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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17156:2017) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 392 ,Kosmetische Mittel“
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-07-01 AA ,Kosmetische Mittel“ im
DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefen, ist die englische Originalfassung beigefiigt.

Die Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermaféen auch fiir den
englischen Text.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 17156:2017) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 392 ,Kosmetische Mittel”
erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.
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Einleitung

Es ist allgemein bekannt, dass in den letzten Jahrzehnten die UV-Strahlung progressiv zugenommen hat, die
aufgrund der geschadigten stratospharischen Ozonschicht die Erdoberflache erreicht. Um die menschliche
Haut von dieser gesundheitsschadlichen Sonneneinstrahlung zu schiitzen, werden so genannte UV-Filter als
aktive Bestandteile in der Rezeptur von kosmetischen Sonnenschutzmitteln verwendet. Diese aktiven
Verbindungen sind organischer oder anorganischer Natur und haben die Fahigkeit, diese UV-Strahlung zu
absorbieren und/oder zu reflektieren. Heutzutage werden sie nicht nur jenen speziell fiir den Sonnenschutz
vorgesehenen kosmetischen Mitteln beigefligt, sondern befinden sich auch in allen Arten von Produkten des
taglichen Gebrauchs wie Feuchtigkeitscremes, Aftershave-Produkten, Anti-Aging-Cremes, Make-up-
Produkten usw.

Es sollte beriicksichtigt werden, dass einige dermatologische Nebenwirkungen auf Verbindungen
zuriickzufiihren sind, die als UV-Filter verwendet werden. In diesem Sinne werden die Verbindungen, die als
UV-Filter in kosmetischen Mitteln eingesetzt werden kénnen, und ihre maximal zuldssigen Konzentrationen
reguliert. Die Verordnung 1223/2009 der Europdischen Union (EU) erlaubt ausdriicklich die Verwendung
von 26 Verbindungen als UV-Filter [1], deren Namen in Tabelle 1 aufgelistet sind. Unter diesen 26 UV-Filter
ist Titandioxid anorganisch und unter den verbleibenden 25 sind 7 hochpolar und koénnen der
»wasserloslichen” Gruppe zugeordnet werden, wohingegen die anderen 18 gering polar sind und der
Jfettloslichen” Gruppe zugeordnet werden konnen. Derzeit sind alle diese Verbindungen in den Rezepturen
der verschiedenen im EU-Rahmen verwendeten kosmetischen Produkte enthalten; ausgenommen sind
lediglich BCSA, PBC und 3BC, die durch Patente geschiitzt sind und nicht mehr in kosmetischen Mitteln
verwendet werden.

Daneben konnen Fehler wahrend des Herstellungsverfahrens von kosmetischen Mitteln eine niedrigere als
die formulierte Konzentration im Endprodukt verursachen. Dies konnte die Wirksamkeit des Produkts
beeintrachtigen, da der Sonnenschutzfaktor in Wirklichkeit niedriger sein konnte als angegeben und somit
die Sicherheit der Verbraucher gefdhrdet wére.

Aus diesem Grund sind zuverldssige und praktische Analyseverfahren erforderlich, um die Einhaltung der
EU-Verordnung und somit den Schutz des Verbrauchers und die Wirksamkeit des Produkts sicherzustellen.
Es gibt jedoch nur eine Norm und zwar 16344:2013 [2], die sich mit der Bestimmung dieser Verbindungen
beschaftigt und die nur die quantitative Bestimmung von 10 von ihnen behandelt.

Mit dem Ziel der Ergdnzung der oben genannten Norm und Implementierung eines Analyseverfahrens fiir
ein breites Spektrum zur Verbesserung und Vereinfachung der Qualitdtskontrolle in der Kosmetikbranche,
bietet so gesehen diese Europdische Norm ein Analyseverfahren fiir die quantitative Bestimmung aller
organischen UV-Filter, die in der EU zul&ssig und in Verwendung sind. Das vorgestellte Verfahren ist einfach,
kostengiinstig, schnell, benutzer- und umweltfreundlich und verfiigt daneben auch iiber gute
Analyseeigenschaften. Das Verfahren basiert auf verschiedenen Analysemethoden, die zuvor von der
Forschungsgruppe iiber Qualititslenkung von kosmetischen Produkten der Universitit Valencia [3] - [4]
verdffentlicht wurden.
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Tabelle 1 — Liste der nach EU-Verordnung in kosmetischen Produkten zugelassenen UV-Filter

EU-Referenz- Zulassige
nummer? INCI-Bezeichnung® Abkiirzung®| Konzentration
(%, w/w)
2 Camphor Benzalkonium Methosulfat CBM 6
3 Homosalat HMS 10
4 Benzophenon-3 BZ3 10
6 Phenylbenzimidazol Sulfonsaure PBSA 8 (als Saure)
7 Terephthalylidendicampher Sulfonsdure TDSA 10 (als Saure)
8 Butylmethoxydibenzoylmethan BDMM 5
9 Benzylidencampher Sulfonsdure BCSA 6 (als Saure)
10 Octocrylen 0oC 10 (als Saure)
11 Polyacrylamidomethylbenzylidencampher PBC 6
12 Ethylhexylmethoxycinnamat EHMC 10
13 PEG-25 PABA P25 10
14 [soamyl-p-methoxycinnamat IMC 10
15 Ethylhexyltriazon EHT 5
16 Drometrizoltrisiloxan DTS 15
17 Diethylhexylbutamidotriazon DEBT 10
18 4-Methylbenzylidencampher MBC 4
19 3-Benzylidencampher 3BC 2
20 Ethylhexylsalicylat EHS 5
21 Ethylhexyldimethyl PABA EHDP 8
22 Benzophenon-4 BZ4 5 (als Saure)
23 Methylen-bis-benzotriazolyltetramethylbutylphenol MBBT 10
24 Phenyldibenzimidazoltetrasulfonat, Dinatriumsalz PDTA 10 (als Saure)
25 Bis-Ethylhexyloxyphenolmethoxyphenyltriazin BEMT 10
26 Polysilicone-15 P15 10
27 Titandioxid TiO, 25
28 Diethylaminohydroxybenzoylhexylbenzoat DHHB 10
3 Seriennummer nach Verordnung 1223,/2009 der EU.
b INCI: Internationale Nomenklatur fiir kosmetische Inhaltsstoffe.
¢ Indieser Norm verwendete Abkiirzungen.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europdische Norm legt ein Analyseverfahren basierend auf Fliissigchromatographie
(en: liquid-chromatography, LC) mit UV/VIS-Spektroskopie (fiir Wellenldngen des ultravioletten und
sichtbaren (en: visible, VIS) Lichts) fiir die Detektion und quantitative Bestimmung der aktuell

22 organischen und im EU-Rahmen verwendeten UV-Filter fest. Dieses Verfahren wurde fiir
emulsionsbasierte kosmetische Produkte, Lippenbalsame, Lotionen und Wasser validiert.

2 Grundsitze

Die Probe des kosmetischen Mittels wird gewogen und in Ethalon geldst. Fiir schwer 16sliche Proben kann
die Verwendung von Ultraschall oder Vortex hilfreich sein. Danach werden je nach den zu bestimmenden
UV-Filtern Aliquoten genommen und mit einer Mischung Ethanol:Acetatpuffer, Ethanol oder
Tetrahydrofuran fiir die Bestimmung der wasserldslichen Gruppe, der fettloslichen Gruppe oder von P15
(welches ein Polymer ist) verdiinnt.

Hinsichtlich der wasserloslichen Gruppe werden die 6 UV-Filter durch Anwendung einer
Umkehrphasensdule und einer mobilen Phase aus Ethanol und Acetatpuffer gemessen. Hinsichtlich der
fettloslichen Gruppe werden die 15 UV-Filter durch Anwendung einer Umkehrphasensdule und einer
mobilen Phase aus Ethanol und wassriger Methansaure bestimmt, die Hydroxypropyl-Beta-Cyclodextrin als

Modifikator der mobilen Phase enthalt. Schliefflich werden fiir die Bestimmung von P15 eine
Groflenausschluss-Sdule und Tetrahydrofuran als mobile Phase verwendet.

3 Reagenzien

Sofern nicht anders festgelegt, sind analysenreine Chemikalien zu verwenden.

3.1 Reines Ethanol (EtOH), LC-Qualitat.

3.2 Tetrahydrofuran (THF), LC-Qualitat.

3.3 Deionisiertes Wasser, 18,2 M()/cm elektrische Leitfahigkeit.

3.4 2-Hydroxypropyl-B-Cyclodextrin (HP--CD), 1 309 g/mol Molekiilmasse.

3.5 Methansiure, 98 %,d = 1,22 g/ml.

3.6 Eisessig, <99 %,d = 1,05 g/ml.

3.7 Natriumhydroxid, Pellets.

3.8 Natriumhydroxid, 10 % (w/w) wassrige Losung.

10 g Natriumhydroxid (3.7) einwdgen und in 100 ml deonisiertem Wasser (3.3) auflésen.

3.9 Acetatpuffer, Losung von 1 % (v/v), pH-Wert = 4,75.

10 ml Eisessig (3.6) nehmen und mit ca. 900 ml deionisiertem Wasser (3.3) verdiinnen. Durch Hinzugabe
einer Natriumhydroxidlésung (3.8) die Probe mit einem pH-Messgerat auf einen pH-Wert von 4,75
einstellen. Mit bis zu 1 | deionisiertem Wasser (3.3) auffiillen.

3.10 Methansdure, Losung von 1 % (v/v) mit 20 mmol HP-$3-CD.

26,2 g HP-B-CD (3.4) einwégen. 10 ml Eisessig (3.5) hinzufiigen und mit bis zu 1 1 deionisiertem Wasser (3.3)
auffiillen.
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3.11 Beriicksichtigte UV-Filter, siehe Tabelle 2.

Tabelle 2 — Beriicksichtigte UV-Filter

Typ UV-Filter CAS-NR
Wasserlosliche Phenyldibenzimidazoltetrasulfonsiure (PDTA) 180898-37-7
UV-Filter (Dinatriumsalz)
Phenylbenzimidazol Sulfonsaure (PBSA) 27503-81-7
Terephthalylidendicampher Sulfonsaure (TDSA) 90457-82-2
(Triethanolaminsalz)
Benzophenon-4 (BZ4) 4065-45-6
Camphor Benzalkonium Methosulfat (CBM) 52793-97-2
(29 % wassrige Losung)
PEG-25 PABA (P25) 116242-27-4
Fettlosliche Benzophenon-3 (BZ3) 131-57-7
UV-Filter -
[soamyl-p-methoxycinnamat (IMC) 71617-10-2
4-Methylbenzylidencampher (MBC) 36861-47-9
Diethylaminohydroxybenzoylhexylbenzoat (DHHB) 302776-68-7
Octocrylen (0C) 6197-30-4
Ethylhexyldimethyl PABA (EHDP) 21245-02-3
Butylmethoxydibenzoylmethan (BMDM) 70356-09-1
Ethylhexylmethoxycinnamat (EHMC) 5466-77-3
Ethylhexylsalicylat (EHS) 118-60-5
Homosalat (HMS) 118-56-9
Diethylhexylbutamidotriazon (DEBT) 154702-15-5
Ethylhexyltriazon (EHT) 88122-99-0
Drometrizoltrisiloxan (DTS) 155633-54-8
Methylen-bis-benzotriazoltetramethylbutylphenol 103597-45-1
(MBBT)
Bis-Ethylhexyloxyphenolmethoxyphenyltriazin 187393-00-6
(BEMT)
Polymere Polysilicone-15 (P15) 207574-74-1
UV-Filter
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3.12 Stammlésungen von UV-Filtern

Es ist eine 500 pg/ml Mehrkomponenten-Stammlosung der 6 wasserloslichen UV-Filter in deionisiertem
Wasser herzustellen. Dazu ist die entsprechende Menge des jeweiligen Standards (3.11) in einen
25-ml-Messkolben einzuwagen und ca. 10 ml deionisiertes Wasser (3.3) hinzuzufiigen. Falls eine Substanz
sich nicht gelost hat, werden ein paar Tropfen einer 10 %igen Natriumhydroxidlosung (3.8) bis zur
kompletten Auflésung hinzugegeben. Schliefdlich wird der Messkolben bis zur Markierung mit deonisiertem
Wasser (3.3) aufgefiillt. Diese Losung sollte einmal im Monat hergestellt, bei 4 °C gelagert und bis zur
Verwendung vor Licht geschiitzt werden.

Es ist eine 500 pg/ml Mehrkomponenten-Stammldsung der fettldslichen UV-Filter in EtOH herzustellen, mit
Ausnahme von MBBT und BEMT, die aufgrund der begrenzten Loslichkeit mit 100 pg/ml hergestellt werden.
Dazu ist die entsprechende Menge des jeweiligen Standards (3.11) in einen 25-ml-Messkolben einzuwagen
und mit ca. 10 ml EtOH (3.1) aufzulésen. Danach wird der Messkolben bis zur Markierung mit EtOH (3.1)
aufgefiillt. Diese Losung sollte einmal im Monat hergestellt, bei 4 °C gelagert und bis zur Verwendung vor
Licht geschiitzt werden.

Es ist eine 1 000 pg/ml Losung von P15 in EtOH herzustellen. Dazu ist die entsprechende Menge von P15
(3.11) in einen 25-ml-Messkolben einzuwdgen und mit ca. 10 ml EtOH (3.1) aufzulésen. Danach wird der
Messkolben bis zur Markierung mit EtOH (3.1) aufgefiillt. Diese Losung sollte einmal im Monat hergestellt,
bei 4 °C gelagert und bis zur Verwendung vor Licht geschiitzt werden.

3.13 Kalibrierungsstandardlésungen

Fiir die Herstellung der Kalibrierungslésungen wasserloslicher UV-Filter sind jeweils 0,2 ml, 0,4 ml, 0,6 ml,
0,8ml und 1,0 ml der 500 ug/ml Mehrkomponenten-Stammlésung (3.12) in fiinf 10-ml-Messkolben zu
tberfithren. 3 ml EtOH (3.1) und die Acetat-Pufferlosung (3.9) in jeden Messkolben bis zur Markierung
hinzufligen. Diese EtOH:Acetat-Pufferlésungen (v/v) im Verhaltnis 30:70 enthalten jeweils 10 pg/ml,
20 pg/ml, 30 ug/ml, 40 pg/ml und 50 pg/ml von jeder Zielverbindung. Diese Losungen sollten einmal in der
Woche hergestellt, bei 4 °C gelagert und bis zur Verwendung vor Licht geschiitzt werden.

Flir die Herstellung der Kalibrierungslosungen fettloslicher UV-Filter sind jeweils 0,2 ml, 0,4 ml, 0,6 ml,
0,8 ml und 1,0 ml der 500 pg/ml Mehrkomponenten-Stammlésung (3.12) und 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml und 5 ml
der 100 pg/ml Lésung von MBBP und BEMT in fiinf 10-ml-Messkolben zu tiberfithren. EtOH (3.1) in jeden
Messkolben bis zur Markierung hinzufiigen. Diese ethanolischen Losungen enthalten jeweils 10 ug/ml,
20 pg/ml, 30 ug/ml, 40 pg/ml und 50 pg/ml von jeder Zielverbindung. Diese Losungen sollten einmal in der
Woche hergestellt, bei 4 °C gelagert und bis zur Verwendung vor Licht geschiitzt werden.

Fiir die Herstellung der P15-Kalibrierungslésungen sind jeweils 0,2 ml, 0,4 ml, 0,6 ml, 0,8 ml und 1,0 ml der
1 000 pg/ml P15-Stammldésung (3.12) in 10-ml-Messkolben zu iiberfithren. EtOH (3.1) oder THF (3.2) in
jeden Messkolben bis zur Markierung hinzufiigen. Diese Losungen enthalten jeweils 20 pg/ml, 40 pg/ml,
60 pg/ml, 80 pg/ml und 100 pg/ml P15. Diese Losungen sollten einmal in der Woche hergestellt, bei 4 °C
gelagert und bis zur Verwendung vor Licht geschiitzt werden.

3.14 Arbeitsstandardlésungen

Kalibrierungsstandardlésungen (3.13) werden téglich in eine 1,5-ml-Injektionsflasche iiberfiihrt. Sobald sie
versiegelt sind, konnen sie in das LC-System injiziert werden.
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4 Gerite und Hilfsmittel

Zusatzlich zur liblichen Laborausriistung ist Folgendes erforderlich.

4.1 Membranfilter, in der Form eines Einmalspritzenfilters, Porenweite 0,45 um.
4.2 Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg.

4.3 Ultraschallwasserbad (oder Vortex-Mischer).

4.4 pH-Messgerit.

4.5 Fliissigkeitschromatograph mit UV/Vis-Spektroskopie, bestehend aus Pumpensystem mit

Gradientenfunktion, Entgaser, Probengeber, Siulenofen mit thermostatischer Regelung, UV/Vis-Detektor?)
und Datenmanagementstation.

4.6 Analytische Trennsiule

Fiir die Bestimmung der wasserloslichen und fettloslichen Gruppe von UV-Filtern kann die HPLC-Saule

Purospher® STAR RP-18 Endcapped?) (125 mm Linge, 4 mm Innendurchmesser, 5 pm Partikelgréfe) oder
ein gleichwertiges Produkt verwendet werden.

Fiir die Bestimmung von P15 kann PLgel Mixed D2) (300 mm Linge, 7,5 mm Innendurchmesser, 5 um
Partikelgrofie) oder ein gleichwertiges Produkt verwendet werden.

5 Durchfiihrung
5.1 Probenvorbereitung

Die Probe ist je nach Art zu homogenisieren (d. h. Cremes, Milch und Lotionen werden manuell geschiittelt;
Lippenbalsame in kleine Stiicke zerkleinert, erneut gemischt und geknetet). Dann in dreifacher Ausfiihrung
0,02 g bis 0,20 g der Probe je nach der erwarteten Menge von UV-Filtern in einen 25-ml-Messkolben
einwagen, danach auflésen und mit EtOH (3.1) verdiinnen. Bei schwerléslichen Proben darf ein
Ultraschallwasserbad (4.3) zum Dispergieren der Probe verwendet werden. Verschiedene Aliquoten zur
Durchfithrung der Bestimmung der verschiedenen Gruppen der Zielverbindungen nehmen.

Fiir die Bestimmung der wasserloslichen UV-Filter sind 1 ml bis 3 ml der oben genannten ethanolischen
Probenstammldsung in einen 10-ml-Messkolben zu iiberfithren. EtOH (3.1) zum Erreichen eines Gesamt-
volumens von 2,3 ml hinzufiigen und danach bis zur Markierung mit einer Actetat-Pufferlésung (3.9)
auffiillen. Diese ggf. vorher durch einen Membranfilter (4.1) gefilterte Losung in eine 1,5-ml-Injektions-
flasche tiberfiihren.

Flr die Bestimmung der fettloslichen UV-Filter sind 1 ml bis 3 ml der oben genannten ethanolischen
Probenstammlésung in einen 10-ml-Messkolben zu tberfithren. Den Messkolben bis zur Markierung mit
EtOH (3.1) auffiillen. Diese ggf. vorher durch einen Membranfilter (4.1) gefilterte Losung in eine
1,5-ml-Injektionsflasche iiberfiihren.

D Fir Identifizierungszwecke wird ein Photodiodenarray-Detektor empfohlen.

2) Purospher® STAR RP-18 Endcapped und PLgel Mixed D sind Beispiele fiir geeignete handelsiibliche Produkte.
Diese Information dient der Erleichterung fiir den Anwender dieser Internationalen Norm und stellt keine Bewertung
dieser Produkte durch CEN dar. Gleichwertige Produkte diirfen verwendet werden, wenn sie nachweisbar zu
identischen Ergebnissen fiihren.
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Fiir die Bestimmung von P15 sind 1 ml bis 3 ml der oben genannten ethanolischen Probenstammldsung in
einen 10-ml-Messkolben zu iiberfithren. Den Messkolben bis zur Markierung mit EtOH (3.1) oder THF (3.2)
wie in den Kalibrierungsstandardlésungen (3.13) auffiillen. Diese ggf. vorher durch einen Membranfilter
(4.1) gefilterte Losung in eine 1,5-ml-Injektionsflasche tiberfiihren.

Alle diese Losungen sollten bis zur Injektion in der gleichen Arbeitssitzung hergestellt und vor Licht
geschiitzt werden.

5.2 LC-UV/Vis-Messbedingungen

Bei Verwendung des Fliissigkeitschromatographs mit UV/Vis-Spektroskopie (4.5) und der Saule (4.6) fiir die
Bestimmung wasserloslicher UV-Filter haben sich die Bedingungen in Tabelle 3 als geeignet erwiesen. Bei
Anwendung von LC-Systemen mit unterschiedlichen Verzoégerungsvolumen sollten die Gradienten-
Zeittabellen entsprechend angepasst werden.

Tabelle 3 — LC-UV/Vis-Bedingungen fiir die Bestimmung wasserldslicher UV-Filter

Saule Purospher® STAR RP-18 Encapped?) oder gleichwertiges Produkt
Injektionsvolumen 5ul
Saulenofen 45°C
1%
Zeit EtOH Acetatpufferlosung,
pH-Wert 4,75

min %, v/v %, v/v

0,0 30 70
Gradienten-Zeittabelle der mobilen
Phase 3,0 30 70

3,5 100 0

6,0 100 0

6,5 30 70

10,0 30 70
Durchfluss 1 ml/min
Detektionswellenldnge 313 nm?

4  Wird ein Diodenarray-Detektor verwendet, kénnte die Wellenlinge des maximalen Absorptionsgrads der jeweiligen

Verbindung verwendet werden.

Ein Beispiel eines Chromatogramms, das man unter Verwendung der in Tabelle 3 beschriebenen
LC-UV/Vis-Bedingungen erhalt, wird in Bild 1 dargestellt.
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Bild 1 — Chromatogramm fiir eine Standardlésung der wasserldslichen UV-Filter (20 pg/ml) unter
Verwendung der in Tabelle 3 beschriebenen Bedingungen

Bei Verwendung des Fliissigkeitschromatographs mit UV /Vis-Spektroskopie (4.5) und der Saule (4.6) fiir die
Bestimmung fettloslicher UV-Filter haben sich die Bedingungen in Tabelle 4 als geeignet erwiesen. Bei
Anwendung von LC-Systemen mit unterschiedlichen Verzdgerungsvolumen sollten die Gradienten-
Zeittabellen entsprechend angepasst werden.

Tabelle 4 — LC-UV/Vis-Bedingungen fiir die Bestimmung fettléslicher UV-Filter

Saule Purospher® STAR RP-18 Encapped?) oder gleichwertiges Produkt
Injektionsvolumen 5ul
Saulenofen 60 °C
Zeit EtOH /vy mit 20 mmol HP-.CD.
min %, v/v %, v/v
0,0 55 45
8,0 55 45
Gradienten-Zeittabelle 8,5 60 40
der mobilen Phase
13,0 60 40
23,0 100 0
30,0 100 0
31,0 55 45
40,0 55 45
Durchfluss 1 ml/min
Detektionswellenldnge 325 nm?
@ Wird ein Diodenarray-Detektor verwendet, konnte die Wellenlinge des maximalen Absorptionsgrads der jeweiligen
Verbindung verwendet werden.
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Ein Beispiel eines Chromatogramms, das man unter Verwendung der in Tabelle 4 beschriebenen
LC-UV/Vis-Bedingungen erhalt, wird in Bild 2 dargestellt.

Y

100

Legende

Y Absorptionsgrad in mAU
t Zeitin min

Bild 2 — Chromatogramm fiir eine Standardlosung der fettloslichen UV-Filter (20 pg/ml) unter
Verwendung der in Tabelle 4 beschriebenen Bedingungen

Bei Verwendung des Fliissigkeitschromatographs mit UV /Vis-Spektroskopie (4.5) und der Saule (4.6) fiir die
Bestimmung von P15 haben sich die Bedingungen in Tabelle 5 als geeignet erwiesen. Bei Anwendung von
LC-Systemen mit unterschiedlichen Verzogerungsvolumen sollten die Gradienten-Zeittabellen entsprechend
angepasst werden.

Tabelle 5 — LC-UV/Vis-Bedingungen fiir die Bestimmung von P15

Saule PLgel Mixed D oder gleichwertiges Produkt
Injektionsvolumen 20 ul

Saulenofen Raumtemperatur

Mobile Phase 100 % THF

Durchfluss 1 ml/min

Detektionswellenldnge 307 nm

Ein Beispiel eines Chromatogramms, das man unter Verwendung der in Tabelle 5 beschriebenen
LC-UV/Vis-Bedingungen erhalt, wird in Bild 3 dargestellt.
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Bild 3 — Chromatogramm fiir eine Standardlésung von P15 (20 pg/ml) unter Verwendung der in
Tabelle 5 beschriebenen Bedingungen

6 Bewertung
6.1 Identifizierung

Die Identifizierung der UV-Filter erfolgt durch Vergleich der Retentionszeiten (und des ultravioletten
Spektrums bei Verwendung eines Diodenarray-Detektors) der in der Probe festgestellten Peaks mit den
Peaks der Arbeitsstandardlésungen.

6.2 Quantitative Bestimmung

Die quantitative Bestimmung des jeweiligen Zielanalyten ist anhand einer Kalibrierungsfunktion
(y=a+Dbx) durchzufithren, die durch Auftragen der fiir den jeweiligen Zielanalyten (y) erhaltenen
Peakfldche gegentiber der Konzentration der jeweiligen Arbeitsstandardlésung (x) konstruiert wird. Im Falle
von P15 wird statt einer Peakfldache eine Peakhthe empfohlen.

Die Peakflache (oder Peakhohe im Falle von P15), die man fiir den jeweiligen Zielanalyten in der jeweiligen
Probenldsung (y) erhalt, wird in der oben genannten Kalibrierungsfunktion interpoliert und man erhalt die
Konzentration der Probenldsung (x).

Der Gehalt an UV-Filter (w) in der Probe, in g/100 g, wird nach folgender Gleichung berechnet:
B x
Y=V om0
Dabei ist
w der Gehalt an UV-Filter, in g/100 g;

x  der aus der Kalibrierung erhaltene Gehalt an UV-Filter, in pug/ml, in der Probenmesslésung;

V  das Volumen, in ml, des aus der Probenstammlésung genommenen Aliquoten (d.h. von 1 ml bis
3 ml);

m die Ausgangsmasse der Probe in g (d. h. von 0,02 g bis 0,2 g);

40 der Umrechnungs- und Verdiinnungsfaktor (ug/g bis g/100 g).
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7 Untersuchungsbericht

Der Untersuchungsbericht muss die folgenden Daten enthalten:

a) die zur Identifikation der Probe erforderlichen Angaben (Art, Herkunft und Bestimmungsort der Probe);
b) eine Verweisung auf diese Europdischen Norm;

c) Identifikation des Priiflabors, das diese Priifung durchfiihrt;

d) Identifikation, Datum und Unterschrift der fiir den Bericht verantwortlichen Person;

e) Datum und Art des Probenahmeverfahrens (sofern bekannt);

f) Datum des Probeneingangs und Datum der Analyse;

g) das Priifdatum;

h) die Untersuchungsergebnisse und die Einheiten, in denen sie angegeben wurden;

i) Begriindung fiir jegliche Abweichungen vom Verfahren, wie es in dieser Europdischen Norm
beschrieben wird;

j)  Arbeitsschritte, die nicht in diesem Verfahren festgelegt sind oder als wahlfrei angesehen werden und
die die Ergebnisse beeinflusst haben kénnen.
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Anhang A
(informativ)

Ergebnisse der laborinternen Validierung

A.1 Allgemeines

Die Validierung dieses Analyseverfahrens erfolgte durch die Forschungsgruppe tiber Qualitatslenkung von
kosmetischen Produkten der Universitat Valencia durch Analyse von:

a) selbst hergestellten Proben kosmetischer Mittel mit den Zielverbindungen in den bekannten Mengen,
b) dotierten handelsiiblichen Proben zur Bestimmung der Wiederfindungen und/oder
c) handelsiiblichen Proben verschiedener Hersteller mit den Zielverbindungen in den bekannten Mengen.

Die Ergebnisse sind im Folgenden dargestellt.

A.2 Wasserlosliche UV-Filter

Eine wassrige Lotion wurde mit den untersuchten wasserloslichen UV-Filtern hergestellt und danach mit
dem vorgestellten Verfahren analysiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle A.1 dargestellt.

Tabelle A.1 — Erzielte Ergebnisse in der Analyse einer selbst hergestellten Probe

UV-Filter Wissrige Lotion
Realer Gehalt Festgestellter Gehalt Fehler
%, w/w %, w/w %
PDTA 0,77 0,80 + 0,04 39
PBSA 0,72 0,72 £ 0,02 0,0
TDSA 0,73 0,73 +0,03 0,0
BZ4 0,45 0,44 + 0,02 —2,2
CBS 0,63 0,61+ 0,02 -3,2
P25 0,99 0,99 + 0,01 0,0

Drei verschiedene Proben kosmetischer Mittel (eine wassrige Lotion und zwei Emulsionen) wurden dotiert
und analysiert. Die Ergebnisse sind in Tabelle A.2 dargestellt.
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Tabelle A.2 — Erzielte Wiederfindungen in der Analyse von dotierten handelsiiblichen Proben

UV-Filter Probenwiederfindungen
042

Waissrige Lotion Milch Creme
PDTA 99 t2 1011 100+ 2
PBSA 1001 100 £ 2 102 + 2
TDSA 100 £+ 2 98+ 2 101 +1
BZ4 102+ 2 97+ 2 100+ 2
CBS 98 +2 100 +1 97 +£3
P25 100+ 1 100 £ 2 9t1

3 Dotierniveau = 1 % (w/w).

Das Verfahren wurde auch fir handelsiibliche Proben verschiedener Hersteller mit den Zielverbindungen in
den bekannten Mengen angewandt und hervorragende Ergebnisse wurden dabei erzielt. Einige Beispiele

werden in Tabelle A.3 angefiihrt und mehr Beispiele in Bild A.1 grafisch dargestellt.
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Tabelle A.3 — Beispiel der wihrend der Analyse von 5 handelsiiblichen Proben erzielten Ergebnisse im Vergleich zu den angegebenen Mengen

(%, w/w)
UV-Filter Wissrige Lotion Wissrige Lotion Creme Wassrig-alkoholische Milch
Lotion
Angegeben | Festgestellt | Angegeben | Festgestellt | Angegeben | Festgestellt | Angegeben | Festgestellt | Angegeben | Festgestellt
PDTA 0,5 0,51+0,01
PBSA 1,5 1,60 + 0,02 3 3,10+ 0,03 4 3,88+ 0,03 1 1,00 + 0,01 1,5 1,534+ 0,03
TDSA
BZ4 0,5 0,54 + 0,01 1 1,10 + 0,01
CBS
P25
Y Y
6 2
I 1 i 2
5 - (]
L 1,5
4 B -
3+ ‘ 1
| y=1,04x-0 y=1,08x+0,01
5 L : R?=0,99 - R*=1
L 0,5 |-
1 B -
0 J 1 | 1 | 1 | 1 I L I 1 | O 1 I 1 I 1 I 1 I
o 1 2 3 4 5 6 X 0 0,5 1 15 2 X
Bild A.1 — Einige Ergebnisse, die wihrend der Analyse handelsiiblicher Proben erzielt wurden, deren Mengen von den
Herstellern angegeben sind
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