streuung der Messwerte trotz der prazisen Methodenvorgabe recht hoch
ist. Eine Abhangigkeit von der verwendeten Messsystemgeometrie oder vom eingesetzten
Rheometertyp konnte aufgrund der geringen Zahl der Ergebnisse nicht festgestellt werden.

Die gefundenen Standardabweichungen zwischen ca. 10% und 25% entsprechen den
durch die DIN 53019 Teil 2 ermittelten Standardabweichungen der Gerate (Platten- oder
Zylindergeometrie), wobei die Messungen bei hohen Scherraten bzw. an vorgescherten
Proben eine niedrigere Vergleichsstandardabweichung aufweisen.

Drei von den fuinf Messwerten der DGK-Methode liegen vergleichbar. Von den beiden ab-
weichenden Messwerten liegt der eine deutlich niedriger, der andere deutlich héher, vgl.
Tabelle 8. Die Rohdaten der Teilnehmer der DGK Methode wurden tberpruft und konnten
keine Begrundung fur die abweichenden Messergebnisse liefern.

Beide Viskositatsbestimmungen (nach DIN und nach DGK) wurden gewertet.

Der FlieBpunkt der DGK Methode ist die mathematisch auf eine Scherrate von 0 extrapo-
lierte Schubspannung. Er kann als die zum Fliel3en notwendige Anfangskraft interpretiert
werden. Die Interpretation des Ergebnisses ist schwierig, weil die Qualitat der Rohdaten der
Fachgruppe nicht bekannt ist.

Der Flie3punkt wurde gewertet.

Die grundsatzlichen Voraussetzungen fur reproduzierbare Messwerte sind zum Beispiel ein
kalibriertes Messsystem, die Einhaltung der vorgegebenen Temperatur, das richtige (u.a.
luftblasenfreie) Beflllen und Trimmen. Dariiber hinaus sind flr untereinander vergleichbare
Messwerte die Einhaltung weiterer Bedingungen notwendig (z.B. Schergeschwindigkeit,
Probenvorbereitung, etc.). Auf diese Voraussetzungen wird in den DGK Rheologie Grund-
kursen ausfuhrlich eingegangen.
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Bodylotion, Ergebnistbersicht Phenoxyethanol

Zur Bestimmung des Phenoxyethanol-Gehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Er-
gebnisangabe in [g/100g] mit zwei Nachkommastellen.

Den Parameter Phenoxyethanol bestimmten 14 Labore, der errechnete Labormittelwert
betragt 0,70 g/100g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 5,19 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 1,22 %.

Tabelle 10: Messwerte Phenoxyethanol

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert (g/100g) | 0,73 0,68 | 0,71 0,70 |0,62* | 0,70
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (g/100g) | 0,70 0,70 | 0,76 0,74 | 0,69 | 0,71 |0,63* 0,64
Probe: Body Lotion Soliwert: 0,70 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Phenoxyethanol-Gehalt Rel. Soll-Stdabw.: 5,19% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,22%
Anzahl Labore: 14 Toleranzbereich: 0,63 - 0,77 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score| <= 2
0,76 E
0,74+ B
0,72
S 0,701 EE} —— EE} EE} EE}
O’ 0,68 —o—
0,66
0,64 ——
0,621 == O : : : : : : : :
3 a 3 2 a ha| 2 Labor ha| 4 3 3 3 ha| 4

Abbildung 24: Phenoxyethanol, graphische Darstellung der Messwerte

-Gehalt

Sollwert:
Rel. Soll-Stdabw.:

Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,22%

Toleranzbereich:

0,70 g/100g (empirischer Wert)
5,19% (empirischer Wert)

0,63 - 0,77 g/100g ([Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 25: Phenoxyethanol, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Bodylotion, Ergebnistbersicht Glycerin

Zur Bestimmung des Glycerin-Gehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Ergebnisan-
gabe in g/100g mit zwei Nachkommastellen.

Den Parameter Glycerin bestimmten 8 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 5,04
0/100g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 4,51 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 1,11 %.

Tabelle 11: Messwerte Glycerin

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert (g/100g) | 5,12 5,05 | 5,27 4,04*
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (g/100g) | 4,96 5,16 4,62 5,04

Probe: Body Lotion Soliwert: 5,04 g/100g (empirischer Wert)

Merkmal: Glyceringehalt Rel. Soll-Stdabw.: 4,51% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,11%

Anzahl Labore: 8 Toleranzbereich: 4,58 - 5,52 g/100g (JZu-Score| <= 2,0)

Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score| <= 2
] =
e
—— ——
5,0 ==
4,8
g
S 46 B
4,4
4.2
4,0
°
3 3 4 3 Labor 3 3 4 3
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Abbildung 26: Glycerin, Graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Body Lotion Sollwert: 5,04 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Glyceringehalt Rel. Soll-Stdabw.: 4,51% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,11%

Anzahl Labore: 8 Toleranzbereich: 4,58 - 5,52 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)

14 Auswertung = DIN38402 A4S; Sollw ert = M; Sol- smabD: [zu-Score} <=2
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Abbildung 27: Glycerin, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK) ﬂ
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Kommentar der Fachgruppe zur Bestimmung der Inhalts -
stoffe

Phenoxyethanol

Errechneter Sollwert 0,70 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 5,19 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 1,22 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 14 Laboratorien teilgenommen, alle 12 waren erfolgreich.

Die Vergleichsstandardabweichung zwischen den Laboren lag im erwarteten Bereich um die 5%.

Glycerin
Errechneter Sollwert 5,04 g/100g; rel. Vergleichsstandardabweichung 4,51 %, die rel. Wie-

derholstandardabweichung 1,11 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 8 Laboratorien teilgenommen, 7 waren erfolgreich.

Hier wurde eine in Vergleich mit friiheren Ringversuchen zufrieden stellende Vergleichsstandardab-
weichung von ca. 5% erreicht. Eine Abhéngigkeit der Ergebnisse von der verwendeten Methode (GC
oder enzymatisch) ist nicht zu erkennen.
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Alkylpolyglucosid, Ergebnisiibersicht Trockenriicksta nd

Zur Bestimmung des Trockenriickstandes wurden folgende Vorgaben gemacht: Infrarot-
Trockner, 105C, Einwaage 1,5 g, Gewichtskonstanz; auf Filter fiur IR-Trockner bzw. See-
sand. Ergebnisangabe in g/100g mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Trockenriickstand bestimmten 22 Labore, der errechnete Labormittelwert
betragt 52,1 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 2,06 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 0,36 %.

Tabelle 12: Messwerte Trockenriickstand

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert (g/100g) | 52,9 | 51,5 | 54,4% | 51,5 48,5% | 52,3 | 52,3 | 52,0 | 52,0 | 52,7 | 52,2
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (g/100g) | 53,0 | 52,8 | 50,0* | 53,1 | 51,8 | 51,6 | 50,8 | 52,0 | 52,5 | 52,0 | 52,8
Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 52,1 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Trockenriickstand Rel. Soll-Stdabw.: 2,06% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,36%
57 Anzahl Labore: 22 Toleranzbereich: 50,0 - 54,4 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 28: Trockenriickstand, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 52,1 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Trockenriickstand Rel. Soll-Stdabw.: 2,06% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,36%
Anzahl Labore: 22 Toleranzbereich: 50,0 - 54,4 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A4S; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Scor
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Abbildung 29: Trockenriickstand, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK) ﬂ

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Alkylpolyglucosid, Ergebnisiibersicht Wassergehalt

Zur Bestimmung des Wassergehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Karl-Fischer;
Ergebnisangabe in g/100g mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Wassergehalt bestimmten 21 Labore, der errechnete Labormittelwert be-
tragt 48,6 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 1,68 %, die rel. Wieder-

holstandardabweichung 0,37 %.

Tabelle 13: Messwerte Wasser-Gehalt

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 S 10 | 11 | 13
Messwert (g/100g) | 48,1 | 48,5 48,3 | 47,9 | 47,3 | 48,5 | 48,8 | 50,1 | 49,3 49,8
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (g/100g) | 48,4 | 48,5 | 48,3 |46,7* | 49,5 | 48,5 | 49,0 | 48,0 | 45,7* | 48,7 |50,4*
Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 48,6 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Wassergehalt Rel. Soll-Stdabw.: 1,68% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,37%
Anzahl Labore: 21 Toleranzbereich: 46,9 - 50,3 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
o Ausw ertung = DIN38402 AdS; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score] <=2
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Abbildung 30: Wassergehalt, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 48,6 g/100g (empirischer Wert)
Merkmal: Wassergehalt Rel. Soll-Stdabw.: 1,68% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,37%

Anzahl Labore: 21 Toleranzbereich: 46,9 - 50,3 g/100g (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 31: Wassergehalt, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Alkylpolyglucosid, Ergebnisiibersicht pH-Wert

Zur Bestimmung des pH-Wertes wurden folgende Vorgaben gemacht: direkt, 20C; Ergeb-
nisangabe mit zwei Nachkommastellen.

Den Parameter pH-Wert bestimmten 23 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
11,78, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 1,30 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,25 %.

Tabelle 14: Messwerte pH-Wert

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert 11,77 11,88 11,90 11,73 | 11,66 | 11,60 | 11,90 (11,95|11,75| 11,63 | 11,74 | 11,84
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert 12,04 | 11,82 | 11,76 |11,75|11,60| 11,57 | 11,84 | 11,73 | 11,90 | 11,98 | 11,64
Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 11,78 pH (empirischer Wert)
Merkmal: pH-Wert Rel. Soll-Stdabw.: 1,30% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,25%

Anzahl Labore: 23

Toleranzbereich:

11,47 - 12,10 pH ([Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 32: pH-Wert, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 11,78 pH (empirischer Wert)
Merkmal: pH-Wert Rel. Soll-Stdabw.: 1,30% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,25%
Anzahl Labore: 23 Toleranzbereich: 11,47 - 12,10 pH (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score
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Abbildung 33: pH-Wert, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Alkylpolyglucosid, Ergebnisiibersicht Dichte

Zur Bestimmung der Dichte wurden folgende Vorgaben gemacht: 20C; Ergebnisangabe in
[g/mL] mit vier Nachkommastellen.

Den Parameter Dichte bestimmten 22 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
1,1045 g/mL, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 0,07 %, die rel. Wiederhol-
standardabweichung 0,02 %.

Tabelle 15: Messwerte Dichte

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert (g/mL) |1,1046|1,1050|1,1045 1,1048 |1,1042 |1,1041 | 1,1048 | 1,1011*|1,0795* | 1,1046 | 1,1044
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (g/mL) |1,1039|1,1042 |1,1034|1,1049 [1,1044 |1,0985*|1,1054 | 1,1044 | 1,1042 | 1,1050 | 1,1052

Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 1,1045 g/ml (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,07% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,02%

Anzahl Labore: 22

Toleranzbereich:

1,1030 - 1,1060 g/ml (JZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 34: Dichte, Graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 1,1045 g/ml (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,07% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,02%

Anzahl Labore: 22

Toleranzbereich:

1,1030 - 1,1060 g/ml (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 35: Dichte, Graphische Darstellung der Messwerte ohne Labor 10.
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DGK Fachgruppe Analytik
Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

1,1045 g/ml (empirischer Wert)

Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert:
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,07% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,02%
Anzahl Labore: 22 Toleranzbereich: 1,1030 - 1,1060 g/ml (|Zu-Score| <= 2,0)
A = DIN38402 A45; Soliw ert = M; Soll-Stdabw . = S |Zu-
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Abbildung 36: Dichte, graphische Darstellung der Z-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Alkylpolyglucosid, Ergebnisiibersicht Brechungsindex

Zur Bestimmung des Brechungsindex wurden folgende Vorgaben gemacht: 20C; nD mit
drei Nachkommastellen.

Den Parameter Brechungsindex bestimmten 20 Labore, der errechnete Labormittelwert
betragt 1,416, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 0,05 %, die rel. Wiederhol-
standardabweichung 0,03 %.

Tabelle 16: Messwerte Brechungsindex

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert 1,416 | 1,416 | 1,416 1,416 1,416 | 1,415 (1,416 | 1,416 | 1,417 | 1,416
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert 1,416 | 1,416 | 1,416 | 1,416 | 1,147* 1,415|1,417 {1,416 | 1,416 | 1,416

Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 1,416 RI (empirischer Wert)

Merkmal: Brechungsindex Rel. Soll-Stdabw.: 0,05% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,03%

Anzahl Labore: 20 Toleranzbereich: 1,415 - 1,417 RI (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 37: Brechungsindex, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Alkylpolyglucosid
Merkmal: Brechungsindex
Methode: DIN 38402 A45

Anzahl Labore: 20
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Toleranzbereich:
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Abbildung 38: Brechungsindex, graphische Darstellung der Messwerte ohne Labor 18
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Sollwert: 1,416 RI (empirischer Wert)

Probe: Alkylpolyglucosid
Merkmal: Brechungsindex Rel. Soll-Stdabw.: 0,05% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,03%
Anzahl Labore: 20 Toleranzbereich: 1,415 - 1,417 RI(JZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 39: Brechungsindex, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer. Der Zu-Score von Labor 18 (-419) ist
nicht dargestellt.
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Alkylpolyglucosid, Ergebnistbersicht Hazen Farbzahl

(APHA)

Zur Bestimmung des Hazen Farbzahl wurden folgende Vorgaben gemacht: nach APHA,
Ergebnisangabe in [mgPt/L] ohne Nachkommastellen.

Den Parameter Hazen Farbzahl bestimmten 13 Labore, der errechnete Labormittelwert
betragt 263 mgPt/L, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 70,49 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 0,76 %.

Tabelle 17: Messwerte Hazen Farbzahl (APHA)

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 S 10 | 11 | 13
Messwert (mgPt/L) | 54 | 333 | 185 765 | 148 150 285
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (MgPt/L) 154 | 522 132 | 248 | 295 | 372
Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 263 mg Pt/L (empirischer Wert)
Merkmal: Hazen-Farbzahl nach APHA Rel. Soll-Stdabw.: 70,49% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,76%
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Abbildung 40: Hazen Farbzahl, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 263 mg Pt/L (empirischer Wert)
Merkmal: Hazen-Farbzahl nach APHA Rel. Soll-Stdabw.: 70,49% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,76%
Anzahl Labore: 13 Toleranzbereich: 36 - 774 mg Pt/L (jZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 41: Hazen Farbzahl, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Alkylpolyglucosid, Ergebnisiibersicht Rheologie

Vorgegeben war die Bestimmung der Viskositat bei 20C in mPas. Die Messungen konnten
nach DIN 53019 oder nach der neu entwickelten DGK-Methode erfolgen. Zur DIN Messung
war vorgegeben, dass Messungen im dynamischen Flie3gleichgewicht (abzulesen nach 2
Minuten) bei Scherraten von 10s?, 50s? und wieder 10s? durchzufiihren sind. Alle Mes-
sungen sollten bei 20C durchgefihrt werden.

Teilgenommen am Rheologie Ringversuch haben 6 Labore.

Die Messungen nach DIN wurden sowohl mit koaxialen Zylinder-, Kegel/Platte- als auch mit
Platte/Platte- Messgeometrien durchgefiihrt. Aus diesen Messergebnissen wurden die ent-
sprechenden Mittelwerte berechnet.
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Fur die Viskositat bei 10 s* nach DIN 53019 (1. Messung) errechnet sich ein Labormittel-
wert von 4293 mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 13,00 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 2,10 %.

Tabelle 18: Messwerte Viskositét bei 10 s nach DIN 53019 (1. Messung)

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 13
Viskositat (mPas) | 4455 4209 | 3910

Labor-Nr. 14 | 15 | 16 17 | 18 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 5020 4278 | 3885

Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 4293 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 1. Messung Rel. Soll-Stdabw.: 13,00% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,10%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 3214 - 5521 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 Ads; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score] <=2
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Abbildung 42: Viskositat (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe:
Merkmal:
Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 6

Alkylpolyglucosid

Viskositat DIN53019 10s-1 1. Messung

Soliwert: 4293 mPas (empirischer Wert)
Rel. Soll-Stdabw.: 13,00% (empirischer Wert)
Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,10%

Toleranzbereich: 3214 - 5521 mPas (jZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 43: Viskositat (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Fur die Viskositat bei 50 s nach DIN 53019 errechnet sich ein Labormittelwert von 4213
mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 12,19 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,91 %.

Tabelle 19: Messwerte Viskositat bei 50 s nach DIN 53019

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 I 8 9 10 | 11 | 13
Viskositat (mPas) | 4404 4127 | 3859
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 4800 4198 | 3890
Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 4213 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 50s-1 Rel. Soll-Stdabw.: 12,19% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,91%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 3216 - 5338 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A4S5; Solw ert = M; Soll-Stdabw . = S; |Zu-Score| <= 2
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Abbildung 44: Viskositat (50 s*) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe:

Merkmal:
Methode:
Anzahl Labore: 6

Alkylpolyglucosid
Viskositat DIN53019 50s-1
DIN 38402 A45

Sollwert: 4213 mPas (empirischer Wert)

Rel. Soll-Stdabw.: 12,19% (empirischer Wert)

Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,91%

Toleranzbereich: 3216 - 5338 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 45: Viskositat (50 s*) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Fur die Viskositat bei 10 s nach DIN 53019 (2. Messung) errechnet sich ein Labormittel-
wert von 4254 mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betréagt 8,68 %, die rel. Wie-
derholstandardabweichung 2,87 %.

Tabelle 20: Messwerte Viskositét bei 10 s nach DIN 53019 (2. Messung)

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 I 8 9 10 | 11 | 13
Viskositat (mPas) | 4443 4151 | 3925
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Viskositat (mPas) 4620 4384 | 4000
Probe: Alkylpolyglucosid Sollwert: 4254 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 2. Messung Rel. Soll-Stdabw.: 8,68% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,87%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 3527 - 5046 mPas (JZu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2
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Abbildung 46: Viskositat (10 s, zweite Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe: Alkylpolyglucosid Soliwert: 4254 mPas (empirischer Wert)
Merkmal: Viskositat DIN53019 10s-1 2. Messung Rel. Soll-Stdabw.: 8,68% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,87%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 3527 - 5046 mPas (|Zu-Score| <= 2,0)
Ausw ertung = DIN38402 AdS; Sollw ert = M; Splk-Stdabw . = S; |Zu-Score] <=2
08
0,6
04
0,2
<
<]
» 00 — —_—
>
N
0,2
04
0,6
0,8

L11

L25

L10 L24 Lo1 L20
Labor
PROLab

Abbildung 47: Viskositat (10 s, zweite Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Kommentar der Fachgruppe zur Viskositats-Bestimmung
Es gilt hier prinzipiell das bei der Rheologie der Bodylotion gesagte. Die Vergleichsstan-

dardabweichungen liegen zwischen ca. 9% und 13%. Fur eine rheologische Messung sind
dies sehr gute Werte.
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Kommentar der Fachgruppe zur Alkylpolyglucosid-
Analytik.

Trockenriickstand

Errechneter Sollwert 52,1 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 2,06 %. Wiederhol-
standardabweichung 0,36 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 22 Laboratorien teilgenommen, 19 waren erfolgreich

Die Vergleichsstandardabweichung liegt in dem firr diesen Parameter erwarteten Bereich von ca.
2%, bei dieser Probe sind keine Stérungen durch Wirkstoffe zu erwarten. Vermutlich aus diesem
Grund liegen die Bestimmungen im Trockenschrank innerhalb der Streuungsbreite der Messungen
mittels IR-Trockner. Die Labore 03 und 08 sollten aufgrund der schlechten Wiederholbarkeit ihre
Methode Uberprifen.

Wassergehalt
Errechneter Sollwert 48,6 g/100g; rel. Vergleichsstandardabweichung 1,68 %, rel. Wieder-

holstandardabweichung 0,37 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 21 Laboratorien teilgenommen, 18 waren erfolgreich

Die Vergleichsstandardabweichung von unter 2% entspricht den Erwartungen der Fachgruppe an
diese ,unproblematische” Probe. Auch Labor 19, das den Wassergehalt als Differenz zum Trocken-
rickstand angibt, liegt hier im Bereich der ,richtigen” Werte.

H-Wert
Errechneter Sollwert 11,78; rel. Vergleichsstandardabweichung 1,30 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,25 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 23 Laboratorien teilgenommen, alle waren erfolgreich

Diese Probe hatte einen pH-Wert von ca. 11,8, er liegt somit am oberen Messbereich labortblicher
pH-Meter. Dies erklart auch den recht gro3en Schwankungsbereich der Messwerte von 0,6. Generell
sollte ein pH Meter entweder im sauren oder im alkalischen Bereich kalibriert werden, um die Ge-
nauigkeit zu verbessern (evtl. zwei Gerate verwenden). Die Fachgruppe empfiehlt im alkalischen
Bereich besondere Sorgfalt bei der Kalibrierung, da Kalibrierldésungen durch CO2-Eintrag aus der
Umgebungsluft schnell unbrauchbar werden (Absenkung des pH-Wertes).

Dichte

Errechneter Sollwert 1,1045 g/ml; rel. Vergleichsstandardabweichung 0,07 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,02 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 22 Laboratorien teilgenommen, 19 waren erfolgreich

Auch hier zeigt sich die Uberlegenheit des Biegeschwingers gegeniiber dem Pyknometer (Labor 19)
oder gar einer Spritze/Waage (Labor 10). Die hier geforderten 4 Nachkommastellen kénnen hier
systembedingt nicht erreicht werden, somit missen diese Methoden als ungeeignet bezeichnet wer-
den.

Die Dichte kann mittels Biegeschwingern sehr genau bestimmt werden, diese Methode verwendeten
die meisten Teilnehmer. Labor 10 hat eine Spritze zur Dichtebestimmung verwendet. Das von Labor
19 verwendete Pyknometer zeigt eine zu kleine Dichte, was mdglicherweise auf eine nicht luftbla-
senfreie Beflllung hindeutet. Die Fachgruppe empfiehlt, aufgrund der inharenten Ungenauigkeit bei
geforderten 4 Nachkommastellen kein Pyknometer oder Spritze zu verwenden.
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Brechungsindex

Errechneter Sollwert 1,416; rel. Vergleichsstandardabweichung 0,05 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,03 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 20 Laboratorien teilgenommen, 19 waren erfolgreich

Insgesamt konnte dieser Parameter mit einer sehr guten Vergleichsstandardabweichung bestimmt
werden. Labor 18 hat hier einen deutlich zu niedrigen Wert, vermutlich liegt hier ein ,Zahlendreher"
vor (Messwert au3erhalb des physikalisch-sinnvollen Bereichs). Auch hier weist die Fachgruppe auf
die Notwendigkeit des genauen Arbeitens hin.

Hazen Farbzahl (APHA)
Errechneter Sollwert 263 mgPt/L; rel. Vergleichsstandardabweichung 70,49 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,76 %.

Das Muster zeigte eine leichte Triibung, so das eine Farbzahlbestimmung eigentlich nicht sinnvoll-
maoglich war (Probe war zum Zeitpunkt des Versands klar; die Veranderung ist der Fachgruppe nicht
erklarbar).

Aus der Tribung resultiert eine extrem hohe Vergleichsstandardabweichung. Sieben Labore haben
die Tribung angemerkt, eines (Labor 01) hat die Probe angesauert, um die Tribung zu entfernen.
Dieses Labor erhielt den niedrigsten Messwert. Die enormen Schwankungen der Werte fihren dazu,
dass die Auswertung alle Labore mit ,bestanden” bewertet.

Die Fachgruppe méchte explizit positiv hervorheben, dass die Labore 04 und 07 die Triibung er-
kannt, kommentiert und die Farbzahl deswegen nicht gemessen haben.
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Zur Bestimmung des Hazen Farbzahl wurden folgende Vorgaben gemacht: nach APHA,
Ergebnisangabe in [mgPt/L] ohne Nachkommastellen.

Pt/Co Losung, Ergebnistbersicht Hazen Farbzahl (APH

Den Parameter Hazen Farbzahl bestimmten 15 Labore, der errechnete Labormittelwert
betragt 20 mgPt/L, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 16,88 %, die rel. Wieder-
holstandardabweichung 3,87 %.

Tabelle 21: Messwerte Hazen Farbzahl (APHA)

Labor-Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 13
Messwert (MgPt/L) | 23 17 24 21 19 | 12% | 20 23 23
Labor-Nr. 14 | 15 | 16 | 17 | 18 | 19 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24 | 25
Messwert (mgPt/L) 20 20 21 19 20 | 13*
Probe: Pt/Co Lésung Sollwert: 20 mg Pt/L (empirischer Wert)
Merkmal: Hazen-Farbzahl nach APHA Rel. Soll-Stdabw.: 16,88% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 3,87%
26 Anzahl Labore: 15 Toleranzbereich: 13 - 27 mg PY/L (JZu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 48: Hazen Farbzahl, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Pt/Co Losung Soliwert: 20 mg Pt/L (empirischer Wert)
Merkmal: Hazen-Farbzahl nach APHA Rel. Soll-Stdabw.: 16,88% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 3,87%
Anzahl Labore: 15 Toleranzbereich: 13 - 27 mg PY/L (|Zu-Score| <= 2,0)
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Abbildung 49: Hazen Farbzahl, graphische Darstellung der Zu-Scores der Teilnehmer
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Kommentar der Fachgruppe zur Analytik der Pt/Co L6-
sung.
Hazen Farbzahl (APHA)

Errechneter Sollwert 20 mgPt/L; rel. Vergleichsstandardabweichung 16,88 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 3,87 %.

Als Probe wurde hier eine Standardlésung mit 20 mgPt/L verwendet. Dieser Wert wurde als Sollwert
exakt erreicht. Allerdings liegen die erzielten Messwerte in einem fir einen Standard viel zu gro3en
Schwankungsbereich von ca. 12 - 24. Nicht bestanden haben hier die Labore 06 und 25.
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Zusammenfassung / Schlussfolgerungen

Die Fachgruppe Analytik konnte die Erfahrungen von bisher 12 Ringversuchen in 13 Jahren
nutzen.

Insgesamt kénnen diesmal 20 Teilnehmer auf einen erfolgreich abgeschlossenen Ringver-
such stolz sein.

Dieser Ringversuch zeigt einige — auch in friiheren Ringversuchen beobachtete — Fehler,
die von den Teilnehmern gemacht werden. Es sollte insbesondere auf die Plausibilitat der
Messwerte sowie der Wiederholgenauigkeit geachtet werden. Dazu sind die Messergebnis-
se mit weiteren Kenntnissen und Erfahrungen der Personen, die die Analyse durchfuhren
oder die das Analyseergebnis freigeben, zu vergleichen und einzuordnen. Im Vergleich zu
den Vorjahren scheinen derartige grobe Fehler jedoch abgenommen zu haben.

Hier einige Beispiele:

- Offensichtliche Inkonsistenzen und physikalisch unmdgliche Werte, z.B. ein Brechungs-

index von 1,15.

- Verwendung sehr ungenauer Methoden, z.B. Einwegspritzen und Pyknometer zur Dich-
tebestimmung

- Einsatz anderer als der vorgegebenen Methoden

- Stark streuende Messwerte, die weitab von der mit der verwendeten Methode zu erwar-
tenden Reproduzierbarkeit liegen, siehe z.B. die Kommentare zur Dichte- und pH-Wert-
Bestimmung.

Der Ringversuch 2016 ist in Vorbereitung. Fir Anregungen, Winsche und konstruktive Kri-
tik ist die Fachgruppe immer offen. Bitte wenden Sie sich hierflr an die DGK Geschéftsstel-
le, die die Anregungen an die Fachgruppe weitergeben wird.

Bad Homburg / Dusseldorf
Dezember 2015

Lothar Gehm und Bj6rn Klotz
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Anhang

Zusammengefasste Ergebnisse der teilnehmenden Labore

Probe
BODYLOTI APG PTCO_LSG
Ausw ertung = DN38402 A45; Sollw ert =M Sol-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2
TROCKENR | 4 >
WASSER] [ 3 -
4 |
DICHTE| » \
GLYCERN{ >
&  PHENETH{ »
% R_DIN10A{ < }
2 R _DNso] —l 3
R_DIN10B{ «< >
R_DGK_VH )
R_DGK_FP| >
BRECHUNG | |
HAZEN —_— | e
2 0 2 2 0 2 2 0 2
Zu-Score

PROLab

Abbildung 50: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 01 (bestanden)
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Abbildung 51: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 02 (bestanden)
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Abbildung 52: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 03 (bestanden)
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Abbildung 53: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 04 (bestanden)
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Abbildung 54: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 05 (bestanden)
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Abbildung 55: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 06 (nicht bestanden)
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Abbildung 56: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 07 (bestanden)
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Abbildung 57: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 08 (bestanden)
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Abbildung 58: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 09 (nicht bestanden)
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Abbildung 59: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 10 (bestanden)
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Abbildung 60: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 11 (bestanden)

Probe
BODYLOTI APG PTCO_LSG

: b
orcwre] > {

BRECHUNG | ‘

Ausw ertung = DIN38402 A45; Solwert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2

Merkmal

HAZEN } >
-2 0 2 -2 0 2 -2 0 2
Zu-Score

PROLab

Abbildung 61: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 13 (bestanden)

Seite 49 von 55 der Auswertung des DGK-Ringversuchs 2015 vom 02.11.2015



DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fiir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Probe
BODYLOTI APG
Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2
41
TROCKENR| < >
WASSER] { <
©
£
2 DICHTE |
Q
=
GLYCERN{ 4
PHENETH| }
BRECHUNG | ‘
2 0 2 -2 0 2
Zu-Score

PROLab

Abbildung 62: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 14 (bestanden)
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Abbildung 63: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 15 (bestanden)
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Abbildung 64: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 16 (bestanden)
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Abbildung 65: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 17 (bestanden)
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Abbildung 66: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 18 (bestanden)
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Abbildung 67: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 19 (nicht bestanden)
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Abbildung 68: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 20 (bestanden)
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Abbildung 69: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 21 (bestanden)
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Abbildung 70: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 22 (nicht bestanden)
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Abbildung 71: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 23 (bestanden)
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Abbildung 72: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 24 (bestanden)

BODYLOTI

Probe
PTCO_LSG

R_DIN10A

R_DIN50/{

Merkmal

R_DIN10B

HAZEN

—

Ausw ertung = DIN38402 A45; Sollw ert = M; Soll-Stdabw . = S; [Zu-Score| <= 2

-

<
.
<

)

2 =2 0 2
Zu-Score
PROLab

Abbildung 73: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 25 (bestanden)
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