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KOMMISSIONENS SYVENDE DIREKTIV 96/45/EF
af 2. juli 1996
om analysemetoderne for kontrol af kosmetiske midlers sammensatning

(Tekst af betydning for EQS)

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPAISKE
FALLESSKABER HAR —

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det
Europaziske Fallesskab,

under henvisning til Rédets direktiv 76/768/EQF af 27.
juli 1976 om indbyrdes tilnermelse af medlemsstaternes
lovgivning om kosmetiske midler ('), senest @ndret ved
Kommissionens direktiv 95/34/EF (%), serlig artikel 8, stk.
1, og

ud fra folgende betragtninger:

I direktiv 76/768/EQDF foreskrives en officiel kontrol af
kosmetiske midler til konstatering af, om de i faellesskabs-
bestemmelserne fastsatte betingelser vedrerende sammen-
setningen af kosmetiske midler overholdes;

de nedvendige analysemetoder ber fastlagges hurtigst
muligt; en rekke metoder er allerede blevet vedtaget med
Kommissionens direktiv 80/1335/EQF (®), @ndret ved
direktiv 87/143/EQF (*), Kommissionens direktiv 82/434/
EOF (%), eendret ved direktiv 90/207/EQDF (%), Kommissio-
nens direktiv 83/514/EQF (), 85/490/EQF (%), 93/73/
EQF (°) og 95/32/EF (%),

identifikation og bestemmelse af 2-phenoxyethanol, 1-
phenoxypropan-2-ol samt methyl-, ethyl-, propyl-, butyl-
og benzyl-4-hydroxybenzoat i kosmetiske midler udger
syvende etape;

de i dette direktiv fastsatte foranstaltninger er i overens-
stemmelse med udtalelse fra Udvalget for Tilpasning af
Direktiv 76/768/EQF til det Tekniske Fremskridt —

HAR UDSTEDT FOLGENDE DIREKTIV:

Artikel 1

I forbindelse med den officielle kontrol af kosmetiske
midler treffer medlemsstaterne de fornedne foranstalt-

(") EFT nr. L 262 af 27. 9. 1976, s. 169.

L
() EFT nr. L 167 af 18. 7. 1995, s. 19.
() EFT nr. L 383 af 31. 12. 1980, s. 27.
() EFT nr. L 57 af 27. 2. 1987, s. 56.
) EFT nr. L 185 af 30. 6. 1982, s. 1.
() EFT nr. L 108 af 28. 4. 1990, s. 92.
() EFT nr. L 291 af 24. 10. 1983, s. 9.
() EFT nr. L 295 af 7. 11. 1985, s. 30.
() EFT nr. L 231 af 14. 9. 1993, s. 34.

(*) EFT nr. L 178 af 28. 7. 1995, s. 20.

ninger for at sikre, at identifikation og bestemmelse af
2-phenoxyethanol, 1-phenoxypropan-2-ol samt methyl-,
ethyl-, propyl-, butyl- og benzyl-4-hydroxybenzoat fore-
tages efter de metoder, der er beskrevet i bilaget.

Artikel 2

1. Medlemsstaterne sztter de nedvendige love og
administrative bestemmelser i kraft for at efterkomme
dette direktiv senest den 30. september 1997. De under-
retter straks Kommissionen herom.

2. Nar medlemsstaterne vedtager disse bestemmelser,
henvises der deri til dette direktiv, eller de ledsages ved
offentliggerelsen af en siddan henvisning. De nazrmere
regler for denne henvisning fastsettes af medlemsstaterne.

3. Medlemsstaterne meddeler Kommissionen teksten

til de nationale retsforskriftér, som de udsteder pé det
omride, der er omfattet af dette direktiv.

Artikel 3

Dette direktiv treeder i kraft pd tyvendedagen efter offent-
liggerelsen i De Europeeiske Feallesskabers Tidende.

Artikel 4

Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.

Udfazrdiget i Bruxelles, den 2. juli 1996.

Pd Kommissionens vegne
Emma BONINO

Medlem af Kommissionen
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BILAG

IDENTIFIKATION OG KVANTITATIV BESTEMMELSE AF 2-PHENOXYETHANOL, 1-
PHENOXYPROPAN-2-OL SAMT METHYL-, ETHYL-, PROPYL-, BUTYL- OG BENZYL-4-

HYDROXYBENZOAT I KOSMETISKE PRODUKTER

A. IDENTIFIKATION

3.2
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34.
3.5.
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3.8.
39.

3.10.

3.11.
3.12.
3.13.
3.14.
3.15.
3.16.
3.17.
3.18.

3.19.

Formél og anvendelsesomrade

Denne TLC-metode anvendes sammen med den i afsnit B beskrevne HPLC-metode til at identi-
ficere 2-phenoxyethanol, 1-phenoxypropan-2-ol samt methyl-4-hydroxybenzoat, ethyl-4-hydroxy-
benzoat, propyl-4-hydroxybenzoat, butyl-4-hydroxybenzoat og benzyl-4-hydroxybenzoat i kosme-
tiske produkter.

Princip

Konserveringsstofferne ekstraheres med acetone af den forsurede preve af kosmetikproduktet.
Efter filtrering blandes acetoneoplesningen med vand, og fedtsyrerne bundfaeldes i alkalisk milje
som calciumsalte. Den alkaliske acetone/vandblanding ekstraheres med diethyleter for at fjerne
lipofile stoffer. Efter forsuring ekstraheres konserveringsstofferne med diethyleter. Der paferes en
plet af diethylaterekstrakten pé en tyndtlagsplade belagt med silicagel. Efter udvikling betragtes
kromatogrammet under UV-lys og fremkaldes med Millons reagens.

Reagenser

Generelt

Alle reagenser skal vare af analysekvalitet. Vand skal vare destilleret vand eller vand af mindst
tilsvarende renhed.

Acetone
Diethylzter

n-Pentan

Methanol

Iseddikesyre

Saltsyre, c(HCI)=4mol/l
Kaliumhydroxidoplesning, c¢(KOH)=4mol/l
Calciumchlorid (dihydrat) (CaCl, - 2H,0)
Detektionsreagens: Millons reagens

Millons reagens (Hg(II)nitrat) er en oplasning, der fas ferdigfremstillet i handelen (Fluka 69820)
2-Phenoxyethanol

1-Phenoxypropan-2-ol
Methyl-4-hydroxybenzoat (methylparaben)
Ethyl-4-hydroxybenzoat (ethylparaben)
n-Propyl-4-hydroxybenzoat (propylparaben)
n-Butyl-4-hydroxybenzoat (butylparaben)
Benzyl-4-hydroxybenzoat (benzylparaben)

Referenceoplesninger

Af hvert af referencestofferne 3.11, 3.12, 3.13, 3.14, 3.15, 3.16 og 3.17 fremstilles en 0,1 % (m/v)
oplesning i methanol.

Mobil fase
Bland n-pentan og iseddikesyre i forhold 88:12 (v/v).
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4.1.
4.2.
4.3.

44.

4.5.
4.6.

4.7.

4.8.

459.

5.1.

5.2.

Apparatur

Sedvanligt laboratorieudstyr, samt
Termostateret vandbad, 60 °C
TLC-kar (uden filtrerpapirbekledning)
Ultraviolet lyskilde, 254 nm

Tyndtlagsplader 20 cm x 20 cm, belagt med 0,25 mm silicagel 60 F,;, med koncentrationszone
(Merck nr. 11798, Darmstadt, eller tilsvarende).

Termostatovn med temperaturomrade indtil 105°C

Varmlufthérterrer.

Malerulle med uldlag, lengde ca. 10 cm, udv. diameter ca. 3,5 cm. Uldlagets tykkelse skal vaere
2-3 mm. Om nedvendigt trimmes uldlaget. (Se bemarkningen under punkt 5.2).

50 ml reagensglas med skrueldg

Elektrisk termostatvarmeplade. Temperaturindstilling: ca. 80 °C. Varmepladen skal vare dekket af
en aluminiumplade pa 20 x 20 cm af ca. 6 mm tykkelse for at sikre ensartet varmefordeling.

Fremgangsmaéade

Provetilberedning

Afvej ca. 1 g prave i et 50 ml reagensglas med skruelag. Tilszt 4 draber saltsyreoplesning (3.7) og
40 ml acetone.

Til sterkt basiske kosmetikprodukter som f.eks. hindsazbe tilsettes 20 driber saltsyreoplesning.
Glasset lukkes, og blandingen opvarmes forsigtigt til ca. 60 °C for at fremme ekstraktion af
konserveringsstofferne i acetonefasen, hvorpa det omrystes kraftigt i et minut.

M3l oplesningens pH ved brug af pH-indikatorpapir og indstil pH til <3 med saltsyreoplesning.
Derpa omrystes igen kraftigt i et minut.

Oplaesningen afkales til stuetemperatur og filtreres gennem filtrerpapir ned i en konisk kolbe. 20
ml af filtratet overferes til en 200 ml konisk kolbe, der tilszttes 60 ml vand og blandes. Blandin-
gens pH indstilles til ca. 10 med kaliumhydroxidoplesning (3.8) ved brug af pH-indikatorpapir.

Der tilseettes 1 g calciumchlorid dihydrat (3.9) og omrystes kraftigt. Oplasningen filtreres gennem
filtrerpapir over i en 250 ml skilletragt indeholdende 75 ml dietylater, hvorpé der omrystes kraf-
tigt i 1 minut. Nir faserne er adskilt, overfores den vandige fase til en 200 ml konisk kolbe.
Oplesningens pH indstilles til ca. 2 med saltsyreoplesning ved brug af pH-indikatorpapir, hvor-
efter der tilsettes 10 ml dietylater og omrystes kraftigt i et minut. Nér faserne er adskilt, overferes
ca. 2 ml af @terfasen til et 5 ml hatteglas.

Tyndtlagskromatografi

En TLC-plade (4.4) anbringes pa den opvarmede aluminiumplade (4.9). Der pészttes 10l af hver
referenceoplesning (3.18) og 100 ul af preveoplesningen(-erne) (5.1) pé startlinjen, der afmaerkes i
TLC-pladens koncentrationszone.

Om ensket kan der benyttes lufttarring til at fremskynde fordampningen af oplesningsmidlet.
Fjern TLC-pladen fra varmepladen og lad den afkele til rumtemperatur. Overfer 100 ml af den
mobile fase (3.19) til et TLC-kar (4.2). Tyndtlagspladen anbringes straks i det umattede kar og
udvikles ved stuetemperatur, indtil veskefronten har bevaget sig ca. 15 cm fra startlinjen. Tag
pladen ud af karret og ter den med en varmlufthérterrer.

Undersog pladen under UV-lys (4.3), og afmark pletterne. Anbring pladen i en termostatovn (4.5)
ved 100 °C i 30 minutter for at fjerne overskydende eddikesyre. Pletterne af konserveringsstof
fremkaldes derpd med Millons reagens (3.10), der péferes tyndtlagspladen ved hjelp af malerulle
(4.7), sdledes at pladen fugtes jevnt over det hele.

Bemcerkning: Alterativt kan pletterne fremkaldes ved omhyggelig pifering af en dribe Millons reagens péa
hver af de under UV-lys afmezrkede pletter.

Estre af 4-hydroxybenzoesyre fremtreeder som rede pletter, 2-phenoxyethanol og 1-phenoxy-
propan-2-ol som gule. Bemerk dog, at 4-hydroxybenzoesyren selv, der kan vere tilstede i
preverne som konserveringsstof eller som nedbrydningsprodukt af parabenerne, ligeledes vil frem-
treede som en rad plet. Se 7.3 og 7.4.
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6. Identifikation

Re-vardien for hver plet beregnes. Pletter fra preveoplesningen sammenholdes med pletter af refe-
renceoplesningen med hensyn til Ri-verdi, udseende i UV-lys og farve efter fremkaldelse og
konserveringsstofferne identificeres forelobigt. Hvis resultaterne tyder pa tilstedevarelse af parabe-
ner, udferes den i afsnit B beskrevne HPLC-analyse. Ved sammenholdelse af resultaterne af TLC
og HPLC bekrzftes tilstedevarelsen af 2-phenoxyethanol, 1-phenoxypropan-2-ol og parabenerne.

7. Bemerkninger

7.1.  Millons reagens ber som felge af sin giftighed péferes pa en af de beskrevne méder. Pasprejtning
kan ikke anbefales.

7.2.  Andre hydroxyl-forbindelser kan ogsa give farvereaktion med Millons reagens. En tabel over farver
og Revardier af en rekke konserveringsstoffer opnaet ved denne TLC-metode kan findes i: N. de
Kruijf, M.A H. Rijk, L.A. Pranato-Soetardhi og A. Schouten (1987): »Determination of preservatives
in cosmetic products I: Thin layer chromatographic procedure for the identification of preserva-
tives in cosmetic products« (J. Chromatography 410, 395-411).

73. Reverdierne i felgende tabel kan tjene som vejledning med hensyn til de verdier, der kan

forventes:

Forbindelse hR; Farve
4-hydroxybenzoesyre 11 red
methylparaben 12 rad
ethylparaben 17 red
propylparaben : 21 red
butylparaben 26 red
benzylparaben 16 red
2-phenoxyethanol 29 gul
1-phenoxypropan-2-ol 50 gul

74. Metoden kan ikke adskille 4-hydroxybenzoesyre fra methylparaben eller benzylparaben fra ethyl-
paraben. Identifikation af disse stoffer skal bekrzftes ved udferelse af den i afsnit B beskrevne
HPLC-analyse og sammenholdelse af de opnaede retentionstider for henholdsvis preve og stan-
darder.

B. KVANTITATIV BESTEMMELSE

1. Formail og anvendelsesomride
Denne metode anvendes til kvantitativ bestemmelse af 2-phenoxyethanol, 1-phenoxypropan-2-ol
samt methyl-4-hydroxybenzoat, ethyl-4-hydroxybenzoat, propyl-4-hydroxybenzoat, butyl-4-hydro-
xybenzoat og benzyl-4-hydroxybenzoat i kosmetiske produkter.

2. Definition

Mengden af konserveringsstof, bestemt ved denne metode, udtrykkes i masseprocent.

3. Princip

Proven geres sur ved tilseetning af svolvsyre og opslemmes derefter i en blanding af ethanol og
vand. Blandingen opvarmes forsigtigt for at smelte lipidfasen for at opna kvantitativ ekstraktion,

hvorpa den filtreres.

Indholdet af konserveringsstoffer i filtratet bestemmes ved omvendt fase HPLC med anvendelse af
isopropyl-4-hydroxybenzoat som intern standard.
4. Reagenser

4.1. Generelt

Alle reagenser skal vere af analysekvalitet henholdsvis egnede til HPLC. Vand skal vaere destilleret
vand eller vand af mindst tilsvarende renhed.

42. Ethanol, absolut
43.  2-Phenoxyethanol
44. 1-Phenoxypropan-2-ol
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4.5.  Methyl-4-hydroxybenzoat (methylparaben)

4.6.  Ethyl-4-hydroxybenzoat (ethylparaben)

4.7.  n-Propyl-4-hydroxybenzoat (propylparaben)

48. Isopropyl-4-hydroxybenzoat (isopropylparaben)

49. n-Butyl-4-/hydroxybenzoat (butylparaben)

4.10. Benzyl-4-hydroxybenzoat (benzylparaben)

4.11. Tetrahydrofuran

4.12. Methanol

4.13.  Acetonitril

4.14. Svovisyreoplesning, ¢(H,SO,)=2mol/l

4.15. Ethanol/vandblanding
Bland ethanol (4.2) og vand i forholdet 9:1 (v/v).

4.16. Intern standardoplesning
Ca. 0,25 g isopropylparaben (4.8) afvejes nojagtigt og overfares til en 500 ml malekolbe og opleses
i ethanol/vandblanding (4.1 5). Malekolben fyldes op til merket med ethanol/vandblanding (4.15).

4.17. Mobil fase: tetrahydrofuran/vand/methanol/acetonitril
Bland 5 rumfang tetrahydrofuran med 60 rumfang vand, 10 rumfang methanol og 25 rumfang
acetonitril.

4.18. Stamoplesning af konserveringsstof
I en 100 ml malekolbe afvejes najagtigt ca. 0,2 g 2-phenoxyethanol, 0,2 g 1-phenoxypropan-2-ol,
0,05 g methylparaben, 0,05 g ethylparaben, 0,05 g propylparaben, 0,05 g butylparaben og 0,025 g
benzylparaben, som opleses i ethanol/vandblanding, hvorefter kolben fyldes op til stregen
dermed.
Oplesningen kan i keleskab holde sig i indtil en uge.

4.19. Standardoplesninger af konserveringsstof
Fyld henholdsvis 20,00 ml, 10,00 ml, 5,00 ml, 2,00 ml og 1,00 ml af stamoplesningen (4.18) i 50
ml malekolber. Hver kolbe tilsattes 10,00 ml intern standardoplesning (4.16) og 1,0 ml svovlsyre-
oplesning (4.14), hvorpé der fyldes op til stregen med ethanol/vandblandingen. Disse oplesninger
skal vere friskfremstillede.

5. Apparatur
Sedvanligt laboratorieudstyr, samt:

5.1.  Termostateret vandbad, der kan holde 60°C + 1°C.

5.2. HPLC-apparat med UV-detektor, bolgelengde 280 nm.

5.3. HPLC-kolonne:
Rustfrit stdl, 25 cm x & indv. 4,6 mm (eller 12,5 cm x @ indv. 4,6 mm), pakket med Nucleosil
5C18 eller tilsvarende (se 10.1).

54. 100 ml reagensglas med skruelag.

5.5. Kogesten, carborumdumkorn, sterrelse 2-4 mm, eller tilsvarende.

6. Fremgangsmade

6.1.  Prevetilberedning

6.1.1. Provetilberedning uden tilsetning af intern standard

Afvej ca. 1,0 g prove i et 100 ml glas med skruelag. Afpipettér 1,0 ml svovlsyreoplesning (4.14) og
50,0 ml ethanol/vandblanding (4.15) i glasset. Tilset ca. 1 g kogesten (5.5), luk glasset og omryst
det kraftigt til en homogen suspension dannes. Omryst i mindst et minut. Anbring glasset i
vandbad (5.1) i 5 minutter ved 60 °C £ 1 °C for at lette ekstraktion af konserveringsstoffer over i
ethanolfasen.

Afkol straks glasset under rindende koldt vand og lad ekstraktet hensta i keleskab i en time.
Filtrer ekstraktet gennem filtrerpapir. Overfer ca. 2 ml af filtratet til et 5 ml hatteglas. Ekstrak-
terne opbevares i keoleskab, og HPLC-bestemmelsen udferes inden 24 timer.
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6.1.2. Provetilberedning med tilsetning af intern standard
Afvej 1,0 g = 0,1 g prove med tre decimalers nejagtighed (a gram) i et 100 ml reagensglas med
skruelag.

Afpipettér 1,0 ml svovlsyreoplesning og 40,0 ml ethanol/vandblanding i glasset. Tilset ca. 1 g
kogesten og nwojagtig 10,00 ml intern standardoplesning. Luk glasset og omryst det kraftigt, indtil
en homogen suspension dannes. Omryst glasset i mindst et minut. Anbring glasset i termostat-
vandbad 60 °C %+ 1 °C i 5 minutter for at lette ekstraktion af konserveringsstoffer over i ethanol-

fasen.

Afkel straks glasset under rindende koldt vand og lad ekstraktet henstd i keleskab i en time.
Derpa filtreres ekstraktet med filtrerpapir.

Overfer ca. 2 ml af filtratet i et 5 ml heetteglas (preveoplesning). Ekstraktet opbevares i keleskab,
og HPLC-bestemmelse udferes inden 24 timer.

6.2.  Heijtryksvaeskekromatografi

6.2.1. Kromatografiske parametre
— Mobil fase: tetrahydrofuran/vand/methanol/acetonitril-blanding (4.17).
— Flow af den mobile fase: 1,5 ml/minut.

— Detektorbelgeleengde: 280 nm.
6.2.2. Kalibrering

Der injiceres 10 pl af hver konserveringsstof-standardoplesning (4.19). Af de opnédede kromato-
grammer bestemmes forholdet mellem tophgjden for standardoplesninger af konserveringsstof-
ferne og tophejden for den interne standard. For hvert konserveringsstof optegnes en kurve, der
viser sammenhzngen mellem tophgjde-forhold og standardoplesningens koncentration.

6.2.3. Kvantitativ bestemmelse
Injicer 10 ul af preveoplesningen uden intern standard (6.1.1) i kromatografen, og optag kromato-
grammet.

Injicer 10 ul af en af standardoplesningerne af konserveringsstof (4.19), og optag kromatogram-
met. De saledes optagede kromatogrammer sammenlignes.

Hvis kromatogrammet af proveekstraktet (6.1.1) ikke indeholder en top med tilnermelsesvis
samme retentionstid som isopropylparaben (den anbefalede interne standard), fortsattes med
injektion af 10 pl preveoplesning med intern standard (6.1.2). Kromatogrammet optages, og
tophejderne males.

Hvis kromatogrammet af preveoplasningen indeholder en interfererende top med tilnaermelsesvis
samme retentionstid som isopropylparaben, ber der velges en anden intern standard.

Hvis et af de undersegte konserveringsstoffer er fravaerende i kromatogrammet af preven, kan
dette konserveringsstof bruges som alternativ intern standard.

Beregn forholdet mellem tophejderne for de undersegte konserveringsstoffer og tophejden for
den interne standard.

Det sikres at linezr respons opnés for de standardoplesninger, der er anvendt til kaliberering.

Det sikres, at kromatogrammerne for standardoplesning og preveoplesning opfylder felgende

krav:

— topadskillelsen for darligst adskilte par skal vere mindst 0,90 (definition af topadskillelse er
givet i figur 1).

topadskillelse (p)

p=1/g

Figur 1: Topadskillelse
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10.

10.1.

10.2.

Opnas den kravede topadskillelse ikke, m4 man enten benytte en mere effektiv kolonne eller
korrigere sammensatningen af den mobile fase, saledes at kravet opfyldes.

— Asymmetrifaktoren A, for samtlige toppe skal vere mellem 0,9 og 1,5. (Asymmetrifaktoren er
defineret i figur 2). Til optagning af kromatogrammet til bestemmelse af asymmetrifaktoren
anbefales en papirhastighed pd mindst 2 cm/min.

Asymmetrifaktor (A,)

A,=b/a

h10] /. -

Figur 2: Asymmetrifaktor

— grundlinjen skal vare stabil.

Beregning

Koncentrationerne af konserveringsstoffer i proven bestemmes ved anvendelse af kalibrerings-
kurver (6.2.2) og af forholdene mellem tophejden for de undersegte konserveringsstoffer og
tophejden for den interne standard. Af felgende beregnes koncentrationen, w; i vagtprocent
(% m/m), af 2-phenoxyethanol, 1-phenoxypropan-2-ol samt methyl-4-hydroxybenzoat, ethyl-4-
hydroxybenzoat, propyl-4-hydroxybenzoat, butyl-4-hydroxybenzoat og benzyl-4-hydroxybenzoat:

b
% w. = —_—
bW (m/m) = oxa
hvor:
b, = koncentrationen (ug/ml) af konserveringsstof i preveoplesningen, aflest af kalibreringskur-
ven, og

a = prevens masse (g).
Repeterbarhed ()

Se bemerkningerne i punkt 10.5.

Reproducerbarhed (")

Se bemarkningerne i punkt 10.5.

Bemerkninger
Stationzer fase

Retentionsegenskaberne af oplaste stoffer i HPLC-bestemmelser er staerkt afhzngige af den statio-
nere fases type, marke og historie. Hvorvidt en given kolonne er anvendelig til adskillelse af de
undersegte konserveringsstoffer, kan afgeres ud fra resultaterne for standardoplesningerne (se
bemarkningermne under 6.2.3). Ud over det foresliede pakningsmateriel tii HPLC-kolonnen er
ogsd Hypersil ODS og Zorbax ODS fundet egnede.

Som alternativ kan man optimere sammensatningen af den mobile fase med henblik pa at opna
den kravede adskillelse.

Detektionsbalgelengde

En ruggednesstest af den beskrevne metode har vist, at en ringe @ndring af detektorbelgelzngde
kan have vasentlig indvirkning pé resultaterne af bestemmelsen.

Denne parameter skal derfor vare neje kontrolleret under analysen.

() 18O 5725.
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10.3. Interferenser

Under de beskrevne betingelser bliver mange andre stoffer, f.cks. konserveringsstoffer og tilsat-
ningsstoffer, ligeledes elueret. Retentionstid for en lang rzkke af de konserveringsstoffer, der er
anfert i bilag VI til Radets direktiv om kosmetiske produkter, er angivet i: N. de Kruijf, A. Schou-
ten, MAA.H. Rijk og L.A. Pranato-Soetardhi (1989): »Determination of preservatives in cosmetic
products II. High-performance liquid chromatographic identification« (J. Chromatography 469,
317-398).

104. Til beskyttelse af HPLC-kolonnen kan en passende forkolonne anvendes.

10.5. Metoden er undersegt i en ringtest, hvori 9 laboratorier deltog. Der analyseredes tre prover. I
felgende tabel er for hver af de tre prever angivet gennemsnit i % m/m (m), repeterbarhed (r) og
reproducerbarhed (R) for de deri forekommende konserveringsstoffer:

2-ph - 1-ph -
preve E [h?:;);y prgp::f););l methylparaben | ethylparaben | propylparaben | butylparaben | benzylparaben
vitamincreme m 1,124 0,250 0,0628 0,031 0,0906
r 0,016 0,018 0,0035 0,0028 0,0044
R 0,176 0,030 0,0068 0,0111 0,0034
dagcreme m 1,196 0,266 0,076
r 0,040 0,003 0,002
R 0,147 0,022 0,004
massagecreme m 0,806 0,180 0,148 0,152
r 0,067 0,034 0,013 0,015
R 0,112 0,078 0,012 0,016




