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Allgemeines

In den letzten Jahren wurden durch die Fachgruppe 17 Ringversuche durchgefihrt, die fir
Laboratorien der kosmetischen Industrie als Angebot dienen sollten, eine Standortbestim-
mung bezlglich der Qualitat der eigenen Analytik zu ermdglichen (Ringversuchsauswertun-
gen siehe ww.dgk-ev.de). Aufgrund der positiven Resonanz durch die Teilnehmer entschloss
sich die Fachgruppe, auch in 2020 einen Ringversuch durchzuftihren, welcher wieder als
Zertifikats-Ringversuch ausgerichtet wurde.

Das Kriterium fir eine erfolgreiche Teilnahme ist, dass 80% der untersuchten Parameter er-
folgreich 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 Bestimmung
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 Auswer-
tung nicht bertcksichtigt. Die Angaben der Teilnehmer zur Methode sollten eindeutig 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 bestanden gewertet
werden.

Untersucht wurden diesmal eine Emulsion sowie ein Rohstoff. Sowohl! die Emulsion als auch
der Rohstoff wurden in einem neutralen Gebinde zur Verfigung gestellt.

Untenstehende - nach Meinung der Fachgruppe typische und in der Praxis der Qualitatskon-
trolle relevante Parameter - waren zur Prufung vorgesehen:

Ringversuch ,Emulsion“:

pH-Wert, Dichte, Trockenrlickstand, Wassergehalt, Benzoat, Zitrat, a-Tocopherol und Rhe-
ologie

Ringversuch , Rohstoff“:

pH-Wert, Dichte, Trockenriickstand, Wassergehalt, Brechungsindex, Farbzahl (Hazen),
L*a*b* Farbwerte, Tribung, Glycerin, Milchsaure und Salicylsaure.

Als Rohstoff kam 2020 ein Rinden-Extrakt zum Einsatz.

Wie schon bei vorherigen Ringversuchen wurde der Ringversuch 2020 als Laborvergleichs-
untersuchung konzipiert und diente nicht der Validierung von Prifmethoden. Daher wurden
den Teilnehmern nur die zur Durchfiihrung notwendigsten Angaben zu Priifmethoden vorge-
geben.

Der Probenversand wurde im Juni 2020 vorgenommen, die Bearbeitung der Proben in den
Laboren erfolgte dann bis 24. Juli 2020. Die statistische Auswertung des Ringversuchs er-
folgte ab September 2020.
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werte

Grundlage:

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

Zielsetzung:

Die Teilnahme an Ringversuchen in verschiedenen Priifbereichen bietet jedem Analytik- oder
QS-Labor die Moglichkeit, seine Leistungsfahigkeit objektiv darzustellen. Ringversuche zur
Qualitatskontrolle von Priflaboratorien als externe Qualitatssicherungsmafinahme dienen
sowohl den Laboren und den darin beschéftigten Mitarbeitern als auch einer nachfragenden
Stelle als vertrauensbildende MalRnahme.

Durchfiihrung:

Es sind einheitliche Vorgehensweisen bei der Durchfihrung und Bewertung von Eignungs-
prifungen einzuhalten, um moglichst gleiche Qualitatskriterien bei der Bewertung von Labo-
ratorien zugrunde legen zu kénnen. In diesem Zusammenhang werden die organisatori-
schen, personellen, raumlichen, messtechnischen und bewertenden Rahmenbedingungen
der Ringversuchsveranstalter charakterisiert.

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

Die ausfuihrende Stelle muss unabhangig, unparteiisch und rechtlich eindeutig zu identifizie-
ren sein. Sie muss frei von kommerziellen, finanziellen und sonstigen Interessen Dritter sein,
welche die Bewertungsergebnisse von Laboratorien beeinflussen kdnnen.

Fur die Ringversuche miissen ein Ringversuchsleiter und ein Stellvertreter benannt sein,
welche die Gesamtverantwortung tragen. Sie mussen die notwendige fachliche Qualifikation
und ausreichende Erfahrung bei der Anwendung und Bewertung der Analyseverfahren nach-
weisen kdnnen.

Alle Beteiligten miissen 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 berticksichtigen zu kén-
nen, muss eine Organisations- und Bewertungsgruppe eingesetzt werden, die regelmafiig
zusammentritt und mit Fachleuten aus allen betroffenen Fachgebieten besetzt ist.
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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: Mit-
telwert 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 grundséatzlich keine negativen (Mess-) Werte annehmen kénnen, emp-
fiehlt die DIN 38402-A45, als Qualitatskriterium modifizierte Z-Scores, so genannte Z,-Scores
heranzuziehen. Da im diesjahrigen Ringversuch erstmals negative Messwerte vorkommen
kénnen (L*a*b* Farbwerte) wird die Leistungsbewertung tber Z'-Scores durchgefiihrt.

Der Z'-Score berechnet sich wie folgt:

Analysenergebnis — mq,;

2 2
’ (Ssoll + uref)

Wobei msqi der Sollwert, ssoi die Soll-Standardabweichung und urr die Standardunsicherheit
des Sollwertes darstellt (siehe unten).

!

Unter der Annahme, dass die Analysenergebnisse normalverteilt sind, gilt ein Messwert (ib-
licherweise 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 To-
leranzbereiches von +/- 2 liegen, Z’ Scores im Bereich >2 und <3 sind durch gelbe Balken
und Z’' Scores >3 durch rote Balken gekennzeichnet. Der Ubersichtlichkeit wegen sind alle
Z' Scores, die gré3er sind als +/- 4 bei dem Wert von 4 abgeschnitten, wobei der genaue
Wert jeweils angegeben wird.

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

Sollwert ist der durch die in der DIN angegebene Methode ermittelte Mittelwert der Mess-
werte aller Laboratorien (robuste Mittelwert Schéatzung). Er entspricht nicht dem arithmeti-
schen Mittelwert und er beinhaltet alle Messwerte, wobei allerdings Ausreif3er 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 erlauterte Methodik.

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

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

Seite 5 von 48 der Auswertung des DGK-Ringversuchs 2020



DGK Fachgruppe Analytik

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

86470 Thannhausen, Germany “H

Zusammenfassung und Ausblick

Auch bei dieser Laborvergleichsstudie handelt es sich naturlich um eine Momentaufnahme;
um zu weiteren Aussagen zu kommen, plant die Fachgruppe einen weiteren Ringversuch in
2021 durchzufuhren.

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

Die folgende Grafik liefert eine Ubersicht liber das Ergebnis der Teilnehmer, richtige Ergeb-

nisse sind griin, falsche rot und nicht gewertete grau eingefarbt.

Ang anl Resulale

L G - R - id N LT

Labsarmumemear

Abbildung 1: Ergebnisse der einzelnen Teilnehmer

Insgesamt 14 der 29 in 2020 teilnehmenden und bewerteten Labore haben alle abgegebenen
Ergebnisse richtig bestimmt, 9 Labore konnten die geforderten 80% richtige Ergebnisse nicht
erreichen. Ein weiteres Labor gab weniger als 5 Messwerte ab und konnte nicht bewertet
werden.

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.

Auch gab es dieses Jahr wieder Falle mutmaRlicher Ubertragungsfehler und Zahlendreher
sowie Einzelfalle auffallend groRer Unterschiede in den Wiederholungsmessungen. Die
Fachgruppe weist darauf hin, das auch eine Plausibilitatsprifung der Messergebnisse zur
guten Laborpraxis gehort.

Aufgrund der Auswertung nach DIN werden keine AusreiRer bestimmt, sondern
abweichende Ergebnisse werden mit einer entsprechend geringeren Wichtung gewertet.
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1057
In den folgenden Graphiken mit Z'-Scores sind die ,richtigen” Ergebnisse (Z'-Score im Rah-

men der zulassigen Toleranz, also <2,0) in blau, die ,falschen” Ergebnisse in rot und nicht
gewertete in grau dargestellt.

Die folgende Graphik zeigt die Ubersicht der Ergebnisse pro Parameter fur die Emulsion.

Deutsche Gesellschaft fir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany
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Abbildung 2: Z’-Scores pro Parameter; Matrix Emulsion

Die folgende Graphik zeigt die Ubersicht der Ergebnisse pro Parameter fiir den Rohstoff.
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Abbildung 3: Z'-Scores pro Parameter; Matrix Rohstoff
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Weitere Details werden in der Beschreibung der Versuchsergebnisse des jeweiligen Para-
meters genannt.

Erlauterung zur Ergebnisibersicht

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

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

Angabe Uber die Zahl der Labore, die diesen Parameter bestimmt haben, des errech-
neten Sollwertes (Mittelwertes) und der errechneten rel. Vergleichs-Standardabwei-
chung und der rel. Wiederhol-Standardabweichung. Wurde ein Messwert mit einer
anderen Anzahl von Nachkommastellen als vorgegeben mitgeteilt, 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/weil3 Ausdruck).

Graphik der Messwerte pro Teilnehmer (beide geforderten Einzelmessungen der
Doppelbestimmung werden angegeben) nach ansteigenden Zahlenwerten (ohne
Herausstellung der falschen Werte) unter Angabe der statistischen Daten im Kopf der
Graphik. Hat ein Teilnehmer mehr als 2 Werte angegeben, wurden der héchste und
der niedrigste Wert verwendet. Wurde nur ein einzelner Messwert angegeben, wurde
dieser doppelt angegeben.

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

Wird von den Teilnehmern eine offensichtlich andere Methodik als vorgegeben ver-
wendet, wird das Ergebnis nicht fur die Auswertung bericksichtigt. Wenn keine An-
gaben zur Methodik gemacht werden, wird angenommen, dass die Vorgaben beach-
tet wurden.

Werden von den Vorgaben abweichende Messmethoden eingesetzt, aber die Metho-
dik ist nach der Meinung der Experten der Fachgruppe vergleichbar, dann kénnen die
Ergebnisse gewertet werden.
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Emulsion, Ergebnisubersicht pH-Wert

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

Den Parameter pH-Wert bestimmten 29 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 5,22;
die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 1,12 %, die rel. Wiederholstandardabwei-

chung 0,31 %.

Tabelle 1: Messwerte pH-Wert

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
pH-Wert 5,18(5,31| 5,2 (5,18(5,26 5,32 5,2 [5,18(5,24|5,19(5,24[5,17| 5,2 [5,25(5,20
Labor-Nr. L16 [ L17 [L18 [L19 [L20 [ L21 | L22 [L23 | L24 | L25 [ L26 | L27 [ L28 | L29
pH-Wert 5,26 4,98 |5,26|5,15|5,22 5,16 | 5,28 | 5,28 5,*37 5,21|5,26|5,19 (5,25 (5,16
Probe: Emulsion Sollwert: 5,2227 (empirischer Wert)
Merkmal: pH Rel. Soll-Stdabw.: 1,12% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0 31%
Anzahl Labore: 29 Toleranzbereich: 5,1036 - 5,3418 (JZ'-Score| <= 2,000)
5,4
5,351 E%ﬂ
5,31 E;}
B -
5,25 %$$E$$+[}]
| = o T
5.2 E] R [}] [}] b a E
5,151 E] o B
5,1
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Abbildung 4: pH-Wert, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Emulsion Soliwert: 5,2227 (empirischer Wert)
Merkmal: pH Rel. Soll-Stdabw.: 1,12% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): O 31%
257AnzahILabore: 29 Toleranzbereich: 5,1036 - 5,3418 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 5: pH-Wert, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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Emulsion, Ergebnisibersicht Dichte

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

Den Parameter Dichte bestimmten 18 Labore, der errechnete Labormittelwert betrégt 0,9514
g/mL, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 1,15 %, die rel. Wiederholstandardab-
weichung 0,06 %.

Tabelle 2: Messwerte Dichte

Labor-Nr. | LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 |L14 |L15
Messwert 0,9475 0,386 | %% | 0,0477 0.98271 9 9439 | 0,9355 0,0693 | 0,9539
(g/mL)

Labor-Nr. | L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Méj;"ﬁ” 0,9439(0,9418 0,9498|0,94200,9421|0,94400,9552| > %81 0.9813
Probe: Emulsion Soliwert: 0,9514 (empirischer Wert)

Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 1,15% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,06%
Anzahl Labore: 18 Toleranzbereich: 0,9288 - 0,9740 (|Z-Score| <= 2,000)
0,99
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Abbildung 6: Dichte, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Emulsion Soliwert: 0,9514 (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 1,15% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,06%
Anzahl Labore: 18 Toleranzbereich: 0,9288 - 0,9740 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 7: Dichte, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Emulsion, Ergebnistbersicht Trockenrlckstand

Zur Bestimmung des Trockenriickstands wurden folgende Vorgaben gemacht: Infrarot-
Trockner bei 105°C auf Filter fir IR-Trockner, Einwaage 1,5 g, Gewichtskonstanz; Ergeb-

nisangabe in (g/100g) mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Trockenrickstand bestimmten 25 Labore, der errechnete Labormittelwert be-
tragt 22,3, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 4,33 %, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 0,43 %.

Tabelle 3: Messwerte Trockenriickstand

Labor-Nr. | LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
Messwert | 18,3 22,1|21,2|218|22,4| 8% |220|22,4| 229|?%® 22,9(24,0(23,2
(9/100g) | * * *
Labor-Nr. | L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert |53 g 22,1(21,9]225(22,1|21,1(21,8|22,4|21,3|22,7 22,4(221
(g/1009)
Probe: Emulsion Soliwert: 22,2814 (empirischer Wert)
Merkmal: TR Rel. Soll-Stdabw.: 4,33% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,43%
807Anzahl Labore: 25 Toleranzbereich: 20,3118 - 24,2510 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 8: Trockenriickstand, graphische Darstellung der Messwerte

22,2814 (empirischer Wert)
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Probe: Emulsion Sollwert:
Merkmal: TR Rel. Soll-Stdabw.: 4,33% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,43%
Anzahl Labore: 25 Toleranzbereich: 20,3118 - 24,2510 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 9: Trockenriickstand, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Emulsion, Ergebnisibersicht Wassergehalt

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

Den Parameter Wassergehalt bestimmten 16 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
75,3 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 2,85 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,39 %.

Tabelle 4: Messwerte Wassergehalt

Labor-Nr. L01 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 |L14 |L15
8];’5 71,4(76,6|75,7|75,0 72,3 72’1 75,1176,0|74,7

Messwert (g/100g) | 75,4

Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29

65,0
Messwert (g/100g) 79,2, |758 77,1|75,3

Probe: Emulsion Soliwert: 75,3360 (empirischer Wert)

Merkmal: Wasser Rel. Soll-Stdabw.: 2,85% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,39%

Anzahl Labore: 16 Toleranzbereich: 70,9142 - 79,7578 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 10: Wassergehalt, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Emulsion Soliwert: 75,3360 (empirischer Wert)
Merkmal: Wasser Rel. Soll-Stdabw.: 2,85% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,39%
Anzahl Labore: 16 Toleranzbereich: 70,9142 - 79,7578 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 11: Wassergehalt, graphische Darstellung der Z'-Scores
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Kommentar der Fachgruppe zur Bestimmung der ,klassi-
schen® physiko-chemischen Parameter der Emulsion

H-Wert
Errechneter Sollwert 5,22; rel. Vergleichsstandardabweichung 1,12 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,54 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 29 Laboratorien teilgenommen, 27 waren erfolgreich

Anmerkung der Fachgruppe: Der pH-Wert kann mit der erwartet guten Genauigkeit be-
stimmt werden, die Fachgruppe empfiehlt dem Labor 17, dessen Werte deutlich unterhalb
des Toleranzbereiches liegen, seine Gerate bzw. die Kalibrierung zu tberprifen.

Dichte

Errechneter Sollwert 0,9514 g/ml; rel. Vergleichsstandardabweichung 1,15 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,06 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 18 Laboratorien teilgenommen, 14 waren erfolgreich.

Anmerkung der Fachgruppe: Mittels Biegeschwinger ist die Dichte mit hoher Genauigkeit
bestimmbar. Bei dieser Probe liegt die rel. Vergleichsstandardabweichung deutlich ober-
halb der mittleren rel. Vergleichsstandardabweichung von 0,2 % aus den vergangenen
Ringversuchen (149 Messwerte). Zudem wird von einigen Ringversuchsteilnehmern von
Luft in der Probe berichtet, andere erwahnten ungewothnliche Mess-Schwankungen oder
die hohe Viskositat der Probe. Abbildung 6 zeigt deutlich ein zweites Datenniveau. Die vier
héchsten Messwerte sind, im Vergleich zu den anderen Ergebnissen, nahezu gleich und
unterscheiden sich deutlich von den tbrigen Messwerten. Diese Beobachtungen weisen
auf Luft in den Proben hin. Wahrscheinlich sind die Proben, die die Labore 6, 9, 26 und 29
gemessen haben, im Rahmen der Probenvorbereitung entliftet worden und weisen daher
die hochsten und zugleich sehr &hnliche Messwerte auf. Die Fachgruppe hatte im Vorfeld
keine Vorgaben zur Entliftung der Probe gemacht. Das unterschiedliche Vorgehen im Rah-
men der Probenvorbereitung bei den Teilnehmern fiihrte zu der ermittelten hohen Streuung
des Datensatzes. Da die Messwertschwankungen bezogen auf die Anwendung von Biege-
schwingern zu grof3 sind, hat die Fachgruppe entschieden, diesen Parameter flr die Probe
nicht mit in die Laborbewertung einzubeziehen.

Trockenriickstand

Errechneter Sollwert 22,3 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 4,33 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,43 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 25 Laboratorien teilgenommen, 22 waren erfolgreich

Anmerkung der Fachgruppe: Die rel. Vergleichsstandardabweichung liegt in einem fir diesen
Parameter guten Bereich. Labor 07 liegt sehr weit aul3erhalb des Toleranzbereiches von Z'
+/- 2. Hier liegt die Vermutung nahe, dass anstelle des Trockenriickstandes der Trockenver-
lust angegeben wurde. Bei Angabe des Trockenrtickstandes hatte Labor 7 einen Wert von
21,6 % angegeben und lage damit innerhalb des Toleranzbereiches. Offensichtlich hat Labor
7 auch nicht die Plausibilitdt der Ergebnisse Uberprift, denn beim Wassergehalt wurde ein
Wert von 76,6 % angegeben, was nicht mit dem Ergebnis eines Trockenriickstandes von
78,4 % vereinbar ist. Einige Teilnehmer verwendeten anstelle eines IR-Trockners den Tro-
ckenschrank oder ein Mikrowellentrockner. Grundsatzlich scheinen auch diese Methoden
vergleichbare Werte zur Methode mittels IR-Trockner zu liefern.

Seite 13 von 48 der Auswertung des DGK-Ringversuchs 2020



DGK Fachgruppe Analytik
Deutsche Gesellschaft fir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK) E

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Wassergehalt
Errechneter Sollwert 75,3 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 2,85 %, rel. Wieder-

holstandardabweichung 0,39 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 16 Laboratorien teilgenommen, 13 waren erfolgreich.

Anmerkung der Fachgruppe: Hier bestand die Problematik in einer Probenvorbereitung die
es ermdglicht die Probe vollstandig zu l6sen. 2 Labore berichteten daher von deutlichen
Schwankungen bei direkter Messung. Andere Labore I6sten die Probe vorab in Losungsmit-
tel (Methanol oder DMF) oder fuhrten die Messung bei erhéhter Temperatur durch (50°C).
Die ermittelte rel. Vergleichsstandardabweichung der Proben liegt mit 2,85% im Bereich der
Erfahrungswerte aus vorherigen Ringversuchen und kann damit als angemessen angesehen
werden.
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Emulsion, Ergebnisibersicht Rheologie

Fur die Viskositat bei 10 s nach DIN 53019 (1. Messung) errechnet sich ein Labormittelwert
von 5137 mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 27,1 %, die rel. Wiederhol-

standardabweichung 1,76 %.

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

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
Messwert (mPas) 4763 4170|4380|7820 4238

Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert (mPas) |6175 4517|1030 5628

Probe: Emulsion Sollwert: 5136,5151 (empirischer Wert)

Merkmal: Visk_10H Rel. Soll-Stdabw.: 27,09% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,76%

Anzahl Labore: 9 Toleranzbereich: 2203,4898 - 8069,5403 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 12: Viskositét (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Sollwert:

Rel. Soll-Stdabw.:
Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,76%
Toleranzbereich:

Emulsion
Visk_10H
Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 9

Probe:
Merkmal:

PROLab

5136,5151 (empirischer Wert)
27,09% (empirischer Wert)

2203,4898 - 8069,5403 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 13: Viskositét (10 s, erste Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fir 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 1380
mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 19,0 %, die rel. Wiederholstandardab-
weichung 2,82 %.

Tabelle 6: Messwerte Viskositat bei 50 s nach DIN 53019

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
Messwert (mPas) 1307 1305{1335|1673 1172
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert (mPas) |1520 1279 42*80 1447
Probe: Emulsion Soliwert: 1379,5625 (empirischer Wert)
Merkmal: Visk_50 Rel. Soll-Stdabw.: 18,98% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,82%
Anzahl Labore: 9 Toleranzbereich: 827,8188 - 1931,3062 (|Z'-Score| <= 2,000)
==
4000
3500
3000
2500
2000
1500 == ma
. m -~ + = 7 |
Labor

PROLab

Abbildung 14: Viskositat (50 s*) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Probe: Emulsion Sollwert: 1379,5625 (empirischer Wert)
Merkmal: Visk_50 Rel. Soll-Stdabw.: 18,98% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,82%
Anzahl Labore: 9 Toleranzbereich: 827,8188 - 1931,3062 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 15: Viskositat (50 s*) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

Deutsche Gesellschaft fir 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 Labormittelwert
von 4243 mPas, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 14,8 %, die rel. Wiederhol-

standardabweichung 0,72 %.

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

Labor-Nr. L01 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LOB | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
Messwert (mPas) 4197 3910 | 3865 | 4389 3735

Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert (mPas) | 4948 4057 | 14220 4846

Probe: Emulsion Sollwert: 4243,2500 (empirischer Wert)

Merkmal: Visc_10R Rel. Soll-Stdabw.: 14,80% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,72%

Anzahl Labore: 9 Toleranzbereich: 2919,3502 - 5567,1498 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 16: Viskositat (10 s, 2. Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung aller Messwerte

Sollwert:

4243,2500 (empirischer Wert)

Probe: Emulsion
Merkmal: Visc_10R Rel. Soll-Stdabw.: 14,80% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,72%
Anzahl Labore: 9 Toleranzbereich: 2919,3502 - 5567,1498 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 17: Viskositat (10 s, 2. Messung) nach DIN 53019, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

86470 Thannhausen, Germany

Kommentar der Fachgruppe zur Viskositats- Bestlmmung

Vorgegeben war die Bestimmung der Viskositéat bei 20°C in mPas. Die Messungen sollten
nach DIN 53019 erfolgen. Zur DIN Messung war vorgegeben, dass Messungen im dynami-
schen FlieRBgleichgewicht (abzulesen nach 2 Minuten) bei Scherraten von 10s™, 50s? und
wieder 10s? durchzufiihren sind. Ein Labor — L 26 - hat hiervon abweichende Messungen
durchgefuhrt und wird deshalb nicht berucksichtigt.

In der folgenden Tabelle werden die Einzelwerte der Teilnehmer aufgefiihrt.

Tabelle 8: Messwerte Viskositat nach DIN 53019
L2 L2 L6 L6 L7 L7 L8 L8 L14 L14 L16 L16 L25 L25 L 29 L29
M 10 (auf) | 4728 | 4797 | 4170| 4170|3920 | 4840 |8007 | 7633|4273 | 4202 [6231 |6118 |4396 |4637 | 5669 |5586
M 50 (oben) | 1317 | 1297 13101300 | 1290 | 1380 [1692 [1653 | 1172 [ 1172 |1542 [1497 {1207 [1351 | 1448 |1445

M 10 (ab) | 4200 | 4193 | 39103910 (3680 4050 | 4442|4336 | 3748 | 3722 |4949 | 4947 |3953 [4160 (4853 |4839

9000
8000
J000

6000

5000
4000
3000
2000
1000 m -

Viskositdt in mPas

M 10 (auf) M 50 [obe

Labore

HL! Wl ®ml6 L6 mL} ml/ mLE Wm|H

HLl4 mL14 mL16 WL16 mL25 mL25 mL29 w29

Die Streuung der Messwerte bei 10 s (auf) ist deutlich gréBer als zum Ende der Messung
10 s (ab) hin, was auf eine gleichméaRigere Probenstruktur hervorgerufen durch die einge-
wirkte Scherung hinweist. Das bedeutet, dass trotz der Messungen im dynamischen Fliel3-
gleichgewicht hier noch die Probenvorbereitung und das Probenhandling einen Einfluss auf
das Messergebnis hatte. Dieses ist auch daran zu erkennen, dass der errechnete Viskosi-
tatswert der Ab-Messung kleiner als der der Auf-Messung ist. Dieses zeigte sich bei allen
teilgenommenen Laboren.

Bezogen auf die jeweilige Messung der Labore liegen die messtechnischen Abweichungen

im Bereich der rel. Vergleichsstandardabweichung zwischen 14,8 % bis 27,1 %, die rel.
Wiederholstandardabweichung zwischen 0,72 % bis 2,82 % aller gewerteten Labore
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Emulsion, Ergebnistbersicht Zitrat

Zur Bestimmung des Zitrat-Gehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Angabe als Zitro-
nensaure (wasserfrei); Ergebnisangabe in (g/100g) mit zwei Nachkommastellen.

Den Parameter Zitrat-Gehalt bestimmten 6 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
0,20 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 31,3 %, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 5,40 %.

Tabelle 9: Messwerte Zitrat

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LOS | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
Messwert 1 16 0,17 0,31 0,13
(g/1009)
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert 0,18 0,29
(g/1009)
Probe: Emulsion Sollwert: 0,2031 (empirischer Wert)
Merkmal: Zitrat Rel. Soll-Stdabw.: 31,30% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 5,40%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 0,0659 - 0,3402 (|Z'-Score| <= 2,000)
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]
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Abbildung 18: Zitrat-Gehalt, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Emulsion Soliwert: 0,2031 (empirischer Wert)
Merkmal: Zitrat Rel. Soll-Stdabw.: 31,30% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 5,40%
a0 67Anzah| Labore: 6 Toleranzbereich: 0,0659 - 0,3402 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 19: Zitrat-Gehalt, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Emulsion, Ergebnisibersicht Benzoat

Zur Bestimmung des Benzoat-Gehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Angabe als
Natriumbenzoat; Ergebnisangabe in (g/100g) mit zwei Nachkommastellen.

Den Benzoat-Gehalt bestimmten 10 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 0,49 die
rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 6,38 %, die rel. Wiederholstandardabweichung

2,53 %.

Tabelle 10: Messwerte Benzoat

Labor-Nr. LO1 [ LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
Messwert (g/100g) |0,51 0,44 10,45 0,5110,49 0,49

Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert (g/100g) 0,49 0’57 0,51 0,49

Probe: Emulsion Sollwert: 0,4900 (empirischer Wert)

Merkmal: Benzoat Rel. Soll-Stdabw.: 6,38% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 25 %

Anzahl Labore: 10 Toleranzbereich: 0,4246 - 0,5554 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 20: Benzoat-Gehalt, graphische Darstellung der Messwerte
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Probe: Emulsion Soliwert: 0,4900 (empirischer Wert)
Merkmal: Benzoat Rel. Soll-Stdabw.: 6,38% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2 53%
e Anzahl Labore: 10 Toleranzbereich: 0,4246 - 0,5554 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 21: Benzoat-Gehalt, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Emulsion, Ergebnistbersicht a-Tocopherol
Zur Bestimmung des a-Tocopherol-Gehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Ergeb-
nisangabe in (g/100g) mit drei Nachkommastellen.

Den Parameter a-Tocopherol bestimmten 6 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
0,091, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 18,0 %, die rel. Wiederholstandardab-
weichung 1,33 %.

Tabelle 11: Messwerte a-Tocopherol

Labor-Nr. LO1|LO2 |LO3 |LO4 |LO5|LO6 |LO7 |LOB|LO9|L10|L11|L22|L213|L14|L15
Messwert (9/100g) |0,100 0,084 0,106 | 0,086
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 |L22 |L23|L24 |L25|L26 |L27 |L28 |L29
Messwert (g/100Qg) 0,100 0,071
Probe: Emulsion Soliwert: 0,0910 (empirischer Wert)
Merkmal: a-Tocoph Rel. Soll-Stdabw.: 18,04% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,33%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 0,0555 - 0,1265 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 22: a-Tocopherol, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Emulsion Sollwert: 0,0910 (empirischer Wert)
Merkmal: a-Tocoph Rel. Soll-Stdabw.: 18,04% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,33%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 0,0555 - 0,1265 (JZ-Score| <= 2,000)
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Abbildung 23: o.-Tocopherol, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

86470 Thannhausen, Germany

Kommentar der Fachgruppe zur Bestimmung der Inhalts-
stoffe der Emulsion

Zitrat

Errechneter Sollwert 0,20 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 31,3 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 5,40 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 6 Laboratorien teilgenommen, 6 waren erfolgreich.

Kommentar der Fachgruppe: Sowohl die Vergleichsstandardabweichung als auch die Wie-
derholstandardabweichung weisen hohe Werte auf. Die Ergebnisse sind nicht durch die An-
gabe des Ergebnisses als Zitronensaure-Monohydrat oder als Na-Zitrat anstelle der gefor-
derten wasserfreien Zitronensaure zu erklaren. Aufgrund der grof3en Abweichungen zwi-
schen den Laboren fiihrt die gewéhlte Auswertung dazu, dass alle Labore diesen Parame-
ter innerhalb des vorgegebene Toleranzbereiches bestimmten.

Benzoat

Errechneter Sollwert 0,49 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 6,38 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 2,53 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 10 Laboratorien teilgenommen, 9 waren erfolgreich.

Kommentar der Fachgruppe: Labor 29 sollte priifen, wie die groRe Abweichung zwischen
den Messwerten der Doppelbestimmung zustande kommt, da diese deutlich von den Er-
gebnissen der anderen Labore abweicht und zudem ebenfalls fir das Messverfahren
(HPLC) ungewohnlich hoch ist.

a-Tocopherol
Errechneter Sollwert 0,091 g/100 g; rel. Vergleichsstandardabweichung 18,04 %, rel. Wie-

derholstandardabweichung 1,33 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 6 Laboratorien teilgenommen, 6 waren erfolgreich.

Kommentar der Fachgruppe: Die Vergleichsstandardabweichung liegt in einem fiir diesen
Parameter hohen Bereich, wahrend die Wiederholstandardabweichung in einem normalen
Bereich liegt. Wegen der hohen Vergleichsstandardabweichung haben auch bei diesem
Parameter alle Labore bestanden.
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht pH-Wert

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

Den Parameter pH-Wert bestimmten 29 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 4,01,
die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 1,43 %, die rel. Wiederholstandardabwei-

chung 0,49 %.

Tabelle 12: Messwerte pH-Wert

Labor-Nr. [ LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15
pH-Wert [3,97(4,11|3,99(3,994,02|4,11(3,95|3,98|4,04|3,974,01|3,98(4,05|3,96|4,00
Labor-Nr. | L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
pH-Wert [4,083,95|4,03|3,924,07|3,95(4,00|4,09 4’30 3,98(4,10(4,03|3,99|4,01
Probe: Rindenextrakt Sollwert: 4,0119 (empirischer Wert)
Merkmal: pH Rel. Soll-Stdabw.: 1,43% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,49%
Anzahl Labore: 29 Toleranzbereich: 3,8950 - 4,1288 (|Z'-Score| <= 2,000)
4,25
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Abbildung 24: pH-Wert, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Rindenextrakt Sollwert: 4,0119 (empirischer Wert)
Merkmal: p Rel. Soll-Stdabw.: 1,43% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,49%
Anzahl Labore: 29 Toleranzbereich: 3,8950 - 4,1288 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 25: pH-Wert, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Dichte

Zur Bestimmung der Dicht wurden folgende Vorgaben gemacht: Biegeschwinger, 20°C); Er-
gebnisangabe in (g/ml) mit vier Nachkommastellen.

Den Parameter Dichte bestimmten 23 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 1,1918
g/ml, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 0,06 %, die rel. Wiederholstandardab-
weichung 0,02 %.

Tabelle 13: Messwerte Dichte

Labor-Nr. |LO1 |LO2 |LO3|LO4|L0O5|L06|LO7|LO8|LO9 |L10 (L11|L12|L13|L14|L15
Messwert (g/ml) 11921 1,1913 | 1,1923 | 1,1907 11924 | 1,1015 | 21882 | 11010 | 11010 | 11920 | 11922
Labor-Nr. |[L16 |L17 |L18 |L19|L20 |L21 |L22 |L23 |L24 |L25 |L26 |L27 |L28 |L29
11921 | 11015 | 1,1022 | 1,0018 | 287 | 11016 | 11010 | 11020 | 11901 | 11000 | 11016 0.9813
Messwert (g/ml)

Probe: Rindenextrakt Sollwert: 1,1918 (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,06% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,02%
Anzahl Labore: 23 Toleranzbereich: 1,1905 - 1,1932 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 26: Dichte, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Rindenextrakt Sollwert: 1,1918 (empirischer Wert)
Merkmal: Dichte Rel. Soll-Stdabw.: 0,06% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,02%
Anzahl Labore: 23 Toleranzbereich: 1,1905 - 1,1932 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 27: Dichte, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Trockenrickstand

Zur Bestimmung des Trockenriickstandes wurden folgende Vorgaben gemacht: Infrarot-
Trockner bei 105°C auf Filter fir IR-Trockner, Einwaage 1,5 g, Gewichtskonstanz; Ergeb-
nisangabe in (g/100g) mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Trockenrickstand bestimmten 20 Labore, der errechnete Labormittelwert be-
tragt 63,8, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 4,01 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,35 %.

Tabelle 14: Messwerte Trockenriickstand

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15

38,8 20,7 84,0 69,6 354

Messwert (g/100g) |~ 59,87 1629|630 . |59,6 66,6| . |63,9]639(647|"
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert (g/100g) | 65,3 63,4 63,3|64,8|63,9 63,2|64,1

Probe: Rindenextrakt Sollwert: 63,7674 (empirischer Wert)

Merkmal: TR Rel. Soll-Stdabw.: 4,01% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,35%

Anzahl Labore: 20 Toleranzbereich: 58,5290 - 69,0059 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 28: Trockenriickstand, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Rindenextrakt Soliwert: 63,7674 (empirischer Wert)

Merkmal: TR Rel. Soll-Stdabw.: 4,01% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,35%

87Anzah| Labore: 20 Toleranzbereich: 58,5290 - 69,0059 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 29: Trockenriickstand graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Wassergehalt

Zur Bestimmung des Wassergehaltes wurden folgende Vorgaben gemacht: Karl-Fischer
(Methanol/Formamid 2:1, 50°C; Ergebnisangabe in (g/100g) mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Wassergehalt bestimmten 16 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
35,2 g/100 g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 3,04 %, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 0,65 %.

Tabelle 15: Messwerte Wassergehalt

Labor-Nr. L01 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9

L10 | L11 | L12 | L13 | L14 | L15

Messwert (g/100g) | 35,7 34,7

37,8131,6(16,5
* * *

35,6

35,7| 3141357 | 35,6

Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24

L25 | L26 | L27 | L28 | L29

32,0
Messwert (g/100g) 35,2 35,9 ~7135,8 34,4(35,2

Probe: Rindenextrakt Sollwert: 35,1892 (empirischer Wert)

Merkmal: Wasser Rel. Soll-Stdabw.: 3,04% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,65%

Anzahl Labore: 16 Toleranzbereich: 32,9888 - 37,3896 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 30: Wasser-Gehalt, graphische Darstellung der Messwerte
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Abbildung 31: Wasser-Gehalt, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer

Probe: Rindenextrakt
Merkmal: Wasser
Methode: DIN 38402 A45

Anzahl Labore: 16

Soliwert:
Rel. Soll-Stdabw.:

PROLab

35,1892 (empirischer Wert)
3,04% (empirischer Wert)

Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,65%

Toleranzbereich:

32,9888 - 37,3896 (|Z-Score| <= 2,000)
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Brechungsindex

Zur Bestimmung des Brechungsindex wurden folgende Vorgaben gemacht: 20°C [nD]; Er-
gebnisangabe mit vier Nachkommastellen.

Den Parameter Brechungsindex bestimmten 24 Labore, der errechnete Labormittelwert be-
tragt 1,4270 die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 0,02%, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 0,01 %.

Tabelle 16: Messwerte Brechungsindex

Labor-Nr. | LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 | L12 | L13|L14 |L15
Messwert 1,4271 1,4272 | 1,4273 | 1,4269 | 1,4270 1’4*253 1,4271 | 1,4271 | 1,4266 1'4*264 1,4270 | 1,4269 | 1,4271
Labor-Nr. | L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert | 1#2%° 1,4269 | 1,4271 | 1,4272 | 1,4270 | 1,4273 | 14271 | 14271 | 23725 | 14270 1,4270
Probe: Rindenextrakt Soliwert: 1,4270 (empirischer Wert)
Merkmal: RI Rel. Soll-Stdabw.: 0,02% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,01%
Anzahl Labore: 24 Toleranzbereich: 1,4265 - 1,4276 (JZ-Score| <= 2,000)
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Abbildung 32: Brechungsindex, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Rindenextrakt Sollwert: 1,4270 (empirischer Wert)
Merkmal: RI Rel. Soll-Stdabw.: 0,02% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,01%

1

Anzahl Labore: 24 Toleranzbereich: 4265 - 1,4276 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 33: Brechungsindex, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Farbzahl (Haz

Zur Bestimmung der Hazen-Farbzahl wurden folgende Vorgaben gemacht: Hazen-Farbzahl
nach Hazen, 10-Vol.-% in IPA50 (50:50 Wasser : Isopropanol), (mg Pt/L); Ergebnisangabe
ohne Nachkommastellen.

Den Parameter Hazen-Farbzahl bestimmten 4 Labore, der errechnete Labormittelwert be-
tragt 1617, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 62,6 %, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 2,47

%.

Tabelle 17: Messwerte Farbzahl (Hazen)

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LO5 | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11|L12|L13|L14|L15
Messwert (mg Pt/L) 2.475
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert (mg Pt/L) 1.874 8 |[2.019
Probe: Rindenextrakt Sollwert: 1616,7017 (empirischer Wert)
Merkmal: FZ_Hazen Rel. Soll-Stdabw.: 62,59% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 2,47%
Anzahl Labore: 4 Toleranzbereich: -645,8668 - 3879,2702 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 34: Hazen-Farbzahl, graphische Darstellung der Messwerte
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DGK Fachgruppe Analytik

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

86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Farbwert L*

Zur Bestimmung des Farbwertes L* wurden folgende Vorgaben gemacht: 10-Vol.-% in IPA50
(50:50 Wasser : Isopropanol), 11 mm Rundkivette ; Ergebnisangabe mit einer Nachkom-
mastelle.

Den Parameter Farbwert L* bestimmten 12 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
75,6, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 9,33 %, die rel. Wiederholstandardab-

weichung 0,43 %.

Tabelle 18: Messwerte Farbwert L*

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LOS | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 |L12|L13 |L14|L15
26,9
Messwert - 80,8(75,9(69,2|74,2 77,8 75,8
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
28,8
Messwert * 74,1|78,3 70,6|79,8
Probe: Rindenextrakt Soliwert: 75,6340 (empirischer Wert)
Merkmal: Farbe_L Rel. Soll-Stdabw.: 9,33% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,43%
Anzahl Labore: 12 Toleranzbereich: 60,9445 - 90,3235 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 35: Farbwert L*, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Rindenextrakt Sollwert: 75,6340 (empirischer Wert)
Merkmal: Farbe_L Rel. Soll-Stdabw.: 9,33% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 0,43%
Anzahl Labore: 12 Toleranzbereich: 60,9445 - 90,3235 (|Z'-Score| <= 2,000)
0,5
o - == /| = D
| — =
I B
-1
-1,51
o 2
5 -2.5
U)t:) -3
! -3,5
-4
-4,51
-5
-5,51
-6
-6,5
LO1 L16 LO6 L28 L24 Lo7 L14 LO5 LO9 L25 L29 LO4
Labor

PROLab

Abbildung 36: Farbwert L*, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Farbwert a*

Zur Bestimmung des Farbwertes a* wurden folgende Vorgaben gemacht: 10-Vol.-% in IPA50

(50:50 Wasser :
mastelle.

Isopropanol), 11 mm Rundkivette ; Ergebnisangabe mit einer Nachkom-

Den Parameter Farbwert a* bestimmten 12 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
7,7, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 35,7 %, die rel. Wiederholstandardabwei-

chung 4,14 %.

Tabelle 19: Messwerte Farbwert a*

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LOS | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 |L12|L13 |L14|L15
Messwert 9,5 52179179]10,1 6,7 7,7
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
18
Messwert . 6,2 11,2 97170
Probe: Rindenextrakt Soliwert: 7,6999 (empirischer Wert)
Merkmal: Farbe_a Rel. Soll-Stdabw.: 35,72% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 4,14%
127Anzahl Labore: 12 Toleranzbereich: 1,9752 - 13,4246 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 37: Farbwert a*, graphische Darstellung der Messwerte
Probe: Rindenextrakt Sollwert: 7,6999 (empirischer Wert)
Merkmal: Farbe_a Rel. Soll-Stdabw.: 35,72% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 4,14%

Anzahl Labore: 12 Toleranzbereich:

1,9752 - 13,4246 (IZ-Score| <= 2,000)

0,51

-0,5

jat
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-1,51
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Abbildung 38: Farbwert a*, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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Deutsche Gesellschaft fir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
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Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Farbwert b*

Zur Bestimmung des Farbwertes b* wurden folgende Vorgaben gemacht: 10-Vol.-% in IPA50
(50:50 Wasser : Isopropanol), 11 mm Rundkivette ; Ergebnisangabe mit einer Nachkom-
mastelle.

Den Parameter Farbwert b* bestimmten 12 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
45,5, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 11,59 %, die rel. Wiederholstandardab-
weichung 1,15 %.

Tabelle 20: Messwerte Farbwert b*

Labor-Nr. LO1 [ LO2 [ LO3 |LO4 | LO5 | LO6 | LO7 [LO8 |LO9 | L10 |L11 |L12|L13|L14|L15

Messwert 211,2 42,7148,6(45,9|141,3 47,3 48,3
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 | L22 | L23 | L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29
Messwert 6;7 41,9|45,6 49,2145,7

Probe: Rindenextrakt Soliwert: 45,4914 (empirischer Wert)

Merkmal: Farbe_b Rel. Soll-Stdabw.: 11,59% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,15%

Anzahl Labore: 12 Toleranzbereich: 34,5222 - 56,4607 (|Z-Score| <= 2,000)
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Abbildung 39: Farbwert b*, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Rindenextrakt Sollwert: 45,4914 (empirischer Wert)

Merkmal: Farbe_b Rel. Soll-Stdabw.: 11,59% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,15%

Anzahl Labore: 12 Toleranzbereich: 34,5222 - 56,4607 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 40: Farbwert b*, graphische Darstellung der Z’-Scores der Teilnehmer
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Deutsche Gesellschaft fir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)

Alte Schule Burg

86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Tribung

Zur Bestimmung der Trubung wurden folgende Vorgaben gemacht: 10-Vol.-% in IPA50
(50:50 Wasser : Isopropanol), 20°C, Nephelometrische Messung 90° Streulicht (NTU); ohne

Nachkommastelle.

Den Parameter Tribung bestimmten 5 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 59,
die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 46,7 %, die rel. Wiederholstandardabwei-

chung 1,42 %.

Tabelle 21: Messwerte Tribung

Labor-Nr. LO1 | LO2 | LO3 | LO4 | LOS | LO6 | LO7 | LO8 | LO9 | L10 | L11 |L12|L13 |L14|L15
Messwert (NTU) 37 | 44
Labor-Nr. L16 | L17 | L18 | L19 | L20 | L21 |L22 | L23 |L24 | L25 | L26 | L27 | L28 | L29

Messwert (NTU) 100 50 67
Probe: Rindenextrakt Soliwert: 59,3500 (empirischer Wert)
Merkmal: Truebung Rel. Soll-Stdabw.: 46,74% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,42%

Anzahl Labore: 5 Toleranzbereich: -1,4215 - 120,1215 (|Z'-Score| <= 2,000)
100 ——
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Abbildung 41: Triibung, graphische Darstellung der Messwerte
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Deutsche Gesellschaft fir Wissenschaftliche und Angewandte Kosmetik e.V. (DGK)
Alte Schule Burg
86470 Thannhausen, Germany

Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Glycerin

Zur Bestimmung des Gehaltes an Glycerin wurden folgende Vorgaben gemacht: Ergebnisan-
gabe in (g/100g) mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Glycerin bestimmten 6 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt 49,1
0/100g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 4,97 %, die rel. Wiederholstan-
dardabweichung 1,07 %.

Tabelle 22: Messwerte Glycerin

Labor-Nr. LO1 [ LO2 [ LO3 [ LO4 [ LO5 | LO6 | LO7 [LO8 [ LO9 | L10 |L11 |L12|L13|L14|L15
Messwert (g/100g) (50,3 475 495 51,4
Labor-Nr. L16 [L17 [L18 [L19 [L20 |L21 |L22 |L23 |L24 |L25|L26 |L27 |L28 |L29
Messwert (g/100g) 4&’9 50,8
Probe: Rindenextrakt Soliwert: 49,1377 (empirischer Wert)
Merkmal: Glycerin Rel. Soll-Stdabw.: 4,97% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,07%
Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 43,8731 - 54,4023 (|Z'-Score| <= 2,000)
52
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Abbildung 42: Glycerin, graphische Darstellung der Messwerte

Probe: Rindenextrakt Soliwert: 49,1377 (empirischer Wert)

Merkmal: Glycerin Rel. Soll-Stdabw.: 4,97% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,07%

Anzahl Labore: 6 Toleranzbereich: 43,8731 - 54,4023 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 43: Glycerin, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Milchsaure
Zur Bestimmung des Gehaltes an Milchsdure wurden folgende Vorgaben gemacht: Summe
D- und L-Milchsaure, Ergebnisangabe in (g/100g) mit zwei Nachkommastellen.

Den Parameter Milchsaure bestimmten 3 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
4,03 g/100g, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 43,5% %, die rel. Wiederhol-
standardabweichung 1,63 %.

Tabelle 23: Messwerte Milchsaure

Labor-Nr. LO1 [ LO2 [ LO3 [ LO4 [ LO5 | LO6 | LO7 [LO8 [ LO9 | L10 |L11 |L12|L13|L14|L15
Messwert (g/100g) 5,19 3,10
Labor-Nr. L16 [L17 [L18 |L19 |L20 |L21 |L22 |L23|L24 |L25|L26 |L27|L28 |L29
Messwert (g/100g) 3,81

Probe: Rindenextrakt Soliwert: 4,0300 (empirischer Wert)

Merkmal: Milch-S Rel. Soll-Stdabw.: 43,50% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 1,63%

Anzahl Labore: 3 Toleranzbereich: -0,0183 - 8,0783 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 44: Milchséure, graphische Darstellung der Messwerte
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Rinden-Extrakt, Ergebnistbersicht Salicylsaure

Zur Bestimmung des Gehaltes an Salicylsaure wurden folgende Vorgaben gemacht: Ergeb-
nisangabe in (mg/kg) mit einer Nachkommastelle.

Den Parameter Salicylsaure bestimmten 5 Labore, der errechnete Labormittelwert betragt
62,7 mg/kg, die rel. Vergleichsstandardabweichung betragt 26,5 %, die rel. Wiederholstan-

dardabweichung 9,98 %.

Tabelle 24: Messwerte Salicylsaure

Labor-Nr. LO1|L02 | LO3 |LO4 | LO5 |LO6 | LO7 |LO8 | LO9 |L10|L11 |L12|L13 |L14|L15
Messwert (mg/kg) [ 70,1 54,8 51,0 92,1
Labor-Nr. L16 [L17 [L18 |L19 |L20 |L21 |L22 |L23|L24 |L25|L26 |L27|L28 |L29
Messwert (mg/kg) 50,0
Probe: Rindenextrakt Soliwert: 62,7038 (empirischer Wert)
Merkmal: Saliz-S Rel. Soll-Stdabw.: 26,54% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 9,98%
957Anzah| Labore: 5 Toleranzbereich: 26,4551 - 98,9526 (|Z'-Score| <= 2,000)
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Abbildung 45: Salicylsaure, graphische Darstellung der Messwerte

Probe:

Rindenextrakt
Merkmal: i

Saliz-S
Methode: DIN 38402 A45
Anzahl Labore: 5

Sollwert:

Rel. Soll-Stdabw.:
Rel. Wiederhol-Stdabw. (Vr): 9,98%
Toleranzbereich:

PROLab

62,7038 (empirischer Wert)
26,54% (empirischer Wert)
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26,4551 - 98,9526 (|Z-Score| <= 2,000)

L17 LO9

L05
Labor

Abbildung 46: Salicylsaure, graphische Darstellung der Z'-Scores der Teilnehmer
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DGK Fachgruppe Analytik

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

Kommentar der Fachgruppe zur Rinden-Extrakt-Analytik.

pH

Errechneter Sollwert 4,01; rel. Vergleichsstandardabweichung 1,43 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,49 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 29 Laboratorien teilgenommen, 28 waren erfolgreich

Kommentar der Fachgruppe: Die Vergleichsstandardabweichung liegt mit <2% im, fir eine
wassrige Losung, guten Rahmen. Labor 24 misst zu hohe Werte, und bei den Laboren 9,

13 und 28 zeigt sich eine ungewdhnlich hohe Abweichung zwischen den beiden Messwer-
ten der Doppelbestimmung. Offensichtliche Griinde hierfiir konnten nicht gefunden werden.

Dichte

Errechneter Sollwert 1,1918 g/ml; rel. Vergleichsstandardabweichung 0,06 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,02 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 23 Laboratorien teilgenommen, 19 waren erfolgreich

Kommentar der Fachgruppe: Mittels Biegeschwinger ist die Dichte mit hoher Genauigkeit
bestimmbar, dies zeigt sich in der niedrigen Vergleichsstandardabweichung. Labor 29 iber-
mittelte deutlich zu niedrige Messwerte fir die Dichte des Rinden-Extrakt. Der angegebene
Messwert ist exakt gleich mit dem abgegebenen Messwert flr die Emulsion.

Trockenriickstand

Errechneter Sollwert 63,8 g/100g; rel. Vergleichsstandardabweichung 4,01 %, rel. Wieder-
holstandardabweichung 0,35 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 20 Laboratorien teilgenommen, 15 waren erfolgreich

Kommentar der Fachgruppe: Die Vergleichsstandardabweichung liegt mit 4% fiir eine
wassrige Losung etwas hoher, als erwartet. Die Labore 01, 04 und 15 messen zu niedrige
Werte, Labor 07 und 11 liefern einen zu hohen Messwert. Eine mogliche Erklarung fir ab-
weichenden Messwerte einiger Labore kdnnte der hohe Glyceringehalt der Probe sein.

Wassergehalt
Errechneter Sollwert 35,2 g/100g; rel. Vergleichsstandardabweichung 3,04 %, rel. Wieder-

holstandardabweichung 0,65 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 16 Laboratorien teilgenommen, 11 waren erfolgreich

Kommentar der Fachgruppe: Die Fachgruppe hat mit der Vorgabe zur Verwendung der L6-
sungsmittel Methanol/Formamid 2:1 eine falsche Vorgabe gemacht, die versehentlich aus
dem letztjdhrigen Ringversuch stammt. Die Teilnehmer setzten diese Vorgabe fir die Un-
tersuchung unterschiedlich um und verwendeten teilweise nur Methanol. Wenn es gelingt
die Probe komplett in Lésung zu bringen, scheint das Losungsmittel flr die Untersuchung
des Wassergehalts an dieser Probe nur eine untergeordnete Rolle zu spielen.

Labor 07 zeigte zu niedrige Messwerte im Vergleich zum Sollwert. Unter Beachtung des zu
hohen Messwertes von Labor 07 flr den Parameter Trockenrtickstand kann ein systemati-
scher Fehler nicht ausgeschlossen werden.
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Brechungsindex

Errechneter Sollwert 1,4270 nD; rel. Vergleichsstandardabweichung 0,02 %, rel. Wiederhol-
standardabweichung 0,01 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 24 Laboratorien teilgenommen, 20 waren erfolgreich

Kommentar der Fachgruppe: Labor 25 Uibermittelte einen auffallig niedrigen Brechungsin-
dex. Offensichtliche Grinde hierfir konnten nicht gefunden werden.

Hazen Farbzahl

Diese Probe erwies sich trotz Verdiinnung als ungeeignet zur Bestimmung der Hazen-
Farbzahl nach APHA, der Farbwert Gberschritt den kalibrierbaren Bereich. Aus diesem
Grund wird der Parameter Hazen-Farbzahl nicht gewertet.

Farbwert L*

Errechneter Sollwert 75,6; rel. Vergleichsstandardabweichung 9,33 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 0,43 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 12 Laboratorien teilgenommen, 10 waren erfolgreich.

Anmerkung der Fachgruppe: Die Farbwerte L*a*b* wurden zum zweiten Mal in einem DGK-
Ringversuch abgefragt. Im Vergleich zum letztjahrigen Ringversuch liegt die hier ermittelte
Vergleichsstandardabweichung deutlich tber der des Vorjahrs (7,32%). Welcher Streube-
reich erwartungsgeman ist, kann aufgrund der noch geringen Datenlage Uber die Ringversu-
che nicht abgeschatzt werden.

Farbwert a*

Errechneter Sollwert 7,7; rel. Vergleichsstandardabweichung 35,7 %; rel. Wiederholstan-
dardabweichung 4,14 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 12 Laboratorien teilgenommen, 11 waren erfolgreich.

Anmerkung der Fachgruppe: Farbwerte L*a*b* wurden zum zweiten Mal in einem Ringver-
such abgefragt, so dass keine historischen Vergleichsstandardabweichungen vorliegen. Die
Absolutmesswerte sind hier am kleinsten, so dass die hohe Vergleichsstandardabweichung
vermutlich statistisch bedingt ist.

Farbwert b*

Errechneter Sollwert 45,5; rel. Vergleichsstandardabweichung 11,59 %, rel. Wiederholstan-
dardabweichung 1,15 %.

Ergebnisse der Teilnehmer: 12 Laboratorien teilgenommen, 10 waren erfolgreich.

Anmerkung der Fachgruppe: Farbwerte L*a*b* wurden zum zweiten Mal in einem Ringver-
such abgefragt, so dass keine historischen Vergleichsstandardabweichungen vorliegen.
Farbwert L* und b* stehen aus Erfahrung der Mitglieder der Fachgruppe in enger Korrelation,
wodurch die auffallenden Abweichungen bei Labor 01 und 16 fiir den L* und b* Farbwert
erklarbar sind.

Allgemeine Bemerkung der Fachqgruppe zur Farbwertbestimmung:

Die Justierung ist ausschlaggebend fir das Ergebnis, wobei mindestens einmal pro Tag ka-
libriert werden sollte. Ebenso sind die Kalibrierstandards nur endlich haltbar, obwohl eine
Kachel (und nicht eine Flussigkeit) verwendet werden kann. Die WeilRkachel muss

Seite 37 von 48 der Auswertung des DGK-Ringversuchs 2020



DGK Fachgruppe Analytik

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

86470 Thannhausen, Germany

regelmafig vermessen und ggf. ausgetauscht werden. Das Gerat sollte die Ubliche jahrliche
Wartung erhalten.

Tribung
Da die Probe ein Ausflockungsverhalten zeigte, wird der Parameter Trlibung nicht ausge-

wertet.

Glycerin
Errechneter Sollwert 49,1 g/100g; rel. Vergleichsstandardabweichung 4,97 %, rel. Wieder-

holstandardabweichung 1,07 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 6 Laboratorien teilgenommen, 5 waren erfolgreich.

Kommentar der Fachgruppe: Labor 17 Uibermittelte einen auffallig niedrigen Glyceringehalt.
Labor 17 untersuchte den Parameter mittels GC-FID. Die Labore 11 und 9 untersuchten die
Probe ebenfalls mittels GC. Die weiteren Labore nutzen eine enzymatische Untersuchungs-
methode. Grundsétzlich scheinen beide Verfahren im Rahmen der ermittelten Vergleichs-
standardabweichung vergleichbare Ergebnisse zu liefern.

Milchsdure
Fur den Parameter Milchsaure wurden nur von 3 Laboren Ergebnisse Ubermittelt. Dieser
Parameter kann deshalb nicht gewertet werden.

Salicylsaure
Errechneter Sollwert 62,7 mg/kg; rel. Vergleichsstandardabweichung 26,5 %, rel. Wieder-

holstandardabweichung 9,98 %.
Ergebnisse der Teilnehmer: 5 Laboratorien teilgenommen, alle waren erfolgreich.

Kommentar der Fachgruppe: Die Untersuchung der Salicylsdure weist einen grof3en Streu-
bereich auf. Alle Teilnehmer untersuchten den Parameter Salicylsaure mittels Fliissigchro-
matographie. Auch wenn es sich hier um einen niedrigen Konzentrationsbereich handelt,
war dennoch aufgrund des gleichen Untersuchungsverfahrens, eine etwas geringeren
Streubreite zu erwarten.
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Zusammenfassung / Schlussfolgerungen

Die Fachgruppe Analytik konnte die Erfahrungen von bisher 17 Ringversuchen in 18 Jahren
nutzen.

Insgesamt kénnen diesmal 19 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 Plausibilitéat der Mess-
werte sowie der Wiederholgenauigkeit geachtet werden. Dazu sind die Messergebnisse mit
weiteren Kenntnissen und Erfahrungen der Personen, die die Analyse durchfiihren oder die
das Analyseergebnis freigeben, zu vergleichen und einzuordnen.

Hier einige Beispiele:
- Offensichtliche ,Zahlendreher und andere Ubertragungsfehler in den Angaben.

- Offensichtlich nicht sinnvolle Ergebnisse, z.B. wiedersprechende Angaben bei Trocken-
rickstand und Wassergehailt.

- Einsatz anderer als der vorgegebenen Methoden

- Stark streuende Messwerte bei den Wiederholungsmessungen, die weitab von der mit
der verwendeten Methode zu erwartenden Reproduzierbarkeit liegen

- Plausibilitatsprifung der Ergebnisse

Der Ringversuch 2021 ist in Vorbereitung. Fir Anregungen, Wiinsche und konstruktive Kritik
ist die Fachgruppe immer offen. Bitte wenden Sie sich hierfir an die DGK Geschaftsstelle,
die die Anregungen an die Fachgruppe weitergeben wird.

Bad Homburg / Leverkusen / Kempten
Marz 2021

Lothar Gehm, Dr. Bernd Meinigke und Milena Ritter
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Anhang

Zusammengefasste Ergebnisse der teiinehmenden Labore.
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Abbildung 47: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 01 (nicht bestanden)
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Abbildung 48: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 02 (bestanden)
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Abbildung 49: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 03 (bestanden)
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Abbildung 50: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 04 (bestanden)
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Abbildung 51: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 05 (bestanden)
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Abbildung 52: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 06 (bestanden)
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Abbildung 53: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 07 (nicht bestanden)
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Abbildung 54: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 08 (bestanden)

EMULSION RINDENEXTRAKT
= ==
[—————— T
R
-l
o
E T
= [Ea]
] ==
= o
]
[ |
[ ]
[ ]
=2 =1 o 2 =2 =1 o 1 2
z'-score z'-score

Abbildung 55: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 09 (bestanden)
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Abbildung 56: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 10 (bestanden)
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Abbildung 57: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 11 (nicht bestanden)
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Abbildung 58: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 12 (nicht bestanden)
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Abbildung 59: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 13 (bestanden)
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Abbildung 60: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 14 (bestanden)
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Abbildung 61: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 15 (bestanden)
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Abbildung 62: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 16 (nicht bestanden)
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Abbildung 63: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 17 (nicht bestanden)
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Abbildung 64: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 18 (bestanden)
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Abbildung 65: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 19 (bestanden)
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Abbildung 66: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 20 (bestanden)
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Abbildung 67: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 21 (bestanden)
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Abbildung 68: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 22 (bestanden)
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Abbildung 69: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 23 (bestanden)
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Abbildung 70: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 24 (nicht bestanden)
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Abbildung 71: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 25 (nicht bestanden)
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Abbildung 72: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 26 (nicht bestanden)
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Abbildung 73: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 27 (keine Wertung, zu wenig Para-
meter)
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Abbildung 74: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 28 (bestanden)
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Abbildung 75: Zusammengefasste Ergebnisse von Labor 29
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