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1. Einleitung

Die Teilnahme an Laborvergleichsuntersuchungen (LVU) bzw. Eignungspriifun-
gen (PT) ist ein wunverzichtbares Element flir das Qualitats-Manage-
ment-System eines jeden, mit der Untersuchung von Lebensmitteln, Futter-
mitteln, kosmetischen Mitteln und Bedarfsgegenstanden befassten Labors.
Die Durchfiithrung von Laborvergleichsuntersuchungen erméglicht den teil-
nehmenden Laboren die eigene analytische Kompetenz unter realen Bedingun-
gen nachzuweisen. Gleichzeitig erhalten sie wertvolle Daten flir die er-
forderliche Verifizierung oder Validierung der durchgefiihrten Untersu-
chungsmethode [1, 5].

Das Ziel wvon DLA 1ist es, LVU fir ausgesuchte Parameter in praxis-
relevanten Konzentrationen und Matrices anzubieten.

Durchfiihrung und Auswertung der vorliegenden Laborvergleichsuntersuchung
erfolgten nach den technischen Anforderungen der DIN EN ISO/IEC 17043
(2010) und DIN ISO 13528-2009 bzw. ISO 13528-2015 [2, 3].

2. Durchfihrung

2.1 Untersuchungsmaterial

Bei dem Untersuchungsmaterial handelt es sich um eine Mischung von han-
delsiiblichen Hautcremes Dbzw. Bodylotions von Europdischen Anbietern mit
Zusatz von etherischen Olen.

Die Rohstoffe wurden zusammen gegeben und homogenisiert. Die Zusammenset-
zung (Verzeichnis der Bestandteile) ist in Tabelle 1 angegeben.

AnschlieBend wurden die Proben zu Portionen von ca. 25 g in 28-mL-Kunst-
stofffgefalBe abgefiillt, in metallisierte PET-Folienbeutel eingeschweilt
und chronologisch nummeriert.
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Tabelle 1: Zusammensetzung der DLA-Proben

LVU-Probe Hautcreme

Hautcreme/Bodylotion 1
Ingredients: Aqua, Glycerin, Cetearyl Alcohol, C15-19 Alkane, Isopropyl Palmita-
te, Paraffinum Liquidum, Glyceryl Stearate SE, Butyrospermum Parkii Butter, Dime-
thicone, Glyceryl Stearate, Sodium Cetearyl Sulfate, Sodium hydroxide, Carbomer,
Phenoxyethanol, Ethylhexylglycerin, Linalool, Limonene, Butylphenyl Methylpropio-
nal, Benzyl Alcohol, Citronellol, Alpha-Isomethyl Ionone, Parfum

Hautcreme/Bodylotion 2

Ingredients: Aqua, Glycerin, Paraffinum Liquidum, Stearic Acid, Sorbitol, Glycol
Stearate, Caprylic/Capric Triglyceride, Dimethicone, Octyldodecanol, Carbomer,
Cetyl Alcohol, Cyclopentasiloxane, Dimethiconol, Disodium EDTA, Glyceryl Steara-
te, Helianthus Annuus Hybrid 0il, Isohexadecane, Isomerized Linoleic Acid, Magne-
sium Aluminum Silicate, Methylparaben, Parfum, Phenoxyethanol, Propylparaben, Po-
lysorbate 80, Sodium Acrylate/Sodium Acryloyldimethyl Taurate Copolymer, Sorbitan
Oleate, Stearamide AMP, Tocopheryl Acetate, Triethanolamine, Alpha-Isomethyl Io-
none, Benzyl Alcohol, Citronellol, Coumarin, Geraniol, Hexyl Cinnamal, Limonene,
Linalool

Hautcreme/Bodylotion 3

Ingredients: Aqua, Hydrogenated Polydecene, Propylene Glycol, Dimethicone, Cyclo-
pentasiloxane, Parfum, Squalane, Aloe Barbadensis Leaf Juice, Benzyl Benzoate,
BHT, Butylphenyl Methylpropional, Carbomer, Citral, Citric Acid, Citronello, Cou-
marin, Dimethiconol, Geraniol, Helianthus Annuus Seed 0il, Limonene, Linalool,
Polyglcderyl-3 Ricinolate, Polyquaternium-51, Sodium Hyaluronate, Sorbitan Olea-
te, Tetrasodium EDTA, Tocopherol, Tromethamine, Butylparaben, Chlorphenesin,
Ethylparaben, O-Cymen-5-o0l, Phenoxyethanol, Potassium Sorbate, Propylparaben, So-
dium Benzoate

Hautcreme/Bodylotion 4
Ingredients: Aqua, Glycerin, Caprylic/Capric Triglyceride, Dicaprylyl Ether, Ce-
tearyl Alcohol, Dicaprylyl Carbonate, Glyceryl Stearate, Pentaerythrityl Distea-
rate, Parfum, Butyrospermum Parkii Butter, Dimethicone, Sodium Stearoyl Glutama-
te, Carbomer, Sodium Polyacrylate, Phenoxyethanol, Benzyl Alcohol, Limonene, Li-
nalool, Citral, Geraniol, Citronellol, Sodium Hydroxide

weitere Zutaten (etherische Ole)
Ingredients: Cymbopogon Flexuosus Herb 0il, Amyris Balsamifera Bark 0il, Cananga
Odorata Flower 0il, Cinnamomum Cassia Bark 0il

Hinweis: Die metrologische Riickfiihrung von Temperatur, Masse und Volumen bei der Herstellung der
LVU-Proben wird mittels DAkkS-kalibrierter Referenzmaterialien gewdhrleistet.
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2.1.1 Homogenitit

Die Berechnung der Wiederholstandardabweichung S, der Doppelbestimmungen
der Teilnehmer wurde als Homogenitédtskriterium fir diese LVU herangezo-
gen. Sie liegt fir alle Analyten < 8,0% (2,48% - 7,82%) (s. Tabelle 2).
Die Wiederholstandardabweichungen sind somit wvergleichbar mit den Prazi-
sionsdaten einer Methodenentwicklung (2D GC-MS Methode), bei der relative
Wiederholstandardabweichungen von < 10% erhalten wurden (Belhassen et.
al. 2017) [18-20]. Die Wiederholstandardabweichungen der Teilnehmer sind
bei den statistischen Kennzahlen angegeben (4.1 bis 4.14).

Tabelle 2: Wiederholstandardabweichungen S, der Doppelbestimmungen der

Q

Teilnehmer (Variationskoeffizienten VK, in %)

Parameter VK.

Alpha-Isomethyl Ionone 7,82 %
Benzyl Alcohol 3,29 %
Benzyl Benzoate 2,62 %
Benzyl Salicylate 5,51 %
Butylphenyl Methylpropional 3,89 %
Cinnamal 2,48 %
Citral 4,79 %
Citronellol 4,12 %
Coumarin 5,15 %
Eugenol 3,81 %
Geraniol 6,88 %
Hexylcinnamaldehyd 5,00 %
Limonene 3,34 %
Linalool 2,77 %

Desweiteren wurde die Homogenitat anhand der Trendlinien-Funktion der
Teilnehmerergebnisse fir die chronologisch abgefiillten Einzel-Proben ex-
emplarisch fir Benzyl Benzoate und Butylphenyl Methylpropional graphisch
zur Information charakterisiert (s. 5.2.1).

Falls die Kriterien fir eine ausreichende Homogenitat des Probenmaterials
bezliglich eines Parameters nicht erfillt sind, werden die Auswirkungen
auf die Zielstandardabweichung gepriift und ggf. erfolgt die Bewertung der
Ergebnisse der Teilnehmer mittels z'-Score unter Beriicksichtigung der
Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes (s. 3.8 und 3.11) [3].

2.1.2 Stabilitdt

ErfahrungsgemaBl sind konservierte Hautcremes ungedffnet iber mehrere Jah-
re stabil. Fir die Produkte wurde vom Hersteller eine Haltbarkeit wvon 12
Monaten nach dem Offnen angegeben. Die Stabilitidt des Probenmaterials war
somit wahrend des Untersuchungszeitraums unter den angegebenen Lagerbe-
dingungen gewahrleistet.
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2.2 Probenversand und Informationen zur Untersuchung

An jeden Teilnehmer wurden in der 34. Kalenderwoche 2018 zweil Portionen
des Untersuchungsmaterials verschickt. Die Untersuchungsverfahren wurden
freigestellt. Die Untersuchungen waren durchzufithren bis spatestens 19.
Oktober 2018.

Mit dem Proben-Anschreiben wurden den Teilnehmern u.a. nachstehende In-
formationen mitgeteilt:

Bei den beiden Mustern handelt es sich um zwei gleiche Proben einer
Mischung handelsiiblicher Hautcremes bzw. Bodylotions mit etherischen
Olen mit méglichen Gehalten der zu bestimmenden Parameter allergene
Duftstoffe (zu kennzeichnende Stoffe nach Kosmetik Verordnung EU
1223/2009 Art.19 g + Anhang III).

Hinweis: Beil Vorliegen eines Parameters als Mischung von Isomeren
erfolgt die Angabe gemdfB Methode EN 16274 Punkt 8.Z2.

Bitte beachten Sie die beiliegenden Informationen zur Eignungsprifung.
(siehe Dokumentation unter Punkt 5.4 EP-Informationen)

2.3 Ergebnistibermittlung

Die Ergebnisabgabe erfolgte einheitlich mittels an die teilnehmenden La-
bore iibergebenen Ubermittlungstabellen (per eMail).

Zur statistischen Auswertung kamen die abschlieBend als Mittelwert der
nummerierten Proben angegebenen Gehalte der Analyten. Fir die Berechnung
der Wiederhol- und Vergleichsstandabweichung wurden auch die Einzelwerte
der Doppelbestimmungen herangezogen.

Abgefragt und dokumentiert wurden Einzelergebnisse, Angaben zur Wieder-
findung und Stichpunkte zur durchgefiithrten Methode.

Falls Teilnehmer mehrere Ergebnisse fiir denselben Parameter abgegeben ha-
ben, die mit unterschiedlichen Methoden erhalten wurden, wurden diese Er-
gebnisse mit derselben Auswertenummer mit einem Buchstaben als Suffix un-
ter Angabe der jeweiligen Methode ausgewertet.

Von 14 Teilnehmern haben 12 Teilnehmer ihre Ergebnisse fristgerecht abge-
geben. Zwei Teilnehmer haben keine Ergebnisse abgegeben.
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3. Auswertung

3.1 Konsenswert der Teilnehmer (zugewiesener Wert)

Fir die Auswertung wurde als zugewiesener Wert (Xpt) der robuste Mittel-
wert der eingesandten Ergebnisse verwendet (,,Konsenswert der
Teilnehmer™). Die Berechnung erfolgt nach Algorithmus A gemal Anhang C
der ISO 13528 [3]. Liegen < 12 quantitative Ergebnisse und eine groBe
Differenz zwischen robustem Mittelwert und Median vor, ist ggf. der Medi-
an als zugewiesener Wert zu verwenden (Kriterium: A Median - rob. Mittel-
wert > 0,3 opt) [3].

Voraussetzung ist, dass die Mehrzahl der Ergebnisse der teilnehmenden La-
boratorien einer Normalverteilung unterliegen bzw. unimodal und symme-
trisch verteilt sind. Hierzu erfolgt eine Priifung der Verteilung u.a. an-
hand der Kern-Dichte-Schatzung [3, 12].

Falls Hinweise fiir Quellen von hdherer Variabilitat, wie z.B. eine bimo-
dale Verteilung der Ergebnisse, vorliegen, werden Ursachen daflir gesucht.
In Frage kommt hdufig die Verwendung unterschiedlicher Untersuchungsme-
thoden. Ist dies der Fall, werden nach Mdglichkeit getrennte Auswertungen
mit eigenen zugewiesenen Werten (Xpti) vorgenommen.

Die statistische Auswertung erfolgt flir alle Parameter, fir die mindes-
tens 7 Werte vorliegen.

Die Durchfihrung der Bewertung wird in der Regel ab 7 Ergebnissen durch-
gefihrt, in begriindeten Fallen ist eine Bewertung auch ab 5 Ergebnisse
zuladssig.

Die tatsdchlichen Messergebnisse sind anzugeben. Einzelergebnisse die au-
Berhalb des angegebenen Messbereiches eines teilnehmenden Labors liegen
(z.B. mit der Angabe > 25 mg/kg oder < 2,5 mg/kg) oder die Angabe ,0%
werden flir die statistische Auswertung nicht beriicksichtigt [3].

3.2 Robuste Standardabweichung

Zum Vergleich mit der Zielstandardabweichung opt (Standardabweichung flr
die Eignungsbeurteilung) wird die robuste Standardabweichung (S*) der
eingesandten Ergebnisse verwendet. Die Berechnung erfolgt nach Algorith-
mus A gemdl Anhang C der ISO 13528 [3].

3.3 Wiederholstandardabweichung

Die Wiederholstandardabweichung Sr basiert auf den laborinternen Stan-

dardabweichungen der (ausreiBerfreien) Einzelergebnisse der Teilnehmer,
die jeweils unter Wiederholbedingungen, d.h. Analysen an derselben Probe
von demselben Bearbeiter mit demselben Gerdat im gleichen Labor innerhalb
kurzer Zeit, ermittelt wurden. Sie charakterisiert die mittlere Streuung
der Ergebnisse innerhalb der Laboratorien [3] und wird von DLA als Hin-
weis fir die Homogenitat des Untersuchungsmaterials herangezogen.

Sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorliegen, erfolgt die Berech-
nung der Wiederholstandabweichung Sr, auch als Standardabweichung inner-
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halb der Laboratorien Sw bezeichnet, nach: [3, 4].

Die relative Wiederholstandardabweichung in Prozent des Mittelwerts ist
als Variationskoeffizient VK, bei den statistischen Kenndaten im Ergeb-
nisteil mit angegeben, sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorlie-
gen.

3.4 Vergleichsstandabweichung

Die Vergleichsstandabweichung Sz stellt eine laboriibergreifende Schatzung

der Standardabweichung fir die Bestimmung des jeweiligen Parameters an-
hand der (ausreiRerfreien) Einzelergebnisse der Teilnehmer dar. Sie be-
ricksichtigt sowohl die Wiederholstandardabweichung als auch die Stan-
dardabweichung zwischen den Laboratorien. Vergleichsstandardabweichungen
von LVUs kdénnen von Vergleichsstandabweichungen von RVs abweichen, da die
beteiligten Laboratorien bei LVUs i.d.R. unterschiedliche interne Bedin-
gungen und Methoden zur Bestimmung der Messwerte benutzen. In der vorlie-
genden Auswertung bezieht sich die Angabe der Vergleichsstandardabwei-
chung daher nicht auf eine spezifische Messmethode, sondern charakteri-
siert anndhernd die Vergleichbarkeit der Ergebnisse der Laboratorien un-
tereinander. Vorausgesetzt der Einfluss von Homogenitdat und Stabilitat
des Probenmaterials sind zu vernachlassigen.

Sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorliegen, erfolgt die Berech-
nung der Vergleichsstandabweichung Sz nach: [3, 4].

Die relative Vergleichsstandardabweichung in Prozent des Mittelwerts ist
als Variationskoeffizient VKz bei den statistischen Kenndaten im Ergeb-
nisteil mit angegeben, sofern die Einzelergebnisse der Teilnehmer vorlie-
gen, und die Bedeutung unter 3.9 naher erlautert.

3.5 Ausschluss von Ergebnissen und Ausreifler

Ergebnisse konnen vorab von der statistischen Auswertung ausgeschlossen
werden, wenn offensichtliche grobe Fehler, wie z. B. falsche Einheiten,
Dezimalstellen, zu geringe Anzahl signifikanter Stellen (glUltige Ziffern)
oder Angaben fir einen falschen Prifgegenstand vorliegen [2]. Auch wenn
ein Ergebnis z.B. mit einem Faktor >10 deutlich vom Mittelwert abweicht
und einen Einfluss auf die robuste Statistik hat, kann ein Ergebnis von
der statistischen Auswertung ausgeschlossen werden [3].

Alle Ergebnisse sollen mit mindestens 2 signifikanten Stellen (glltige
Ziffern) angegeben werden. Die Angabe von 3 Stellen ist i.d.R. ausrei-
chend.

Ergebnisse, die mit unterschiedlichen Verfahren erhalten wurden und zu
einer erhéhten Variabilit&dt und/oder zu einer bi- oder mehrmodalen Ver-
teilung der Ergebnisse fihren, werden separat behandelt oder, wenn dafir
zu wenige Ergebnisse vorliegen, ausgeschlossen. Hierfir erfolgt die Pri-
fung der Ergebnisse anhand der Kern-Dichte-Schatzung [3, 12].

Auf AusreibBer wird mittels robuster Statistik (Algorithmus A) gepriuft:
Ergebnisse, die um mehr als das Dreifache der robusten Standardabweichung
vom robusten Mittelwert abweichen, kdnnen danach als Ausreiler eingestuft
werden [3]. Aufgrund der Anwendung der robusten Statistik werden Ausrei-
Ber i.d.R. nicht von der Auswertung ausgeschlossen, sofern keine anderen
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Grinde vorliegen (s.o.) [3]. Ermittelte AusreiRer werden im Ergebnisteil
nur genannt, wenn sie von der statistischen Auswertung ausgeschlossen
wurden.

3.6 Zielstandardabweichung (fir die FEignungsbeurteilung)

Die Zielstandardabweichung des zugewiesenen Wertes opt (= Standardabwei-
chung fiur die Eignungsbeurteilung) kann nach unten dargestellten, unter-
schiedlichen Verfahren bestimmt werden.

Sofern ein akzeptabler Quotient S*/opt vorliegt, wird fliir die Eignungsbe-
urteilung bevorzugt die Zielstandardabweichung des allgemeinen Modells
nach Horwitz verwendet, da diese in der Regel fir Auswertungen von Labor-
vergleichsuntersuchungen, bei denen von den Teilnehmern unterschiedliche
Analysenmethoden eingesetzt werden, geeignet ist. Die Zielstandardabwei-
chung aus der Auswertung von Préazisionsdaten eines Versuchs leitet sich
dagegen aus Ringversuchen mit vorgegebener Analysenmethode ab.

In Fallen, in denen beide o0.g. Modelle ungeeignet sind, wird die Ziel-
standardabweichung anhand von Werten aus Erkenntnissen nach 3.6.3 ermit-
telt.

Zur Information werden, sofern verfligbar, jeweils die z-Scores beider Mo-
delle in der Auswertung angegeben.

Zur Bewertung der Ergebnisse wurde fir alle nachstehenden Parameter die
Zielstandardabweichung nach dem allgemeinen Modell nach Horwitz herange-
zogen (s. 3.6.1): Alpha-Isomethyl Ionone, Benzyl Alcohol, Benzyl Benzoa-
te, Benzyl Salicylate, Butylphenyl Methylpropional, Cinnamal, Citral,
Citronellol, Coumarin, Eugenol, Geraniol, Hexylcinnamal, Limonene, Lina-
lool.

Zusdtzlich wurde mit Ausnahme des Parameters Benzyl Salicylate fiir alle
Paramter die Standardunsicherheit beriicksichtigt und die Ergebnisse mit-
tels z'-Score bewertet (s. 3.6.8).

Aufgrund der Anzahl von < 7 Ergebnissen erfolgte fiir die folgenden Para-
meter keine quantitative Auswertung: Amyl Cinnamal, Amylcinamyl Alcohol,
Anise Alcohol, Benzyl Cinnamate, Cinnamyl Alcohol, Evernia Furfuracea
Extract, Evernia Puranstri Extract, Farnesol, Hydroxycitronellal, Hydro-
xyisohexyl 3-Cyclohexene, Isoeugenol, Methyl 2-Octynoate.

Die entsprechenden Teilnehmerergebnisse sind dem Dokumentationsteil =zu
entnehmen.
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3.6.1 Allgemeines Modell nach Horwitz

Anhand der in zahlreichen LVUs fur unterschiedliche Parameter und Analy-
senmethoden erhaltenen statistischen Kenndaten hat Horwitz ein allgemei-
nes Modell fir die Schatzung der Vergleichsstandardabweichung or abge-
leitet [6]. Spater wurde das Modell von Thompson fiir bestimmte Konzentra-
tionsbereiche modifiziert [10]. Die Vergleichsstandardabweichung or kann

als relative Zielstandardabweichung Opt in % des zugewiesenen Wertes
verwendet werden und nach untenstehenden Gleichungen berechnet werden

[3]. Dabei wird fiir die Konzentration ¢ der zugewiesene Wert Xpt einge-
setzt.
Gleichungen Konzentrationsbereiche entspricht
or = 0,22c c <1,2 x 107 < 120 ng/kg
or = 0,02c084% 1,2 x 107< ¢ £ 0,138 2 120 ng/kg
or = 0,01c%> c > 0,138 > 13,8 g/100g

mit ¢ = Massenanteil des Analyten (als relative GréBe, z.B. 1 mg/kg = 1 ppm = 107° kg/kg)

3.6.2 Auswertung eines Versuchs zur Prdzision

Aus der Vergleichsstandardabweichung oz und der Wiederholstandardab-
weichung o, eines Versuchs zur Prédzision einer Methode (Ringversuch oder
LVU) kann unter Bericksichtigung der Anzahl der Wiederholmessungen m der
Teilnehmer in der vorliegenden Vergleichsuntersuchung die Zielstandardab-
weichung opt abgeleitet werden [3]:

Gpt::Jcﬁ——Gf(mfl/nﬂ

Fiir die Bestimmung der allergenen Duftstoffe in kosmetischen Mitteln lie-
gen nach unserer Kenntnis z.Zt. keine ausreichenden Angaben iUber relative
Wiederholstandardabweichungen (RSD,) und relative Vergleichsstandabwei-
chungen (RSDz) aus Ringversuchen vor. Eine genormte Methode (EN 16274 /
IRFA) sowie eine umfangreiche Methodenentwicklung (Belhassen et. al.
2017) wurden verdffentlicht [18-20].
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3.6.3 Werte aus Erkenntnissen

Die Zielstandardabweichung kann flir die Eignungsbeurteilung auf einen
Wert festgesetzt werden, der dem Leistungsfadhigkeitsniveau entspricht,
das der Koordinator fiir ein winschenswertes Ziel fir die teilnehmenden
Laboratorien halt [3].

In der vorliegenden LVU wurden die Zielstandardabweichungen gemadR 3.6.1
als geeignet angesehen.

Tabelle 3 zeigt ausgewdhlte Kenndaten der Teilnehmer-Ergebnisse der vor-
liegenden LVU im Vergleich zu LVU Ergebnissen einer friheren LVU.

3.7 z-Score

Der z-Score wird herangezogen zur Beurteilung der Ergebnisse der teilneh-
menden Labore. Er besagt um welches Vielfache der Zielstandardabweichung
(opt) das Ergebnis (xi) des Dbetreffenden Teilnehmers vom zugewiesenen
Wert (Xpt) abweicht [3].

Die Berechnung erfolgt nach:

Die Anforderungen an die Analytik gelten im Allgemeinen als erfillt, wenn
-2 <z <2

Der flir die Eignungsprifung gliltige z-Score wird in der Auswertung mit z-

Score (opt) bezeichnet, wahrend der als z-Score (Info) bezeichnete Wert

rein informativen Charakter hat. Die beiden z-Scores werden mit den un-
terschiedlichen Zielstandardabweichungen nach 3.6 berechnet.

3.7.1 Warn- und FEingriffssignale

GemaB der ISO 13528 fir statistische Verfahren fir Eignungsprifungen
wird empfohlen, dass ein Ergebnis, das einen z-Wert > 3,0 oder < - 3,0
ergibt, als ,Eingriffssignal“ zu werten ist [3]. GleichermaRen ist ein z-
Wert > 2,0 oder < -2,0 als ,Warnsignal“ zu beurteilen. Ein einzelnes
sEBEingriffssignal™ oder aber ,Warnsignale™ bei zwei aufeinander folgenden
LVU-Runden sind als Beleg dafiir zu werten, dass eine Anomalie aufgetreten
ist, die untersucht werden muss. Eine Fehler- bzw. Ursachenanalyse kann
durch Priufung des Analysenablaufs inkl. Verstandnis und Umsetzung der
Messung durch das Personal, Einzelheiten des Messablaufs, Kalibrierung
von Gerdten und Zusammensetzung von Reagenzien, Ubertragungs- bzw. Be-
rechnungsfehler, Richtigkeit und Prazision sowie Einsatz von Referenzma-
terial durchgefihrt werden. Falls notwendig, muss auf die Probleme durch
angemessene KorrekturmaBnahmen reagiert werden [3].

DLA stellt in den z-Score-Abbildungen die Grenzen fir die Warn- und Ein-
griffssignale als gelbe bzw. rote Linien dar. Die jeweiligen Werte haben

gemal ISO 13528 nur Giltigkeit sofern 2 10 Ergebnisse vorliegen [3].
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Tabelle 3: Kenndaten der aktuellen LVU (dunkelgrau unterlegt) im Ver-
gleich zu der vorangegangenen LVU von 2014 (SD = Standardabweichung, VK =
Variationskoeffizient)
Parameter Matrix | Mj izbi ro:)s.* )SD rel. SD Quotient  DILA-
ittelw. .
VK- S S* /opt’ Bericht
[mg/kg] (mg/kg]  (VEst) [%] /op
. DLA
Citral Aftershave 83,1 45,1 54,3 6,6 34/2014
. DLA
Citral Hautcreme 531 71,8 13,5 1,6 53/2018
Benzyl Salicyla- DLA
fe Aftershave 425 64,0 15,1 2,3 34/2014
Benzyl Salicyla- DLA
te Hautcreme 102 14,4 14,1 i, 8= 53/2018
C | Aftersh 438 58, 3 13,3 2,1 DLA
oumarin ershave ’ y ’ 34/2014
, DLA
Coumarin Hautcreme 63,3 16,2 25,6 2,0 53/2018
G iol Aftersh 37,3 14,5 38,9 4,2 DLA
eranio ershave ’ ’ ’ ’ 34/2014
. DLA
Geraniol Hautcreme 86,2 20,0 23, 1 1,9 53/2018
Butylphenyl Me- DLA
thylpropional Aftershave 224 90,0 40,1 5,7 34/2014
Butylphenyl Me- DLA
p 27,2 2,
Ealpreplonal Hautcreme 306 83,3 3 53/2018
Linalool Aftersh 946 112 12,2 2,1 bLA
1naloo ershave ’ 4 34/2014
Linalool . 509 119 23,3 9,9 DLA
inaloo u 0 ! 53/2018
Li Aftersh 2980 1080 36,2 7,5 bLA
imonene ershave ’ 4 34/2014
. DLA
Limonene Hautcreme 250 106 42,5 2,5 53/2018
Alpha-Isomethyl DLA
Tonone Aftershave 152 44,5 29,2 3,9 34/2014
Alpha-Isomethyl DLA
Tonone Hautcreme 17,1 5,75 33,6 2,0 53/2018

* mit Zielstandardabweichung Opt
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3.8 z'-Score

Der z'-Score kann u.a. zur Beurteilung der Ergebnisse der teilnehmenden
Labore herangezogen werden, wenn die Standardunsicherheit des zugewiese-
nen Wertes berilicksichtigt werden muss (s. 3.11). Der z'-Score driickt das
Verhadaltnis der Abweichung des Ergebnisses (xi) des betreffenden Teilneh-
mers vom zugewiesenen Wert zur Wurzel aus der Quadratsumme von Ziel-
standardabweichung (opt) und Standardunsicherheit (Uxpe)) aus [3].

Die Berechnung erfolgt nach:

; Xi 7Xpt

zZ. =
2 2
\/O-Pt T U(Xpr)

i
Sofern eine Bewertung der Ergebnisse mittels z'-Score erfolgt, haben wir
im Folgenden den Ausdruck im Nenner als Zielstandardabweichung opt' defi-
niert.

Die Anforderungen an die Analytik gelten im Allgemeinen als erfillt, wenn

Zu Warn- und Eingriffssignalen siehe 3.7.1.

3.9 Variationskoeffizient (VKg)

Der Variationskoeffizient (VKz) der Vergleichsprazision (= relative Ver-
gleichsstandardabweichung) errechnet sich aus der Vergleichsstandabwei-
chung Sz und dem Mittelwert [4, 13]:

VKz = Sz_* 100
X

Im Gegensatz zur Standardabweichung als ein MaB flr die absolute Variabi-
litat gibt der VKi die relative Variabilitat innerhalb eines Datenbe-
reichs an. Wahrend ein niedriger VKix wvon z.B. < 5-10% als Beleg fir ei-
nen homogenen Ergebnissatz gelten kann, deutet ein VKz von mehr als 50%
auf eine ,starke Inhomogenitat der statistischen Masse™ hin, sodass die
Eignung fir bestimmte Anwendungszwecke wie die Beurteilung von H&chst-
wertiberschreitungen oder die Leistungsbeurteilung der teilnehmenden La-
boratorien ggf. nicht mehr gegeben sein kann [3].
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3.10 Quotient S*/opt

In Anlehnung an den HorRat-Wert kann die Bewertung einer Laborvergleichs-
untersuchung als aussagekraftig gelten, wenn der Quotient von robuster
Standardabweichung S* und Zielstandardabweichung opt nicht idber 2 liegt.
Ein Uber 2 liegender Wert bedeutet, dass die Prazision nicht zufriedens-
tellend ist, d.h., dass die Prdzision aus analytischen Griinden zu varia-
bel ist oder die festgestellte Variation hoher ist als fiir die angewandte
Methode geschatzt wurde. Somit ist eine Vergleichbarkeit der Messergeb-
nisse nicht gewdhrleistet [3].

3.11 Standardunsicherheit und Ruckfuhrbarkeit

Jeder zugewiesene Wert ist mit einer Standardunsicherheit behaftet, die
von der Analysenmethode, Unterschieden der eingesetzten Analysenmethoden,
dem Probenmaterial und der Anzahl der Teilnehmer (P) einer LVU beein-
flusst wird. Die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes (U(xpt))
wird fir die vorliegende LVU wie folgt berechnet [3]:

S*

Jp

Ist Uxpt) £ 0,3 opt muss die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes
nicht beriicksichtigt werden [3]. Ein deutliches Uberschreiten des Wertes
von 0,3 ist ein Hinweis darauf, dass die Zielstandardabweichung ggf. zu
gering fir die Standardunsicherheit des zugewiesenen Wertes gewahlt wur-
de.

U[Xm:l - 1,25 X

Die Rickfiihrbarkeit des zugewiesenen Wertes wird anhand des Konsenswertes
als robuster Mittelwert der Teilnehmerergebnisse gewahrleistet.
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4. Ergebnisse

Anmerkung zur Verteilung der Ergebnisse:

Die Kerndichte-Schétzungen zeigen fir alle Parameter anndhernd eine Nor-
malverteilung der Ergebnisse (Abb. siehe Dokumentation 5.3). Teilweise
sind leichte Schultern und separate kleinere Peaks zu erkennen, die auf
Einzelwerte und Ausreiler bzw. Werte auBerhalb des Zielbereichs zuritckzu-
fihren sind.

Anmerkungen zu den Kenndaten:

Fir die Parameter Amyl Cinnamal, Amylcinamyl Alcohol, Anise Alcohol, Ben-
zyl Cinnamate, Cinnamyl Alcohol, Evernia Furfuracea Extract, Evernia Pur-
anstri Extract, Farnesol, Hydroxycitronellal, Hydroxyisohexyl 3-Cyclohe-
xene, Isoeugenol, Methyl 2-Octynoate lagen < 7 Ergebnisse vor, sodass
keine statistische Auswertung vorgenommen werden konnte.

Die Zielstandardabweichungen wurden fur alle anderen Parameter nach dem
Modell nach Horwitz berechnet.

Fir den Parameter Benzyl Salicylate zeigte die Verteilung der Ergebnisse
eine normale Variabilitdt. Der Quotient S*/opt lag bei 1,8 (s. Tab. 4).

Fir die anderen Parameter Alpha-Isomethyl Ionone, Benzyl Alcohol, Benzyl
Benzoate, Butylphenyl Methylpropional, Cinnamal, Citral, Citronellol,
Coumarin, Eugenol, Geraniol, Hexylcinnamal, Limonene und Linalool =zeigte
die Verteilung der Ergebnisse eine erhdohte Variabilitat. Die Quotienten
S*/opt lagen teilweise deutlich iber 2,0. Die Parameter wurden daher un-
ter Bericksichtigung der Standardunsicherheit mittels z'-Score ausgewer-—
tet. Die Quotienten S*/opt' lagen dann im Bereich wvon 2,0 (1,6-2,5) (s.
Tab. 3).

Die robusten Standardabweichungen sowie Wiederhol- und Vergleichsstan-
dardabweichung liegen im erwarteten Bereich von Ublichen Werten fir die
eingesetzten Bestimmungsmethoden (s. 3.6.3) [20].

Die Vergleichbarkeit der Ergebnisse ist gegeben.

Es liegen 64% bis 90% der Ergebnisse im jeweiligen Zielbereich.
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Alle folgenden Tabellen sind anonymisiert. Den teilnehmenden Instituten
wird mit dem Versand dieser Auswertung ihre individuelle Auswertenummer
mitgeteilt.

In der oberen Tabelle sind die Kenndaten aufgefihrt:

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse
Anzahl der Ausreiller
Mittelwert

Median

Robuster Mittelwert (Xpt)
Robuste Standardabweichung (S¥*)

Anzahl mit m Wiederholmessungen

Wiederholstandardabweichung (S,)

Variationskoeffizient (VK,)in %
Vergleichsstandardabweichung (Sg)

Variationskoeffizient (VKg)in %

Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt oder opt'
Zielstandardabweichung zur Information
untere Grenze des Zielbereichs (Xpt — 20pt) *

obere Grenze des Zielbereichs (Xpt + 20pt) *

Quotient S*/opt oder S*/opt'

Standardunsicherheit U(xpt)
Quotient U(xpt)/0pt oder U (xpt)/Opt'

‘Ergebnisse im Zielbereich

‘Prozent im Zielbereich
* Zielbereich berechnet mit z-Score oder z'-Score

In der unteren Tabelle sind die Ergebnisse der teilnehmenden Labore auf
3 gliltige Stellen formatiert dargestellt**:

Auswerte - Abweichung Hinweis
nummer Parameter z-Score z-Score

Evaluation [Einheit / Unit] Deviation Opt (Info) Remark
number

** Im Dokumentationsteil sind die Ergebnisse so angegeben wie sie von den Teilnehmern

Ubermittelt wurden.
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4.1 Alpha-Isomethyl Ionone in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 11
Anzahl der AusreilBler 0
Mittelwert 17,1
Median 17,0
Robuster Mittelwert (Xpt) 17,1
Robuste Standardabweichung (S¥*) 5,75
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 11
Wiederholstandardabweichung (S ) 1,34
Variationskoeffizient (VK) 7,82%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 5,14
Variationskoeffizient (VK) 30,1%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 2,81
Untere Grenze des Zielbereichs 11,5
Obere Grenze des Zielbereichs 22,7
Quotient S*/opt’ 2,0
Standardunsicherheit U/(xpt) 2,17
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 73%

Ergebnisse / Results
40
35 | A|pha_
30 Isomethyl
lonone
25 [mglkg]
20 Obergrenze
15 upper limit
10 robuster
5 Mittelwert
0- robust mean
1 3 5 7 11 Untergr_en_ze
2 4 6 8 10 12 lower limit
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 1: Ergebnisse / Results Alpha-Isomethyl Ionone
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

SRS Alpha- Abweichung | . g0 o e Hinweis
nummer [mg/kg]
Evaluation Isomethy! Deviation (opt)
Humber lonone [mg/kg] (malkal Remark
1 15,3 -1,79 -0,64
2 10,1 -7,01 -2,5
3 17,0 -0,09 -0,03
4 26,0 8,91 3,2
5 12,0 -5,09 -1,8
6 17,0 -0,09 -0,03
7 20,0 2,91 1,0
8 14,9 -2,19 -0,78
9 25,9 8,84 3,1
10 17,3 0,21 0,07
11 13,0 -4,09 -1,5
12 <1
Z-Scores
5,0
4,0
3,0

2,0
1,0 II
0,0 — T II

I! II II II -
-1,0

-2,0
-3,0
-4,0
-5,0

2 11 1 6 7 4
5 8 3 10 9
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 2: z'-Scores Alpha-Isomethyl Ionone



Januar 2019

DLA 53/2018 - Kosmetische Mittel III

4.2 Benzyl Alcohol in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten
Anzahl der Messergebnisse 11
Anzahl der Ausreifler 0
Mittelwert 463
Median 499
Robuster Mittelwert (Xpt) 464
Robuste Standardabweichung (S*) 71,7
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 11
Wiederholstandardabweichung (Sr) 15,2
Variationskoeffizient (VKJ 3,29%
Vergleichsstandardabweichung (S,) 66,4
Variationskoeffizient (VKQ 14, 3%
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt’ 40,0
Untere Grenze des Zielbereichs 384
Obere Grenze des Zielbereichs 544
Quotient S*/opt' 1,8
Standardunsicherheit U (xpt) 27,0
Ergebnisse im Zielbereich 9
Prozent im Zielbereich 82%
Ergebnisse / Results
700
600 BN Benzy|
alcohol
5007 [mg/kg]
400 Obergrenze
300 upper limit
robuster
200 7 Mittelwert
100 robust mean
0 Untergrenze
1 3 5 7 11 lower limit
2 4 6 8 10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 3: Ergebnisse / Results Benzyl alcohol
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Abweichung 2-Score Hinweis

nummer Benzyl alcohol [mg/kg]

Evaluation mg/k Deviation

number mo/kel [mg/kg] (opt) Remark
1 471 6,6 0,16
2 367 -97,8 -2,4
3 510 45,6 1,1
4 510 45,6 1,1
5 503 38,6 1,0
6 520 55,6 1,4
7 526 6l,6 1,5
8 499 34,6 0,86
9 452 -12,0 -0,3
10 346 -118 -3,0
11 394 -70,4 -1,8
12 <1

Z'-Scores

5,0

4,0

3,0

2,0

1,0

10 __sninll
R E

-2,0 —

-3,0
-4,0
-5,0

10 11 1 5 4 7
2 9 8 3 6
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 4: z'-Scores Benzyl alcohol
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4.3 Benzyl Benzoate in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten
Anzahl der Messergebnisse 12
Anzahl der Ausreifler 0
Mittelwert 195
Median 194
Robuster Mittelwert (Xpt) 198
Robuste Standardabweichung (S*) 52,3
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 12
Wiederholstandardabweichung (Sr) 5,13
Variationskoeffizient (VKQ 2,62%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 51,2
Variationskoeffizient (VK)) 26,2%
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt’ 23,7
Untere Grenze des Zielbereichs 151
Obere Grenze des Zielbereichs 245
Quotient S*/opt' 2,2
Standardunsicherheit U (xpt) 18,9
Ergebnisse im Zielbereich
Prozent im Zielbereich 67%
Ergebnisse / Results
300
BN Benzy|
Benzoate
[mg/kg]
Obergrenze
upper limit
— robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
1 3 5 7 9 11 lower limit
2 4 6 8 10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 5: Ergebnisse / Results Benzyl Benzoate
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

L LloE Benzyl (LTI z'-Score Hinweis
nummer [mglkd]
Evaluation Benzoate Deviation (opt)
number [mglkg] [mg/kg] REEL
1 182 -16,1 -0, 68
2 111 -87,3 -3,7
3 190 -8,1 -0, 34
4 245 46,9 2,0
5 258 59,9 2,5
6 243 44,9 1,9
7 195 -3,1 -0,13
8 195 -3,1 -0,13
9 251 52,6 2,2
10 187 -11,1 -0,47
11 192 -6,1 -0,26
12 97,1 -101,0 -4,3
Z'-Scores
5,0
4,0
3,0

2,0 —
111
0,0 . I . = — —

-1,0 I

-2,0
-3,0
4,0

-5,0

12 1 3 7 6 9
2 10 1 8 4 5
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 6: z'-Scores Benzyl Benzoate
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4.4 Benzyl Salicylate in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten
Anzahl der Messergebnisse 10
Anzahl der Ausreifler 0
Mittelwert 104
Median 102
Robuster Mittelwert (Xpt) 102
Robuste Standardabweichung (S*) 14,4
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 10
Wiederholstandardabweichung (Sr) 5,73
Variationskoeffizient (VK) 5,51%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 17,3
Variationskoeffizient (VKQ 16, 6%
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt 8,15
Untere Grenze des Zielbereichs 86,0
Obere Grenze des Zielbereichs 119
Quotient S*/opt 1,8
Standardunsicherheit U (xpt) 5,70
Ergebnisse im Zielbereich
Prozent im Zielbereich 90%
Ergebnisse / Results
180
160 BN Benzy|
14 Salicylate
128 . [] — [mg/ |2/@J]
e = E = e
60 robuster
40 Mittelwert
20 robust mean
0 ‘ : : Untergrenze
1 3 5 7 9 11 lower limit
2 4 6 8 10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 7: Ergebnisse / Results Benzyl Salicylate
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Benzyl Abweichung z-Score Hinweis

nummer . [mglkg]

Evaluation Salicylate Deviation (opt)

number [mg/kg] [malkg] Remark
1 90,7 -11,6 -1,4
2 87,1 -15,2 -1,9
3 86,0 -16,3 -2,0
4 97,0 -5,3 -0,65
5 108 5,7 0,70
6 115 12,7 1,6
7 97,0 -5,3 -0,65
8 106 3,7 0,46
9 141 39,2 4,8
10 < 10
11 112 9,7 1,2
12 <1
z-Scores

5,0

4,0

3,0

2,0

1,0

0.0 p— m . I
g

2,0

3,0
4,0
5,0

3 1 4 5 6
2 7 8 1 9
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 8: z-Scores Benzyl Salicylate
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4.5 Butylphenyl Methylpropional in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 12
Anzahl der Ausreiller 0
Mittelwert 299
Median 312
Robuster Mittelwert (Xpt) 306
Robuste Standardabweichung (S*) 83,3
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 12
Wiederholstandardabweichung (Sr) 11,6
Variationskoeffizient (VKJ 3,89%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 88,0
Variationskoeffizient (VK) 29,4%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 36,5
Untere Grenze des Zielbereichs 233
Obere Grenze des Zielbereichs 379
Quotient S*/opt:’ 2,3
Standardunsicherheit U (xpt) 30,1
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 67%

Ergebnisse / Results

BN Btylphenyl

Methyl-
propional
[mg/kg]
Obergrenze
upper limit

robuster
Mittelwert
robust mean

Untergrenze
lower limit

10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 9: Ergebnisse / Results Butylphenyl Methylpropional
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Butylphenyl Abweichung 2-Score Hinweis

nummer Methyl- [malkg]

Evaluation ropional Deviation

valuatic p[mzlkg] AN (opt) Remark
1 257 -48,8 -1,3
2 157 -149 -4,1
3 310 4,2 0,11
4 370 04,2 1,8
5 402 96,2 2,6
6 370 64,2 1,8
7 289 -16,8 -0,46
8 282 -23,8 -0, 65
9 326 20,3 0,56
10 313 7,2 0,20
11 389 83,2 2,3
12 120 -186 -5,1
Z'-Scores

6,0

5,0

4,0

3,0

2,0 —
10 11
0,0 = — — B

T L

-2,0
-3,0
-4,0
-5,0
6,0

12 1 7 10 6 11
2 8 3 9 4 5
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 10: z'-Scores Butylphenyl Methylpropional
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4.6 Cinnamal in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten
Anzahl der Messergebnisse 12
Anzahl der AusreilBer 0
Mittelwert 414
Robuster Mittelwert 418
Median (Xpt) 447
Robuste Standardabweichung (S*) 120
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 12
Wiederholstandardabweichung (Sr) 10,3
Variationskoeffizient (VKJ 2,48%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 114
Variationskoeffizient (VKQ 27,40%
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt’ 51,9
Untere Grenze des Zielbereichs 343
Obere Grenze des Zielbereichs 551
Quotient S*/opt’ 2,3
Standardunsicherheit U (xpt) 43
Ergebnisse im Zielbereich 9
Prozent im Zielbereich 75%
Ergebnisse / Results
600
500 BN Cinnamal
[mg/kg]
400 - Obergrenze
upper limit
3007 — robuster
200 - Mittelwert
robust mean
100 Untergrenze
04 lower limit
1 3 5 7 11
2 4 6 8 10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 11: Ergebnisse / Results Cinnamal
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- . Abweichung | . o .o Hinweis

nummer Cinnamal [mg/kd]

Evaluation [mg/kg] Deviation (opt) Remark

number [mglkd]
1 438 -9,2 -0,18
2 219 -228 -4,4
3 450 2,8 0,05
4 535 87,8 1,7
5 467 19,8 0,38
6 500 52,8 1,0
7 512 04,8 1,2
8 477 29,8 0,57
9 444 -2,8 -0,05
10 444 -3,2 -0,06
11 274 -173 -3,3
12 210 =237 -4,6
Z'-Scores

5,0

4,0

3,0

2,0

10 i I
0,0 —_ _ _—=mull

_1,0 I I

2,0

3,0

-4,0
-5,0

12 11 10 3 8 7
2 1 9 5 6 4
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 12: z'-Scores Cinnamal
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4.7 Citral in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse’ 10
Anzahl der Ausreiller 2
Mittelwert 533
Median 537
Robuster Mittelwert (Xpt) 531
Robuste Standardabweichung (S¥*) 71,8
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 10
Wiederholstandardabweichung (Sr) 26,5
Variationskoeffizient (VKJ 4,97%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 70,0
Variationskoeffizient (VKQ 13,1%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 43,5
Untere Grenze des Zielbereichs 444
Obere Grenze des Zielbereichs 618
Quotient S*/opt’ 1,6
Standardunsicherheit U (xpt) 28,4
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 80%
° Messergebnisse ohne AusreiBer (Ergebnisse Nr. 2 und 12)

Ergebnisse / Results

700

B Citral

400
300
200
100 -

1 3 5 7 9
2 4 6 8

600
500 :._l:.:.:.:I:.:
| .

[mg/kg]
Obergrenze
upper limit
robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit

11
10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 13: Ergebnisse / Results Citral
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

A::rvzfnréf ) . Abv[vrﬁ;k';']’ N9 | z.Score Hinweis
: Citral [mg/kg] ..
Evaluation Deviation (opt) Remark
number [mglkg]
1 436 -94,6 -2,2
2 196 T etier frrvaen
3 520 -10,6 -0,24
4 580 49,4 1,1
5 527 -3,6 -0,08
6 565 34,4 0,79
7 571 40,4 0,93
8 471 -59,06 -1,4
9 662 131,0 3,0
10 547 16,4 0,38
11 451 -79,6 -1,8
AusreiBer ausgeschlossen
12 131 Outlier Zxcluded !
Z'-Scores
6,0
5,0
4,0
3,0

20 I
1,0

OJ) — - | III III III
A

-2,0

-3,0
4,0
-5,0
-6,0

1 8 5 6 4
11 3 10 7 9
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 14: =z'-Scores Citral
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4.8 Citronellol in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse® 8
Anzahl der AusreilBer 2
Mittelwert 177
Median 161
Robuster Mittelwert (Xpt) 177
Robuste Standardabweichung (S*) 46,5
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 8
Wiederholstandardabweichung (Sr) 7,31
Variationskoeffizient (VKQ 4,12%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 41,4
Variationskoeffizient (VKQ 23,3%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 24,3
Untere Grenze des Zielbereichs 129
Obere Grenze des Zielbereichs 226
Quotient S*/opt:’ 1,9
Standardunsicherheit U (xpt) 20,6
Ergebnisse im Zielbereich 6
Prozent im Zielbereich 75%

° Messergebnisse ohne AusreiBer (Ergebnisse Nr. 2 und 9)

Ergebnisse / Results

600
B Citronellol
500 [mgrkg]
400 Obergrenze
upper limit
300 robuster
200 | = abust me
[ [ — robust mean
100 Untergrenze
lower limit
0 |
1 3 5 7 11
2 4 6 8 10 12

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 15: Ergebnisse / Results Citronellol
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Ergebnisse der Teilnehmer:

Results of Participants:

-2,0

0,0
CgEum .-

-3,0
-4,0
-5,0

10
11 1

8
5

6

Auswertenummer / evaluation number

Auswerte- ) Abweichung R e Hinweis
nummer Citronellol [mglkg]
Evaluation [mg/kg] Deviation (opt) Remark
number [mg/kg]
1 160 -17,3 -0,71
AusreiBer ausgeschlossen /
2 470 Outlier excluded
3
4 240 62,8 2,6
5 193 15,8 0,65
6 235 57,8 2,4
7 132 -45,3 -1,9
8 161 -16,3 -0,67
AusreiBer ausgeschlossen /
9 521 Outlier excluded
10 150 -27,3 -1,1
11 147 -30,3 -1,2
12 <1
Z'-Scores
50
4,0
3,0
2,0
1,0 I

Abb. / Fig. 16:

z'-Scores Citronellol
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4.9 Coumarin in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 12
Anzahl der AusreiBer 0
Mittelwert 61,7
Median 63,4
Robuster Mittelwert (Xpt) 63,3
Robuste Standardabweichung (S*) 16,2
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 12
Wiederholstandardabweichung (S)) 3,18
Variationskoeffizient (VKQ 5,15%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 18,3
Variationskoeffizient (VK) 29,7%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 7,98
Untere Grenze des Zielbereichs 47,3
Obere Grenze des Zielbereichs 79,3
Quotient S*/opt' 2,0
Standardunsicherheit U (xpt) 5,86
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 67%

Ergebnisse / Results

1 3 5 7
2 4 6 8

Auswertenummer / evaluation number

B Coumarin
[mg/kg]

Obergrenze
upper limit
robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit

11
10 12

Abb. / Fig. 17: Ergebnisse / Results Coumarin
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- _ Abweichung | . o .o Hinweis

nummer Coumarin [mglkd]

Evaluation [ma/kg] Deviation (opt) Remark

number [mglkg]
1 63,6 0,3 0,04
2 61,7 -1,6 -0,20
3 52,0 -11,3 -1,4
4 66,0 2,7 0,34
5 85,0 21,7 2,7
6 82,0 18,7 2,3
7 63,0 -0,3 -0,04
8 73,5 10,2 1,3
9 70,8 7,5 0,94
10 63,2 -0,1 -0,01
11 40,0 -23,3 -2,9
12 19,0 -44,3 -5,6

Z'-Scores

6,0

5,0

4,0

3,0

2,0 —
1,0
SR
-2,0
|

-3,0
-4,0
-5,0
-6,0

12 3 7 1 9 6
11 2 10 4 8 5
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 18: =z'-Scores Coumarin
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4.10 Eugenol in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 10
Anzahl der Ausreiler 0
Mittelwert 161
Median 160
Robuster Mittelwert (Xpt) 161
Robuste Standardabweichung (S*) 34,0
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 10
Wiederholstandardabweichung (Sr) 6,17
Variationskoeffizient (VKJ 3,81%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 29,8
Variationskoeffizient (VK) 18, 4%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 18,0
Untere Grenze des Zielbereichs 125
Obere Grenze des Zielbereichs 197
Quotient S*/opt’ 1,9
Standardunsicherheit U (xpt) 13,5
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 80%

250

Ergebnisse / Results

200

I Egenol

100

50

3

4

[mg/kg]
Obergrenze
150 B _ — . upper limit

8
Auswertenummer / evaluation number

robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit

11
10 12

Abb. / Fig. 19: Ergebnisse / Results Eugenol
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Abweichung >'Score Hinweis

nummer Eugenol [mg/kg]

Evaluation mg/k Deviation

number mafkal [mg/kd] (op Remark
1 < 5
2 155 -5,9 -0,33
3 130 -31,1 -1,7
4 205 43,9 2,4
5 191 29,9 1,7
6 195 33,9 1,9
7 172 10,9 0,61
8 151 -10,1 -0, 56
9 131 -29,6 -1,6
10 164 2,9 0,16
11 116 -45,1 -2,5
12 <1
Z'-Scores

5,0

4,0

3,0

2,0

il i
00 - — — =
cgpan

-2,0
-3,0
-4,0
-5,0

1 9 2 7 6
3 8 10 5 4
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 20: z'-Scores Eugenol
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4.11 Geraniol in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 11
Anzahl der Ausreiler 0
Mittelwert 87,1
Median 79,0
Robuster Mittelwert (Xpt) 86,2
Robuste Standardabweichung (S*) 20,0
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 11
Wiederholstandardabweichung (Sr) 6,00
Variationskoeffizient (VKJ 6,88%
Vergleichsstandardabweichung (SR) 20,0
Variationskoeffizient (VK) 22,9%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 10,3
Untere Grenze des Zielbereichs 65,6
Obere Grenze des Zielbereichs 107
Quotient S*/opt’ 1,9
Standardunsicherheit U (xpt) 7,52
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 73%

Ergebnisse / Results

B Geraniol

[mg/kg]

Obergrenze

upper limit

1 3 5 7
2 4 6 8
Auswertenummer / evaluation number

robuster
Mittelwert
robust mean
Untergrenze
lower limit

11
10 12

Abb. / Fig. 21: Ergebnisse / Results Geraniol
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- _ Abweichung | . o .o Hinweis
nummer Geraniol [mg/kd]
Evaluation [mg/kg] Deviation | (opt) Remark
number [mg/kd]
1 77,3 -8,9 -0,86
2 126 40,0 3,9
3 65,0 -21,2 -2,1
4 100 13,8 1,3
5 99,0 12,8 1,2
6 112 25,8 2,5
7 78,0 -8, 2 -0,80
8 66,9 -19,3 -1,9
9 79,7 -6,5 -0,63
10 75,3 -10,9 -1,1
11 79,0 -7,2 -0,70
12 <1
Z'-Scores
5,0
4,0
3,0

2,0 —
nn
o EEEEN
S

-2,0
-3,0
4,0
-5,0

3 10 7 9 4 2
8 1 11 5 6
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 22: z'-Scores Geraniol
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4.12 Hexylcinnamaldehyd in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten
Anzahl der Messergebnisse 12
Anzahl der Ausreiller 0
Mittelwert 97,7
Median 94,5
Robuster Mittelwert (Xpt) 95,8
Robuste Standardabweichung (S¥*) 37,5
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 12
Wiederholstandardabweichung (Sr) 4,89
Variationskoeffizient (VKQ 5,00%
Vergleichsstandardabweichung (5,) 37,0
Variationskoeffizient (VK)) 37, 9%
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt’ 15,6
Untere Grenze des Zielbereichs 64,7
Obere Grenze des Zielbereichs 127
Quotient S*/opt' 2,4
Standardunsicherheit U (xpt) 13,5
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 67%
Ergebnisse / Results
200
180 B Hexyl-
160 cinnamaldeh
140 I—- yd [mg/kg]
120 Obergrenze
100 upper limit
80 - robuster
60 Mittelwert
40 robust mean
20 Untergrenze
04 lower limit
1 3 5 7 11
2 4 6 8 10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 23: Ergebnisse / Results Hexylcinnamaldehyd
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

A: swerte- Hexyl- Abweichung | .. g.qre Hinweis

ummer . [mglkg]

Evaluation SIPETEE 2 Deviation

number [mg/kg] [mg/kg] (opt) Remark
1 85,0 -10,8 -0,70
2 50,8 -45,1 -2,9
3 76,0 -19,8 -1,3
4 115 19,2 1,2
5 174 78,2 5,0
6 145 49,2 3,2
7 104 8,2 0,52
8 110 14,2 0,91
9 71,2 -24,6 -1,6
10 109 13,2 0,84
11 85,0 -10,8 -0,70
12 46,9 -48,9 -3,1

Z'-Scores

6,0

5,0

4,0

3,0

2,0

10 =unil

H Bu
mllll
-2,0
-3,0 II

-4,0
-5,0
-6,0

12 9 1 7 8 6
2 3 1 10 4 5
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 24: z'-Scores Hexylcinnamaldehyd
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4.13 Limonene in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten

Anzahl der Messergebnisse 12
Anzahl der Ausreiler 0
Mittelwert 254
Median 255
Robuster Mittelwert (Xpt) 250
Robuste Standardabweichung (S*) 106
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 12
Wiederholstandardabweichung (Sr) 8,48
Variationskoeffizient (VKJ 3,34%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 102
Variationskoeffizient (VK)) 40,0%
Zielkenndaten:

Zielstandardabweichung opt’ 42,2
Untere Grenze des Zielbereichs 166
Obere Grenze des Zielbereichs 335
Quotient S*/opt’ 2,5
Standardunsicherheit U(xpt) 38,4
Ergebnisse im Zielbereich 8
Prozent im Zielbereich 67%

Ergebnisse / Results

500
450 BN | imonene
400 I [mg/kg]
350 Obergrenze
300 upper limit
ggg ] robuster
150 Mittelwert
50 robust mean
100
50 - Untergrenze
_ lower limit
0
1 3 5 7 11
2 4 6 8 10 12

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 25: Ergebnisse / Results Limonene
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- Abweichun . : :
nummer Limonene [mg/kg] 9 2-Score Hinweis
i mg/k iati
Er\:slmu;g:)n [mg/kg] De[r\:lzlt(';;" (opt) Remark
1 255 4,7 0,11
2 101 -149 -3,5
3 240 -10 -0,24
4 295 45 1,1
5 453 203 4,8
6 370 120 2,8
7 297 47 1,1
8 246 -4,3 -0,10
9 256 5,6 0,13
10 262 12 0,28
11 181 -69 -1,6
12 88,3 -162 -3,8
Z'-Scores
5,0
4,0
3,0

2,0 II
1,0

SHa

-2,0
-3,0
-4,0
-5,0

12 11 8 9 4 6
2 3 1 10 7 5
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 26: z'-Scores Limonene
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4.14 Linalool in mg/kg

Vergleichsuntersuchung / Proficiency Test

Kenndaten
Anzahl der Messergebnisse 11
Anzahl der AusreilB3er 0
Mittelwert 505
Median 504
Robuster Mittelwert (Xpt) 509
Robuste Standardabweichung (S*) 119
Anzahl mit 2 Wiederholmessungen 11
Wiederholstandardabweichung (Sr) 14,0
Variationskoeffizient (VK)) 2,77%
Vergleichsstandardabweichung (SQ 114
Variationskoeffizient (VKQ 22,6%
Zielkenndaten:
Zielstandardabweichung opt’ 55,0
Untere Grenze des Zielbereichs 399
Obere Grenze des Zielbereichs 619
Quotient S*/opt' 2,2
Standardunsicherheit U (xpt) 44,8
Ergebnisse im Zielbereich 7
Prozent im Zielbereich 64%
Ergebnisse / Results
700 .
— B | inalool
600 [mg/kg]
400 [ | | upper limit
300 - robuster
Mittelwert
200 robust mean
100 Untergrenze
0 lower limit
1 3 5 7 9 11
2 4 6 8 10 12
Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 27: Ergebnisse / Results Linalool
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Ergebnisse der Teilnehmer:
Results of Participants:

Auswerte- _ Abweichung | .. g .o Hinweis

nummer Linalool [mg/kg]

Evaluation [mg/kg] Deviation (opt) Remark

number [mg/kg]
1 463 -46 -0,84
2 283 =227 -4,1
3 490 -19 -0, 35
4 615 106 1,9
5 654 145 2,6
6 625 116 2,1
7 544 35 0,63
8 449 -60 -1,1
9 504 -5,4 -0,1
10 566 57 1,0
11 361 -148 -2,
12 <1

Z'-Scores

5,0

4,0

3,0

2,0 |

1,0
00 m B I I

10 Ill'_

-2,0
|
-3,0
-4,0
-5,0
2 8 3 7 4 5
11 1 9 10 6

Auswertenummer / evaluation number

Abb. / Fig. 28: =z'-Scores Linalool
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5. Dokumentation

Hinweis: Angaben in englischer Sprache wurden von DLA nach bestem Wissen ins Deutsche iilbersetzt (ohne Gewahr der Richtigkeit).
5.1 Angaben der Teilnehmer
5.1.1 Primardaten
Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample Il | Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant| cons. no. Unit DLA':\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample! | Sample I cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 90 mg/kg 8 64 17/10 15,3 17,6 13,1 5 ja
2 90 mg/kg 13 59 08.-16.18 10,08 9,27 10,89 nein
3 90 mg/kg 34 38 17.10.18 17 16 17 5 nein
4 90 Standardiésungen zur
externen Kalibrierung
mglkg | 31 41 | 16.10.18 26 26 25 5 ja We;i’ige";"rie'i:tgt"e”
Wiederfindung in
Alpha-lsomethyl lonone Kalibration enthalten
5 90 mg/kg 12 60 27.08. 12 11,4 12,3 10 nein
6 90 mg/kg 7 65 18.09.18 17 16 18 30 nein 88
7 90 mg/kg 24 48 07.09.18 20 20 20 5 mg/kg nein 102
8 90 mg/kg 66 6 10.10.18 14,9 14,8 14,9 4 nein
9 90 mg/kg 4 68 12.09.18 25,93 27,38 24,48 5 nein
10 90 mg/kg 1 71 22.08.18 17,3 17,5 17,1 10 nein k.A.
11 90 mg/kg 18 54 16.10.18 13 13 14 10 nein 100
12 90 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
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Parameter | Lo no. U Diane. | DLANe: | i | Resuttean) | ZEC | ey M eaton | MLRR | Recoveryrate
day/month yes/no in %
1 67 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 67 mg/kg 13 59 08.-16.18 4,81 4,15 5,47 nein
3 67 mg/kg 34 38 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 67 mg/kg 31 41 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 67 mg/kg 12 60 27.08. n.n. n.n. n.n. 10 nein
Amyl Cinnamal 6 67 mg/kg 7 65 n.n. n.n. n.n. 23 nein 110
7 67 mg/kg 24 48 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 103
8 67 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 6 nein
9 67 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 67 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
1 67 mg/kg 18 54 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 67 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
Parti- | Ann. I . Sample | | Sample Il | Date of ana- Result Result | Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLA‘;lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Sample ll cat?on Incl. RR Recoveryrate
day/month yes/no in %
1 74 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 74 mg/kg 13 59 08.-16.18 - - - nein
3 74 mg/kg 34 38 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 74 mg/kg 31 41 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 74 mg/kg 12 60 27.08. n.n. n.n. n.n. 10 nein
. 6 74 mg/kg 7 65 n.n. n.n. n.n. 23 nein 80
Amyleinnamyl Alcohol =7 74 | mgkg | 24 48 | 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 103
8 74 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 6 nein
9 74 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 74 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 74 mg/kg 18 54 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 74 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
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Parameter | o o, Ut e, iAo e Resutiean) | o | enton | IeLRR | Recoweryrate
day/month yes/no in %

1 80 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 80 mg/kg 13 59 08.-16.18 - - - nein
3 80 mg/kg 34 38 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 80 mg/kg 31 41 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 80 mg/kg 12 60 27.08. n.n. n.n. n.n. 10 nein

Anise Alcohol 6 80 mg/kg 7 65 n.n. n.n. n.n. 22 nein 85
7 80 mg/kg 24 48 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 101
8 80 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 11 nein
9 80 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 80 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 80 mg/kg 18 54 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 80 mg/kg 28 44

Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample II| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant| cons. no. Unit DLA‘:\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample!| | Samplell cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %

1 45 mg/kg 8 64 17/10 471 460 481 5 ja
2 45 mg/kg 13 59 08.-16.18 366,64 359,18 374,09 nein
3 45 mg/kg 34 38 17.10.18 510 510 520 5 nein
4 45 mg/kg 31 4 16.10.18 510 530 490 5 ja
5 45 mg/kg 12 60 10.10. 503 514 493 10 nein

Benzyl alcohol 6 45 mg/kg 7 65 520 510 530 12 nein 130
7 45 mg/kg 24 48 07.09.18 526 545 507 5 mg/kg nein 100
8 45 mg/kg 66 6 10.10.18 499 494 504 6 nein
9 45 mg/kg 4 68 12.09.18 4524 444,87 459,93 5 nein
10 45 mg/kg 1 71 22.08.18 346 349 343 10 nein k.A.
11 45 mg/kg 18 54 16.10.18 394 389 399 10 nein 100
12 45 mg/kg 28 44 24.10.18 <1




Januar 2019 DLA 53/2018 - Kosmetische Mittel III

Parti- | Ann. lll . Sample | | Sample Il| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAF;‘lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Sample i cat?on Incl. RR Recoveryrate
day/month yes/no in %

1 85 mg/kg 8 64 17/10 182 178 187 5 ja
2 85 mg/kg 13 59 08.-16.18 110,82 105,15 116,5 nein
3 85 mg/kg 34 38 17.10.18 190 190 190 5 nein
4 85 mg/kg 31 4 16.10.18 245 240 250 5 ja
5 85 mg/kg 12 60 10.10. 258 254 262 10 nein

Benzyl Benzoate 6 85 mg/kg 7 65 243 240 245 35 nein 101
7 85 mg/kg 24 48 07.09.18 195 196 195 5 mg/kg nein 99
8 85 mg/kg 66 6 10.10.18 195 191 199 5 nein
9 85 mg/kg 4 68 12.09.18 250,66 255,54 245,78 5 nein
10 85 mg/kg 1 71 22.08.18 187 188 187 10 nein k.A.
11 85 mg/kg 18 54 16.10.18 192 189 196 10 nein 100
12 85 mg/kg 28 44 24.10.18 97,12 94,73 99,52 1 ja 78

Parti- | Ann. Il . Sample | | Sampile II| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAl:lo. DLApNo. lysis Resuilt (Mean) Samplel | Samplell cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %

1 81 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 81 mg/kg 13 59 08.-16.18 - - - nein
3 81 mg/kg 34 38 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 81 mg/kg 31 41 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 81 mg/kg 12 60 10.10. n.n. n.n. n.n. 10 nein

Benzyl Cinnamate 6 81 mg/kg 7 65 n.n. n.n. n.n. 42 nein 85
7 81 mg/kg 24 48 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 107
8 81 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 7 nein
9 81 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 81 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 81 mg/kg 18 54 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 81 mg/kg 28 44 24.10.18 <1 1
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Parameter | o U e e ke | Rosurean | Soe | Rest [UTHORSE | pcirm | Rocowryrat
day/month yes/no in %
1 75 mg/kg 8 64 17/10 90,7 91,2 90,2 5 ja
2 75 mg/kg 13 59 08.-16.18 87,07 85,38 88,77 nein
3 75 mg/kg 34 38 17.10.18 86 84 87 5 nein
4 75 mg/kg 31 41 16.10.18 97 94 100 5 ja
5 75 mg/kg 12 60 27.08. 108 112 105 10 nein
Benzyl Salicylate 6 75 mg/kg 7 65 115 120 110 62 ngin 110
7 75 mg/kg 24 48 07.09.18 97 97 96 5 mg/kg ja 200
8 75 mg/kg 66 6 10.10.18 106 104 108 8 nein
9 75 mg/kg 4 68 12.09.18 141,47 150,85 132,09 5 nein
10 75 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 75 mg/kg 18 54 16.10.18 112 117 108 10 nein 100
12 75 mg/kg 28 44 24.10.18 <1 1
Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample II| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAF;\IO. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample| | Sample I cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 83 mg/kg 8 64 17/10 257 250 263 5 ja
2 83 mg/kg 13 59 08.-16.18 156,68 153,13 160,22 nein
3 83 mg/kg 34 38 17.10.18 310 310 320 5 nein
4 83 mg/kg 31 41 16.10.18 370 360 380 5 ja
5 83 mg/kg 12 60 10.10. 402 400 404 10 nein
Butylphenyl 6 83 mg/kg 7 65 370 360 380 42 nein 88
Methylpropional 7 83 mg/kg 24 48 07.09.18 289 285 294 5 mg/kg nein 100
8 83 mg/kg 66 6 10.10.18 282 277 287 6 nein
9 83 mg/kg 4 68 12.09.18 326,12 347,2 305,04 5 nein
10 83 mg/kg 1 71 22.08.18 313 317 310 10 nein k.A.
11 83 mg/kg 18 54 16.10.18 389 392 385 10 nein 100
12 83 mg/kg 28 44 24.10.18 119,85 116 123,7 1 ja 92
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Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample Il| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAFl)\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample | | Sample ll cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 76 mg/kg 8 64 17/10 438 429 447 5 ja
2 76 mg/kg 13 59 08.-16.18 219,29 219,9 218,68 nein
3 76 mg/kg 34 38 17.10.18 450 440 460 5 nein
4 76 mg/kg 31 41 16.10.18 535 530 540 5 ja
5 76 mg/kg 12 60 10.10. 467 478 457 10 nein
Cinnamal 6 76 mg/kg 7 65 500 510 490 22 nein 105
7 76 mg/kg 24 48 07.09.18 512 520 505 5 mg/kg nein 101
8 76 mg/kg 66 6 10.10.18 477 469 485 7 nein
9 76 mg/kg 4 68 12.09.18 444,37 451,08 437,67 5 nein
10 76 mg/kg 1 71 22.08.18 444 449 439 10 nein k.A.
11 76 mg/kg 18 54 16.10.18 274 275 273 10 nein 100
12 76 mg/kg 28 44 24.10.18 210,45 205,6 215,3 1 ja 84
Parti- | Ann. lll . Sample | | Sample Il | Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAF;‘lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Sample Il cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 69 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 69 mg/kg 13 59 08.-16.18 11,97 12,14 11,79 nein
3 69 mg/kg 34 38 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 69 mg/kg 31 41 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 69 mg/kg 12 60 10.10. nicht ausw ertbar hicht nicht 10 nein
ausw ertbar | ausw ertbar
Cinnamy! alcohol 6 69 mg/kg 7 65 n.n. n.n. n.n. 70 nein 105
7 69 mg/kg 24 48 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 99
8 69 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 12 nein
9 69 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 69 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 69 mg/kg 18 54 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 69 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
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Parti- | Ann. llI . Sample | | Sample Il | Date of ana- Result Result | Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAF;‘JO. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Samplell cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 70 mg/kg 8 64 17/10 436 427 446 5 ja
2 70 mg/kg 13 59 08.-16.18 195,77 194,35 197,19 nein
3 70 mg/kg 34 38 17.10.18 520 510 530 5 nein
4 70 mg/kg 31 41 16.10.18 580 570 590 5 ja
5 70 mg/kg 12 60 10.10. 527 578 477 10 nein
Citral 6 70 mg/kg 7 65 565 570 560 14 nein 121
7 70 mg/kg 24 48 07.09.18 571 567 576 5 mg/kg nein 101
8 70 mg/kg 66 6 10.10.18 471 457 494 6 nein
9 70 mg/kg 4 68 12.09.18 661,64 659,3 663,98 5 nein
10 70 mg/kg 1 71 22.08.18 547 552 542 10 nein k.A.
11 70 mg/kg 18 54 16.10.18 451 467 435 10 nein 100
12 70 mg/kg 28 44 24.10.18 131,19 133,65 128,74 1 ja 79
Parti- | Ann. Il . Sample | | Sampile II| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAr;do. DLApNo. lysis Resuilt (Mean) Samplel | Samplell cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 86 mg/kg 8 64 17/10 160 153 167 5 ja
2 86 mg/kg 13 59 08.-16.18 470,48 465,55 475,4 nein
3 86 mg/kg 34 38 17.10.18 keine Angabe keine Angabe | keine Angabe 5 nein
4 86 mg/kg 31 41 16.10.18 240 230 250 5 ja
5 86 mg/kg 12 60 10.10. 193 189 198 10 nein
Citronellol 6 86 mg/kg 7 65 235 230 240 24 nein 108
7 86 mg/kg 24 48 07.09.18 132 136 128 5 mg/kg nein 105
8 86 mg/kg 66 6 10.10.18 161 159 162 6 nein
9 86 mg/kg 4 68 12.09.18 521,18 528,3 514,07 5 nein
10 86 mg/kg 1 71 22.08.18 150 150 151 10 nein k.A.
11 86 mg/kg 18 54 16.10.18 147 146 148 10 nein 100
12 86 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
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Parti-

Ann. Il

Sample |

Sampile Il

Date of ana-

Result

Result

Limit of quantifi-

Parameter cipant | cons. no. Unit DLA No. | DLA No. lysis Result (Mean) Samplel | Sample ll cation Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 77 mg/kg 8 64 17/10 63,6 63,3 64 5 ja
2 77 mg/kg 13 59 08.-16.18 61,73 61,15 62,3 nein
3 77 mg/kg 34 38 17.10.18 52 51 53 5 nein
4 77 mg/kg 31 41 16.10.18 66 67 65 5 ja
5 77 mg/kg 12 60 27.08. 85 88 83 10 nein
. 6 77 mg/kg 7 65 82 80 84 24 nein 112
Coumarin .
7 77 mg/kg 24 48 07.09.18 63 64 63 5 mg/kg nein 97
8 77 mg/kg 66 6 10.10.18 73,5 73 74 8 nein
9 77 mg/kg 4 68 12.09.18 70,8 77,44 64,17 5 nein
10 77 mg/kg 1 71 22.08.18 63,2 64,2 62,2 10 nein k.A.
11 77 mg/kg 18 54 16.10.18 40 38 41 10 nein 100
12 77 mg/kg 28 44 24.10.18 18,99 18,73 19,25 1 ja 77
Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample IlI| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAF;\lo. DLApNo. lysis Resuilt (Mean) Sample| | Sample Il tcatti‘o: ' Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 71 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 71 mg/kg 13 59 08.-16.18 155,15 146,27 164,03 nein
3 71 mg/kg 34 38 17.10.18 130 130 140 5 nein
4 71 mg/kg 31 41 16.10.18 205 200 210 5 ja
5 71 mg/kg 12 60 27.08. 191 187 196 10 nein
Eugenol 6 71 mg/kg 7 65 195 200 190 29 nein 105
7 71 mg/kg 24 48 07.09.18 172 174 171 5 mg/kg nein 109
8 71 mg/kg 66 6 10.10.18 151 149 152 6 nein
9 71 mg/kg 4 68 12.09.18 131,49 133,73 129,25 5 nein
10 71 mg/kg 1 71 22.08.18 164 165 164 10 nein k.A.
11 71 mg/kg 18 54 16.10.18 116 114 119 10 nein 100
12 71 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
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Parti-

Ann. Il

Sample |

Sample |l

Date of ana-

Result

Result

Limit of quantifi-

Parameter cipant| cons. no. Unit DLA No. | DLA No. lysis Result (Mean) Sample | Sample Il cation Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 92 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 92 mg/kg 13 59 08.-16.18 - - - nein
3 92 mg/kg 34 38 17.10.18 negativ negativ negativ nein
4 92 mg/kg 31 41 nicht bestimmt nicht bestimmt| nicht bestimmt
5 92 mg/kg 12 60 nicht bestimmt|nicht bes timmt
6 92 mg/kg 7 65 n.n. nein
Evernia Furfuracea 7 92 . . nicht nicht .
Extract mg/kg A 48 07.09.18 nicht nachw eisbar nachw eisbar | nachw eisbar nein /
8 92 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. nein
9 92 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 92 mg/kg 1 71 kA.
. . nicht nicht
11 92 mg/kg 18 54 nicht nachw eisbar | | achw eisbar
12 92 mg/kg 28 44
Parti- | Ann. 1l . Sample | | Sample Il | Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLA[;lo. DLApNo. lysis Resuilt (Mean) Sample | Sample Il cat?oril ' Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 91 mg/kg 8 64 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 91 mg/kg 13 59 08.-16.18 - - - nein
3 91 mg/kg 34 38 17.10.18 negativ negativ negativ nein
4 91 mg/kg 31 41 nicht bestimmt nicht bestimmt |nicht bestimmt
5 91 mg/kg 12 60 nicht bestimmt |nicht bestimmt
6 91 mg/kg 7 65 n.n. nein
Evernia Prunastri Extract| 7 9 | mgkg | 24 48 | 07.09.18 | nichtnachweisbar | MMt nieht nein /
nachw eisbar | nachw eisbar
8 91 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. nein
9 91 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 91 mg/kg 1 71 kKA.
. . nicht nicht
11 91 mg/kg 18 54 nicht nachw eisbar | " | achw eisbar
12 91 mg/kg 28 44
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Parti- | Ann. lll . Sample | | Sample IlI| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAFl"lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample| | Sample Il cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 82 mg/kg 8 64 17/10 28,7 24,1 33,4 5 ja
2 82 mg/kg 13 59 08.-16.18 59,11 54,75 63,47 nein
3 82 mg/kg 34 38 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 82 mg/kg 31 41 16.10.18 110 115 105 10 ja
5 82 mgkg | 12 60 10.10. nicht ausw ertbar nicht nicht 100 nein
ausw ertbar | ausw ertbar

Famesol 6 82 mg/kg 7 65 n.n. 28 nein 112
7 82 mg/kg 24 48 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 99
8 82 mg/kg 66 6 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 7 nein
9 82 mg/kg 4 68 12.09.18 <BG 5 nein
10 82 mg/kg 1 71 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 82 mg/kg 18 54 16.10.18 46 47 45 10 nein 100
12 82 mg/kg 28 44

Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample IlI| Date of ana- Result Result Limit of quantifi-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLAFr:lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Samplell cat?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %

1 78 mg/kg 8 64 17/10 77,3 71,4 83,2 5 ja
2 78 mg/kg 13 59 08.-16.18 126,26 133,53 119 nein
3 78 mg/kg 34 38 17.10.18 65 65 65 5 nein
4 78 mg/kg 31 41 16.10.18 100 105 95 5 ja
5 78 mg/kg 12 60 27.08. 99 97 102 10 nein

Geraniol 6 78 mg/kg 7 65 112 110 114 13 nein 88
7 78 mg/kg 24 48 07.09.18 78 74 82 5 mg/kg nein 107
8 78 mg/kg 66 6 10.10.18 66,9 65,7 68,1 7 nein
9 78 mg/kg 4 68 12.09.18 79,74 72,21 87,28 5 nein
10 78 mg/kg 1 71 22.08.18 75,3 75,5 75,2 10 nein k.A.
11 78 mg/kg 18 54 16.10.18 79 80 78 10 nein 100
12 78 mg/kg 28 44 24.10.18 <1
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Parti- | Ann. Il . Sample | | Sampile IlI| Date of ana- Result Result |Limit of quantifica-
Parameter cipant| cons. no. Unit DLA’:‘JO. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample | | Sample ll t?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 72 mg/kg 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 72 mg/kg 08.-16.18 - - - nein
3 72 mg/kg 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 72 mg/kg 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 72 mg/kg 27.08. n.n. n.n. n.n. 10 nein
Hydroxycitronellal 6 72 mg/kg n.n. n.n. n.n. 31 nein 125
7 72 mg/kg 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 101
8 72 mg/kg 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 7 nein
9 72 mg/kg 12.09.18 <BG 5 nein
10 72 mg/kg 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 72 mg/kg 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 72 mg/kg 24.10.18 <1
Parti- | Ann. Il . Sample | | Sampile II| Date of ana- Result Result |Limit of quantifica-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLA':\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Samplell t?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 87 mg/kg 17/10 85 84,4 85,7 5 ja
2 87 mg/kg 08.-16.18 50,76 47,82 53,69 nein
3 87 mg/kg 17.10.18 76 75 77 5 nein
4 87 mg/kg 16.10.18 115 120 110 5 ja
5 87 mg/kg 27.08. 174 169 179 10 nein
. 6 87 mg/kg 145 140 150 42 nein 101
Hexylcinnamaldehyd 87 mg/kg 07.09.18 104 104 103 5 mglkg nein 100
8 87 mg/kg 10.10.18 110 108 112 7 nein
9 87 mg/kg 12.09.18 71,24 78,35 64,13 5 nein
10 87 mg/kg 22.08.18 109 109 109 10 nein k.A.
11 87 mg/kg 16.10.18 85 84 86 10 nein 100
12 87 mg/kg 24.10.18 46,94 45,39 48,49 1 ja 91
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Parameter B oo mo, | Unit | Gaabe! | Samiell Date 9fan2: | Result (Mean) | JRosus | Resat Lmitof Quantficar  yn. rR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 79 mg/kg 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 79 mg/kg 08.-16.18 18,09 19,44 16,73 nein
3 79 mg/kg 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 79 mg/kg 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 10 ja
. 5 79 mg/kg 27.08. n.n. n.n. n.n. 10 nein
Hy(goxlylﬁohexyl 3 6 79 mg/kg n.n. n.n. n.n. nein 106
Car}tl)co;alz);r;/?j . 7 79 mg/kg 07.09.18 <5 <5 <5 5 mglkg nein 97
8 79 mg/kg 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 15 nein
9 79 mg/kg 12.09.18 <BG 5 nein
10 79 mg/kg 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 79 mg/kg 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 79 mg/kg
Parti- | Ann. lll . Sample | | Sample IlI| Date of ana- Result Result |Limit of quantifica-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLA':\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample | | Sample Il t'iqon Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 73 mg/kg 17/10 144 138 151 5 ja
2 73 mg/kg 08.-16.18 - - - nein
3 73 mg/kg 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 73 mg/kg 16.10.18 12 12 12 5 ja
5 73 mg/kg 27.08. 19 19,3 19,2 10 nein
Isoeugenol 6 73 mg/kg n.n. n.n. n.n. 39 nein 110
7 73 mg/kg 07.09.18 8 8 7 5 mg/kg nein 115
8 73 mg/kg 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 9 nein
9 73 mg/kg 12.09.18 <BG 5 nein
10 73 mg/kg 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 73 mg/kg 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 73 mg/kg 24.10.18 <1
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Parti- | Ann. Il . Sample | | Sampile II| Date of ana- Result Result |Limit of quantifica-
Parameter cipant| cons. no. Unit DLAF;\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample| | Sample I t?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 88 mg/kg 17/10 255 245 265 5 ja
2 88 mg/kg 08.-16.18 100,89 100,23 101,56 nein
3 88 mg/kg 17.10.18 240 240 250 5 nein
4 88 mg/kg 16.10.18 295 290 300 5 ja
5 88 mg/kg 10.10. 453 445 462 10 nein
Limonene 6 88 mg/kg 370 360 380 3 nein 102
7 88 mg/kg 07.09.18 297 300 294 5 mg/kg nein 95
8 88 mg/kg 10.10.18 246 245 246 6 nein
9 88 mg/kg 12.09.18 255,88 262,23 249,52 5 nein
10 88 mg/kg 22.08.18 262 267 256 10 nein k.A.
11 88 mg/kg 16.10.18 181 176 186 10 nein 100
12 88 mg/kg 24.10.18 88,25 86,23 90,27 1 ja 81
Parti- | Ann. Il . Sample | | Sample Il | Date of ana- Result Result |Limit of quantifica-
Parameter cipant | cons. no. Unit DLA';IO. DLApNo. lysis Result (Mean) Samplel | Sample ll t?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 84 mg/kg 17/10 463 451 475 5 ja
2 84 mg/kg 08.-16.18 282,74 283,77 281,71 nein
3 84 mg/kg 17.10.18 490 490 500 5 nein
4 84 mg/kg 16.10.18 615 600 630 5 ja
5 84 mg/kg 10.10. 654 634 675 10 nein
Linalool 6 84 mg/kg 625 620 630 23 nein 110
7 84 mg/kg 07.09.18 544 547 541 5 mg/kg nein 107
8 84 mg/kg 10.10.18 449 445 452 5 nein
9 84 mg/kg 12.09.18 503,9 510,23 497,57 5 nein
10 84 mg/kg 22.08.18 566 571 560 10 nein k.A.
11 84 mg/kg 16.10.18 361 349 373 10 nein 100
12 84 mg/kg 24.10.18 <1
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Parti- | Ann. lll . Sample | | Sample IlI| Date of ana- Result Result |Limit of quantifica-
Parameter cipant| cons. no. Unit DLAF;\lo. DLApNo. lysis Result (Mean) Sample | | Sample I t?on Incl. RR Recovery rate
day/month yes/no in %
1 89 mg/kg 17/10 <5 <5 <5 5 ja
2 89 mg/kg 08.-16.18 - - - nein
3 89 mg/kg 17.10.18 <5 <5 <5 5 nein
4 89 mg’kg 16.10.18 n.n. n.n. n.n. 5 ja
5 89 mg/kg 10.10. n.n. n.n. n.n. 10 nein
6 89 mg/kg n.n. 19 nein 90
Methyl 2-Octynoate | 89 | mglkg 07.09.18 <5 <5 <5 5 mg/kg nein 104
8 89 mg/kg 10.10.18 n.n. n.n. n.n. 6 nein
9 89 mg/kg 12.09.18 <BG 5 nein
10 89 mg/kg 22.08.18 <10 <10 <10 10 nein k.A.
11 89 mg/kg 16.10.18 <LOQ <LOQ <LOQ 10 nein 100
12 89 mg/kg 24.10.18 <1
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5.1.2 Analytische Methoden

* Bei Verwendung derselben Methode waren Hinweise zur Methode nur bei Alpha-Isomethyl Ionone anzugeben.

- . . . A Wiederfindung| Methode
Parameter Teiln. P .I_Vlﬂt)eth?c::l;lar‘lngab;e,l_y:le 't" * Hmwelse:u P;obben_\tlorbe*reltung Hinweise zur Messmethode * ga:lbrlerungt undl w urde mit gleicher | akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
riifbericl orm / Literatur und -aufarbeitung eferenzmateria Matrix bestimmt | ISO/EC 17025
ja/ nein ja/ nein
1 |SM-Sz-249:2018 - - ja nein
2 Flussigextraktion mit .
Hausmethode Cyclohexan/Ethylacetat GC-MS Ja
3 |LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4
Extraktion mit Cyclohexan/Ethylacetat|GC-MSD
Hausverfahren unter Zusatz von Kieselgel und Messung und Auswertung im  |Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
Natriumsulfat SIM
5 Auswertung erfolgt tber 16
Probe wird mit Wasser/MeOH isotopenmarkierte interne Interne markierte Standard und
SPME-HS GC-MS/MS (Hausmethode)vediinnt, mit ISTD versetzt und mit Standards; zwei MS Duftstoff-Mix von Restek als ja
SPME extrahiert Ubergéngen werden zur Kontrolle
Alph?-lsomethyl Auswertung herangezogen
onone - - -
6 Extraktion der allg. mit org. Lsg.mittel, . . . .
Hausmethode dann Messung mit GC/Ms-MS/MS Extraktion mit Sonotrode ja ja
7 . . . Restek Standard Kit allergenic . .
allergene Duftstoffe mittels GC/MS Extraktion mit MTBE fragrences ja ja
8 o . 1 g Probe mit Kieselgel und Na2SO4 ’
Quantitative Best|mmu_ng vn \errieben + 20 ml TBME-Lésung + Int. |GC-MS berelc_hsakkred
allergenen Duftstoffen in Kosmetika itiert
Standard
Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/mi ja
10 verrihrt mit Kieselgel und Na2S04, g Kalibrierung mit Standards, . .
Hausmethode mit Cyclohexan/ Ethylacetat extrahiert GC-MS unabhangiger Kontrollstandard nein ja
11 MP 1197 rev 0 2004 Die Probe wurde mit einem Der Extrakt wurde mit GC/MS Sigma Aldrich - CD: 93192 nein nein

organischen Losungsmittel extrahiert.

in MID-Mode gemessen.

12
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode Referenzmaterial W,;:ﬁxrzgg'ﬁr::ﬂer a:g;gge;;gzgh Sonstige Hinweise
ja / nein ja / nein
1 ja nein
2
3 |LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 . n.n. = kleiner Nach-
Ja ; -
weisgrenze = 5mg/kg
Amyl Cinnamal 6
7 Restek Standard Kit allergenic . .
Ja Ja
fragrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: 93192 nein nein
12
. Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung . . . Kalibrierung und Wiederﬁndyng Meﬂliode . . .
Parameter Teiln. . . . - N . Hinweise zur Messmethode . w urde mit gleicher | akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
Prifbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 |LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 . n.n. = kleiner Nach-
Ja ; -
. weisgrenze = 5mg/kg
Amylcinnamyl 6
Alcohol 7 Restek Standard Kit allergenic . .
Ja ja
fragrences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Fluka - CD: 87894 nein nein

12
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifoericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode Referenzmaterial whl;l]rde‘ mutglgucher akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
latrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 |LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ia
EN 16274:2012-12 J
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 . n.n. = kleiner Nach-
ja ; -
weisgrenze = 5mg/kg

Anise Alcohol 6

7 Restek Standard Kit allergenic . .
Ja Ja
fragrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: 136905 nein nein
12
L . . . A Wiederfindung, Methode
Parameter Teiln. Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung Hinweise zur Messmethode * Kalibrierung und

Priifbericht / Norm / Literatur *

und -aufarbeitung *

Referenzmaterial

w urde mit gleicher
Matrix bestimmt

akkreditiert nach
ISO/IEC 17025

Sonstige Hinweise

ja / nein ja / nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Benzyl alcohol 6 - -

Restek Standard Kit allergenic . .
7 ja Ja

fragrences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1 Sigma Aldrich - CD: 108006 nein nein
12
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial W“:;?:i"xn;hegl‘?r:::r ag;gge:%:gh Sonstige Hinweise
ja / nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
6
Benzyl Benzoate Restek Standard Kit allergenic . .
7 M ja ja
agrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: B6630 nein nein
12 |IFRA Method November, 2016 S_t_:hijtteln l.Jnd Ultraschallbad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek Fragrance ja nein
Lésungsmittel Allergen Standards Kit
Parameter Teiln. _I_Vlethf)denangabe, yvue n . Hinweise zu Proben_vorbe*reltung Hinweise zur Messmethode * Kalibrierung ur_1d Vvtlllj?:leen:;i;gghr;? akl!\:leiftfi:e?tc:wzch Sonstige Hinweise
Prifbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 |LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 n.n. = kleiner
ja Nachweisgrenze =
. 5mg/kg
Benzyl Cinnamate 6
7 Restek Standard Kit allergenic . .
fragrences ja Ja
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: W214205 nein nein

12
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode Referenzmaterial wl\l;rde. mit gleicher | akkreditiert nach Sonstige Hinweise
latrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Butylphenyl 6
M utylpheny Restek Standard Kit allergenic . .
ethylpropional 7 ja ja
fragrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10ug/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: 43884 nein nein
12 |IFRA Method November. 2016 Schitteln und Ultraschallbad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek Fragrance ia nein
’ Lésungsmittel Allergen Standards Kit )
PR . . : e Wiederfindung| Methode
Parameter Teiln. P _I.\Iflzthpc::r;e:\lngab?,l_\_l:le 'tn . H|nwe|se:u P;ob:q:orbe*reltung Hinweise zur Messmethode * gafllbrlerungt undl w urde mit gleicher | akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
riifbericl orm / Literatur und -aufarbeitung eferenzmateria Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja/nein
1 ja nein
2
3 |LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Benzyl Salicylate 6
Y Y 7 Restek Standard Kit allergenic . .
ja ja
fragrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/mli-10ug/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: W215104 nein nein

12
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial w“ljlrde_; mit gleicher | akkreditiert nach Sonstige Hinweise
latrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja / nein ja/ nein

1 ja nein

2

3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ja

EN 16274:2012-12

4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja

5 ja

6

Cinnamal Restek Standard Kit allergenic . .
7 fra ja ja
grences

8

9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja

10 nein ja

11 Sigma Aldrich - CD: W228613 nein nein

12 |IFRA Method November, 2016 S_(':hijtteln gnd Ultraschallbad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek Fragrance ja nein

Lésungsmittel Allergen Standards Kit
P . Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung |,,. . . Kalibrierung und Wieder_find_ung Meﬂ_\ode . . .
arameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode Referenzmaterial wurdg mutglgucher akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
Matrix bestimmt | ISO/IEC 17025
ja/nein ja / nein

1 ja nein

2

3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ja

EN 16274:2012-12
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Cinnamy! alcohol 6 - -
Restek Standard Kit allergenic ! .
7 ja ja
fragrences

8

9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0, 1ug/ml-10ug/ml ja

10 nein ja

11 Sigma Aldrich - CD: 108197 nein nein
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial W,\:;?:Xn:;glﬁr:::r ag(r;gge;;gzgh Sonstige Hinweise
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
6
Citral Restek Standard Kit allergenic . .
7 fra ja ja
grences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/mi-10pg/ml ja
10 nein ja
" Sigma Aldrich - CD: C83007 nein nein
12 |IFRA Method November. 2016 Sf:hutteln l_md Ultra-schallbad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek F!'agrance ja nein
’ Lésungsmittel Allergen Standards Kit
Parameter Teiln. .I_Vleth_odenangabe, wie In . Hinweise zu Proben_vorbe*reltung Hinweise zur Messmethode * Kalibrierung ur_\d ‘\IuvlljiienT;g:hr:e? akl!\:leﬁtlzi?zch Sonstige Hinweise
Priifbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ia Uberdeckt durch
EN 16274:2012-12 Phenoxyethanol
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Citronellol 6
Restek Standard Kit allergenic . .
7 fra ja ja
grences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: W230901 nein nein
12




Januar 2019

DLA 53/2018 - Kosmetische Mittel III

Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial W“:;?:i"xn;hegl‘?r:::r ag;gge:%:gh Sonstige Hinweise
ja / nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ja
EN 16274:2012-12
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
6
Coumarin Restek Standard Kit allergenic . .
7 fra ja ja
grences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1" Sigma Aldrich - CD: C4261 nein nein
12 |IFRA Method November, 2016 S_t_:hijtteln l.Jnd Ultraschall-bad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek Fragrance ja nein
Lésungsmittel Allergen Standards Kit
P . Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung |,,. . - Kalibrierung und Wieder_ﬁnd_ung Metl_'lode . . .
arameter Teiln. . . . . N . Hinweise zur Messmethode . w urde mit gleicher | akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
Prifbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Eugenol 6 - -
Restek Standard Kit allergenic . .
7 ja ja
fragrences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: E51791 nein nein
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial w';rde_; mit gleicher | akkreditiert nach Sonstige Hinweise
latrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ja
EN 16274:2012-12
4
5
. 6
Evemnia Furfuracea
Extract 7 Neochema nein ja
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10
1 Test nicht in der
Methode enthalten
12
Parameter Teiln. _I.VIeth'odenangabe, wie In . Hinweise zu Proben.vorbe*reltung Hinweise zur Messmethode * Kalibrierung ur.1d ‘\Imvftien:;i;g:hne? akl:\rlleed?t?ezizch Sonstige Hinweise
Priifbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4
5
Evemia Prunastri 6
Extract 7 Sigma Aldrich nein ja
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10
1 Test nicht in der

Methode enthalten

-
N
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. Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung |, ,. . . Kalibrierung und Wieder_ﬁnd_ung Me@hode . . .
Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode Referenzmaterial w urde mit gleicher | akkreditiert nach Sonstige Hinweise
g Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/nein ja/l nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Geraniol 6
Restek Standard Kit allergenic . .
7 ja ja
fragrences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1" Sigma Aldrich - CD: W250708 nein nein
12
. Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung |,,. . . Kalibrierung und Wieder_find_ung Meﬂjode . . .
Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode Referenzmaterial wurde mit gleicher | akkreditiert nach Sonstige Hinweise
Matrix bestimmt | ISO/IEC 17025
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Farnesol 6
Restek Standard Kit allergenic . .
7 ja ja
fragrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: F203 nein nein
12
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial WMu;T:fxrgteglt?r'rf:ﬁer agggge:;gzgh Sonstige Hinweise
ja/ nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Hexylcinnamaldeh 6 - -
Restek Standard Kit allergenic . .
yd 7 . ja ja
agrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0, 1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1" Sigma Aldrich - CD: 09178 nein nein
12 |IFRA Method November, 2016 Sf:h(]tteln l_md Ultraschall-bad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek F_ragrance ja nein
L&sungsmittel Allergen Standards Kit
Parameter Teiln. _l_\llethf)denangabe, wie in . Hinweise zu Proben.vorbe*reltung Hinweise zur Messmethode * Kalibrierung ur_\d ‘\’Nv:fier:m‘irt.i;g:hr::? ak:fezf:alﬁzch Sonstige Hinweise
Prufbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimm ISO/IEC 17025
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
LT = KIiemer
5 ja Nachweisgrenze =
Evanllzn
Hydroxycitronellal 6
Restek Standard Kit allergenic . .
7 fra ja ja
grences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: 82934 nein nein
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial W’\l/JIrde. mit glgicher akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
latrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 Ja
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
n.n. = kleiner
Hydroxyisohexyl 5 Ja glrigxlsgrenze =
3-Cyclohexene 6
Carboxaldehyde Restek Standard Kit allergenic . .
7 Ja Ja
fragrences
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: 95594 nein nein
12
- . . . - Wiederfindun Methode
Parameter Teiln. Pril'::s(t::i‘:::(:rlu;lr:)g:?nbf,l_‘iﬂt’;?altr:lr . H|nwelijiz;:?:er}\t/s;zireltung Hinweise zur Messmethode * g:flz::z;:lnnegeur?:l wurde mit gk_aiche? akkreditiert nach | Sonstige Hinweise
Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/ nein ja / nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 ja
4 Exteme Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
Isoeugenol 6 - : - :
7 Restek Standard Kit allergenic ia ia Absicherung mit GC-
fragrences ) J MSMS
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1 Sigma Aldrich - CD: 117206 nein nein
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Methodenangabe, wie in

Hinweise zu Probenvorbereitung

Kalibrierung und

Wiederfindung

Methode

Parameter Teiln. Priifbericht / Norm / Literatur * und -aufarbeitung * Hinweise zur Messmethode * Referenzmaterial W“:;‘::X";tegfrf;er ag;gge;t_lgzgh Sonstige Hinweise
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ja
EN 16274:2012-12

4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
6

Limonene Restek Standard Kit allergenic ! .
7 fra ja ja

grences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10upg/ml ja
10 nein ja
11 Sigma Aldrich - CD: 62118 nein nein
12 |IFRA Method November, 2016 S_(_:ht'jtteln gnd Ultraschall-bad mit GC/MS 0.1-1 mg/L, Restek Fragrance ja nein
Lésungsmittel Allergen Standards Kit
Parameter Teiln. _l_\llethf)denangabe, wie In . Hinweise zu Proben.vorbe*reltung Hinweise zur Messmethode * Kalibrierung ur_\d ‘\’Nvtlfdcier‘r:‘i?;gghr;? akxezftlzizch Sonstige Hinweise
Prufbericht / Norm / Literatur und -aufarbeitung Referenzmaterial Matrix bestimmt ISO/IEC 17025
ja/nein ja/nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN ja
EN 16274:2012-12
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
5 ja
6
Linalool Restek Standard Kit allergenic . .
7 ja ja
fragrences
8
9 |Hauswerfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1pg/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1 Sigma Aldrich - CD: ] .
nein nein

8.18627.0000

-
N
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. Methodenangabe, wie in Hinweise zu Probenvorbereitung |, . . " Kalibrierung und Wieder_find_ung Meﬂ_\ode . . .
Parameter Teiln. Priifbericht / N I Literatur * d farbeit . Hinweise zur Messmethode Ref terial wurde mit gleicher | akkreditiert nach Sonstige Hinweise
riifbericl orm / Literatur und -aufarbeitung eferenzmateria Matrix bestimmt | ISO/IEC 17025
ja / nein ja/ nein
1 ja nein
2
3 LA-GC-604.05 in Anlehnung an DIN .
EN 16274:2012-12 a
4 Externe Kalibrierung mit ISTD nein ja
n.n. = kleiner
5 ja Nachweisgrenze =
Methy! 2- 5ma/kg
Octynoate 6
7 Restek Standard Kit allergenic . .
fragrences a a
8
9 |Hausverfahren Probe+MTBE+IS GC-MS 0,1ug/ml-10pg/ml ja
10 nein ja
1" Sigma Aldrich - CD: W272906 nein nein
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5.2 Homogenitat

5.2.1 Trendlinienfunktion der Teilnehmerergebnisse

Aus der Gegenilberstellung der aufsteigenden Probennummern und den
Messergebnissen der Teilnehmer lasst sich die Homogenitat des
chronologisch abgefillten LVU-Materials zur Information darstellen:

Homgenitat / homogeneity

Benzyl Benzoate

80 —— DLA-Nr. / No.
70 — Ergebnis / result :4

28 Linear (Ergebnis / result :4)

40
30 f(x) = 0,0194x + 48,6551
20
10

Homgenitat / homogeneity
Butylphenyl Methylpropional

80 —— DLA-Nr. / No.
70 Ergebnis / result :10

28 Linear (Ergebnis / result :10)

40
30 f(x) = -0,0201x + 30,1653
20
10

Abb./Fig. 29:
Trendfunktion Probennummern vs. Ergebnisse: Benzyl Benzoate und
Butylphenyl Methylpropional (1/ 4 und 1/10 dargestellt)

Trend line function sample number vs. results: Benzyl Benzoate and
Butylphenyl Methylpropional (1/ 4 and 1/10 shown)



Januar 2019 DLA 53/2018 - Kosmetische Mittel III

5.3 Kerndichte-Verteilungen der Ergebnisse

Alpha Isomethyl Ionone
Kernel Density Plot
Abbildungen: Fixed h: 2.81
Kerndichte-Schitzungen 009
der Teilnehmerergebnisse 0.08
(mit h = 1 x Opt von Xpt) 007
Figures: 008
Kernel density plots 005
of participants' results 0on
(with h = 1 x oOpt of Xpt)
0.03
0.02
0.01
0 T
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Benzyl Alcohol Benzyl Benzoate
Kernel Density Plot Kernel Density Plot
Fixed h: 40 Fixed h: 23.67
0.007 0.01
0.009
0.006
0.008
0.005 0.007
0.006
0.004
0.005
0.003
0.004
0.002 0.003
0.002
0.001
0.001
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Benzyl Salicylate Butylphenyl Methylpropional
Kernel Density Plot Kernel Density Plot
Fixed h: 8.15 Fixed h: 36.48
0.025 0.006
0.005
0.02
0.004
0.015
0.003
0.01
0.002
0.005
0.001
0 0 T
0 50 100 150 200 0 100 200 300 400 500 600
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Cinnamal
Kernel Density Plot
Abbildungen: Fixed h: 51.91
Kerndichte-Schatzungen 0006
der Teilnehmerergebnisse
(mit h = 1 x opt von Xpt) 0.005
Figures: 0.004
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of participants' results 0003
(with h = 1 x opt of Xpt)
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Geraniol
Kernel Density Plot
Abbildungen: Fixed h: 10.31
Kerndichte-Schatzungen 002
der Teilnehmerergebnisse
(mit h = 1 x opt von Xpt) 002
Figures:
Kernel density plots 0088
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5.4 Informationen zur Eignungspriifung (EP)

Vor der LVU wurden den Teilnehmern im Proben-Anschreiben folgende
Informationen mitgeteilt:

EP-Nummer
EP-Name

Probenmatrix*

Probenzahl und
Probenmenge

Lagerungsinformation
Verwendungszweck

Parameter

Untersuchungsmethoden
Hinweise zur Analyse

Ergebnisangabe

Einheiten

Anzahl von
signifikanten Stellen

Weitere Angaben:

DLA 53-2018
Kosmetische Mittel lll: Allergene Duftstoffe in Hautcreme

Proben | + II: Hautcreme/Bodylotion, handelsiibliche
Zusammensetzung

2 identische Proben | +II: je 25 g

Proben | + II: gekiihlt 2 - 10 °C (trocken und dunkel)
AusschlieB3lich fiir Laboruntersuchungen (Qualitdtskontroliproben)

quantitativ:
allergene Duftstoffe (zu kennzeichende Stoffe nach Kosmetik Verordnung
EU 1223/2009 Art.19 g + Anhang Ill), siehe Ergebnisabgabedatei

Methode ist freigestellt

Die Untersuchung der Eignungspriifung soll entsprechend einer
labortiiblichen Routineanalyse vorgenommen werden.

Generell empfehlen wir vor der Analyse, insbesondere bei kleinen
Analyseneinwaagen, eine reprasentative Probenmenge entsprechend guter
Laborpraxis zu homogenisieren.

Es werden die Einzelergebnisse fiir Probe | und Il sowie die Mittelwerte als
Endergebnisse, berechnet aus der Doppelbestimmung (Probe | und Il), in
die Ergebnisabgabe-Datei eingetragen. Die Wiederfindung, wenn
durchgefiihrt, ist in die Rechnung mit einzubeziehen.

mg/kg
Mindestens 2

Zur Information ist anzugeben:
- Datum der Analyse
— DLA-Nr. der Probe | und I
- Bestimmungsgrenze
- Angabe inkl. Wiederfindung
- Wiederfindung wurde mit gleicher Matrix bestimmit.
- Methode ist akkreditiert

Ergebnisabgabe

Abgabetermin

Auswertebericht

Koordinator und
Ansprechpartner der EP

Die Ergebnisabgabe-Datei wird per eMail (ibermittelt an:
pt@dla-lvu.de

spédtestens 19. Oktober 2018

Der Auswertebericht wird voraussichtlich 6 Wochen nach Abgabetermin der
Ergebnisse fertiggestellt und per eMail als PDF-Datei zugesandt.

Dr. Matthias Besler-Scharf

* Die Kontrolle der Mischungshomogentitdt wird von DLA durchgefiihrt. Ggf. werden die Priifung der Gehalte, Homogenitédt und
Stabilitédt von EP-Parametern von DLA im Unterauftrag vergeben.
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6. Verzeichnis der Teilnehmer in alphabetischer
Reihenfolge

Teilnehmer / Participant Ort / Town Land / Country
UNGARN
Deutschland
ITALIEN
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
Deutschland
KROATIEN
Deutschland

[Die Adressdaten der Teilnehmer wurden filir die allgemeine Verdffentlichung des Auswerte-
Berichts nicht angegeben. ]

[The address data of the participants were deleted for publication of the evaluation
report.]
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7. Verzeichnis relevanter Literatur

1.

3.

5.

6.

8.

9.

DIN EN ISO/IEC 17025:2005; Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Prif- und
Kalibrierlaboratorien / General requirements for the competence of testing and ca-
libration laboratories

DIN EN ISO/IEC 17043:2010; Konformitdtsbewertung - Allgemeine Anforderungen an
Eignungsprifungen / Conformity assessment - General requirements for proficiency
testing

ISO 13528:2015 & DIN ISO 13528:2009; Statistische Verfahren fir Eignungsprifungen
durch Ringversuche / Statistical methods for use in proficiency testing by inter-
laboratory comparisons

ASU §64 LFGB: Planung und statistische Auswertung von Ringversuchen zur Methoden-
validierung / DIN ISO 5725 series part 1, 2 and 6 Accuracy (trueness and precisi-
on) of measurement methods and results

Verordnung / Regulation 882/2004/EU; Verordnung iber iber amtliche Kontrollen zur
Uberpriifung der Einhaltung des Lebensmittel- und Futtermittelrechts sowie der Be-
stimmungen tber Tiergesundheit und Tierschutz / Regulation on official controls
performed to ensure the verification of compliance with feed and food law, animal
health and animal welfare rules

Evaluation of analytical methods used for regulation of food and drugs; W. Hor-
witz; Analytical Chemistry, 54, 67-76 (1982)

The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of Ananlytical
Laboratories ; J.AOAC Int., 76(4), 926 - 940 (1993)

A Horwitz-like funktion describes precision in proficiency test; M. Thompson, P.J.
Lowthian; Analyst, 120, 271-272 (1995)

Protocol for the design, conduct and interpretation of method performance studies;
W. Horwitz; Pure & Applied Chemistry, 67, 331-343 (1995)

10.Recent trends in inter-laboratory precision at ppb and sub-ppb concentrations in

relation to fitness for purpose criteria in proficiency testing; M. Thompson; Ana-
lyst, 125, 385-386 (2000)

11.The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of Analytical

Chemistry Laboratories; Pure Appl Chem, 78, 145 - 196 (2006)

12.AMC Kernel Density - Representing data distributions with kernel density estima-

tes, amc technical brief, Editor M Thompson, Analytical Methods Committee, AMCTB
No 4, Revised March 2006 and Excel Add-in Kernel.xla 1.0e by Royal Society of Che-
mistry

13 .EURACHEM/CITAC Leitfaden, Ermittlung der Messunsicherheit bei analytischen Messun-

gen (2003); Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (1999)

14 .GMP+ Feed Certification scheme, Module: Feed Safety Assurance, chapter 5.7 Che-

cking procedure for the process accuracy of compound feed with micro tracers in
GMP+ BA2 Control of residues, Version: lst of January 2015 GMP+ International B.V.

15.MTSE SOP No. 010.01 (2014): Quantitative measurement of mixing uniformity and car-

ry-over in powder mixtures with the rotary detector technique, MTSE Micro Tracers
Services Europe GmbH

16.Homogeneity and stability of reference materials; Linsinger et al.; Accred Qual

Assur, 6, 20-25 (2001)

17.A0AC Official Methods of Analysis: Guidelines for Standard Method Performance Re-

quirements, Appendix F, p. 2, AOAC Int (2016)

18.EN 16274:2012-12 Analyseverfahren fiir Allergene - Quantifizierung von mutmaBlichen

Allergie ausldsenden Duftstoffen in Verbrauchsgiitern - Stufe 1: GC-Analyse von
einspritzfertigen Proben / Methods for analysis of allergens - Quantification of
suspected fragrance allergens in consumer products - Step 1l: GC analysis of ready-
to-inject sample

19.IFRA Method: Analytical method to quantify 57 suspected allergens (and isomers)

in ready to inject fragrance materials by gas chromatography and mass spectometry,
The International Fragrance Association, Analytical Working Group, November 15th,
2016

20 .Belhassen et al. (2017): Routine quantification of 54 allergens in fragrances

using comprehensive two-dimensional gas chromatographyquadrupole mass spectrometry
with dual parallel secondary columns. Part I: Method development, Flavour Fragr J.
2018;33:63-74
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12 von 14 Teilnehmern haben fristgerecht Ergebnisse eingereicht. Die
Auswertung von Alpha-Isomethyl Ionone, Benzyl Alcohol, Benzyl Benzoate,
Benzyl Salicylate, Butylphenyl Methylpropional, Cinnamal, Citral, Citro-
nellol, Coumarin, Eugenol, Geraniol, Hexylcinnamal, Limonene, Linalool
in Hautcremes bzw. Bodylotions erfolgte mit der Zielstandardabweichung
des allgemeinen Modells nach Horwitz. Fir die anderen Parameter lagen
fir eine Auswertung zu wenig Ergebnisse vor. Es lagen jeweils mindestens
64% der Ergebnisse der Teilnehmer im Zielbereich. Details zu den einzel-
nen Parametern sind dem Auswertebericht zu entnehmen.

3 Teilnehmer hatten ihren Sitz im Europdischen Ausland (Ungarn, Italien,
Kroatien) .



