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VĚC:  Rozhodnutí Nejvyšší rady pro chemické látky (SCC) 30/2022

[bookmark: page230R_mcid1]V reakci na Váš dopis č.j. 30/004/000/1249/23-9-2022, kterým jste nám zaslali svůj návrh na přijetí rozhodnutí SSD nazvaného: „Provedení do vnitrostátního práva prováděcího rozhodnutí Komise (EU) 2022/197 ze dne 17.1.2022 o určení ACCUTRACETM PLUS jako společné látky pro daňové značení topného plynového oleje, lodního plynového oleje a lodní motorové nafty, jakož i pro petrolej pro domácnosti (topný petrolej), zkušební metody pro její určení a související technické požadavky“, tímto Vás informujeme, že Nejvyšší rada pro chemické látky, které předsedáme, na základě prošetření této záležitosti na jednání dne 29. září 2022, zákonně zpracovala dotčený návrh a jednomyslně 

přijala toto usnesení:


„Provedení do vnitrostátního práva prováděcího rozhodnutí Komise (EU) 2022/197 ze dne 17.1.2022 o určení ACCUTRACETM PLUS jako společné látky pro daňové značení topného plynového oleje, lodního plynového oleje a lodní motorové nafty, jakož i pro petrolej pro domácnosti (topný petrolej), zkušební metody pro její určení a související technické požadavky.“


Článek 1
Účel a oblast působnosti

	Účelem tohoto rozhodnutí je vytvořit společnou evropskou daňovou značku stanovenou ve směrnici 95/60/ES o označování ropných produktů. 
	Toto rozhodnutí upravuje následující: 
1) Chemický název molekuly stopovací látky podle IUPAC.
2) Procentní podíl přidaný k energetickým produktům.
3) Ověřená laboratorní metoda a zařízení pro kvantitativní stanovení určení stopovací látky v energetických produktech.
4) Kvalitativní charakteristiky této metody.
5) Metoda a vybavení použité při kontrolách na místě pro určení stopovací látky.


Článek 2
Určení stopovací látky

	Do topného plynového oleje, lodního plynového oleje a lodní motorové nafty, jakož i do petroleje pro domácnost kódu (topný petrolej) se přidává látka ACCUTRACETM PLUS, s butoxybenzenem jako účinnou látkou (číslo registru CAS 1126-79-0) jako společná látka pro daňové značení stanovená ve směrnici 95/60/ES o označování všech ropných produktů spadajících pod kódy KN 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 a 2710 20 19, jakož i petroleje pro domácnost), který spadá pod kód KN 2710 19 25. 
[image: ]










12,5 miligramů na litr energetického produktu je definována jako úroveň značení pomocí látky ACCUTRACETM PLUS. To odpovídá úrovni značení nejméně 9,5 miligramu butoxybenzenu na litr energetického produktu.  


Článek 3
Laboratorní zkušební metoda

	Pro stanovení butoxybenzenu – účinné složky ACCUTRACETMPLUS, v topném plynovém oleji, lodním plynovém oleji a lodní morové naftě, jakož i v petroleji pro domácnost (topení petroleje) v koncentraci 9,5 miligramů butoxybenzenu na litr energetického produktu se používá dvourozměrný plynový chromatograf s hmotnostním detektorem spektrometrie (GC – MS). Metoda je založena na výzkumné zprávě Dow s názvem „Ověření metody dvourozměrné plynové chromatografie pro kvantifikaci stopovacího butylfenyletheru (BPE) v motorvé naftě“ („Validation of a Two-Dimensional Gas Chromatography Method for Quantification of the tracer butyl Phenyl Ether (BPE) in Diesel Fuel“), kterou Evropská komise oznámila členským státům. 
Je třeba poznamenat, že sloučenina butylfenyletheru je totožná se sloučeninou s chemickým názvem IUPAC butoxybenzen.


Začátek  
Energetický produkt se analyzuje metodou dvourozměrné plynové chromatografie s kapilárními kolonami a vhodným teplotním plánem s použitím detektorů plamenové ionizace (FID) a hmotnostních (MS).  Používá se Deanův spínač a 3 kolony různé polarity. 
Kvantifikace butoxybenzenu se provádí pomocí detektoru hmotnostní spektrometrie pomocí elektronové ionizace dopadu a vybraného iontu (SIM), konkrétně iontu s m/z 94 (kvantifikační iont) a iontu s m/z 150 (potvrzovací iont). 
Fungování chromatografu a výpočet výsledků jsou upraveny vhodným softwarem.

Činidla a jiné materiály
1. Obecně
— Héliový inertní plyn chromatografické čistoty
— Nesledovaný topný plynový olej lodní plynový olej a lodní naftový olej, stejně jako petrolej pro domácnost (topný petrolej), pro přípravu kalibračních norem.
– Správná rozpouštědla pro čištění automatického vzorkovače.

2. Kalibrační normy
Standardní roztoky butoxybenzenu se připravují z certifikovaného referenčního materiálu (CRM) nebo ze zásobního roztoku známé koncentrace.
Pro vytvoření kalibrační křivky se používá nesledovaný topný plynový olej, lodní plynový olej a lodní motorová nafta, stejně jako petrolej pro domácnost (topný petrolej) a 7 standardních roztoků butoxybenzenu se připravuje v koncentračním rozmezí 0,095–11,875 mg.L-1 z butoxybenzenu v energetickém produktu.

Vybavení
1. Plynový chromatograf vybavený elektronickým systémem řízení tlaku a nerozděleným vstřikovačem.
2.  Plamenový ionizační detektor (FID).
3. Detektor hmotnostní spektrometrie s technikou ionizace elektronového paprsku, připojený k chromatografu přenosovou linkou.
4. Tři (3) kapilární kolony různé polarity: první, 50 % fenylový typ (15x0,25x0,15) spojuje vstřikovač s Deanovým přepínačem, druhý, voskový typ (30x0.25x1.00) připojuje Deanův přepínač k MSD a třetí je tavená kolona z křemenného skla (0,64x0.1), který spojuje Deanův přepínač s FID.
5. Automatický vzorkovač se stříkačkou schopnou s přesností poskytovat objem 5 μl.
6. Počítač se správným softwarem, který stahuje a zpracovává data.

Postup
Nejprve je vytvořena kalibrační křivka s výše uvedenými kalibračními standardy.
Pro detekci sledovací látky se používá ionizace elektronového paprsku a
technika SIM: iontu s m/z 94 (kvantifikační iont) a iontu s m/z 150 (potvrzovací iont). 
Jako optimální provozní parametry GC – MS se doporučují následující:

– Teplota kolony (pec)
Podle teplotního schématu trouby je počáteční teplota 100 °C udržována po dobu 0,5 min a zvyšuje se rychlostí 10 °C.min-1 až 180 °C, kde je stabilizována na 0,0​​ min, pak se zvyšuje rychlostí 30 °C.min.-1, až 260 °C, kde je stabilizována po dobu 4,0 min. 

– Vstřikovač (rozdělený/nerozdělený)
Teplota děleného/nerozděleného injektoru s děleným poměrem 100:1 je 250 °C a objem vstřikovaného vzorku je 1μl. Tok nosného plynu (helia) ve kolonách je: Pro první kolonu: 1,0 mL.min.-1 po dobu 5,0 min, změna při 99 mL.min.-1, stabilizace po dobu 10,1 min (krok vymytí).  Pro druhou kolonu: 2,5 ml.min.-1 konstantní průtok.

– Plamenový ionizační detektor (FID)
Použije se plamenový ionizační detektor (FID) pracující při teplotě 260 °C.

– Detektor hmotnosti (MS Detector)
 Hmotnostní detektor (MS Detector) se používá spolu s ionizací elektronových paprsků a vybraným monitorováním iontů (SIM), které funguje za těchto podmínek:
Teplota iontového zdroje je 250 °C.  Teplota kvadrupólu (MS Quad) je 200 °C. Teplota přenosového vedení je 260 °C. Doba zpoždění rozpouštědla je 3,00 min. m/z: 94 se použije jako kvantifikační iont a m/z: 150 jako potvrzovací iont.  Čas setrvání je 100 ms.

Aby byla zajištěna kvalita výsledků, doporučuje se používat interní systém kontroly kvality s pravidelnou analýzou vzorku kontroly kvality.

Pro společné určení ACCUTRACETM PLUS a vnitrostátních molekulárních technologických stopovacích látek FT36 a FT39 může být použita alternativní metoda plynové chromatografie s vhodnými kolonami a detektory, pokud lze prokázat, že poskytuje alespoň stejnou přesnost a alespoň stejnou úroveň přesnosti jako analytická metoda, kterou nahrazuje.


	 
Článek 4
Kvalitativní charakteristiky zkušební metody
		
		Výkonnostní charakteristiky metody se stanoví po jejím ověření v souladu s požadavky ELOT EN ISO IEC 17025. 
		V případě pochybností o výsledcích zkoušek musí být tyto výsledky vyhodnoceny a interpretovány v souladu s normou ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Článek 5
Zkušební metoda pro kontroly na místě 

	Pro orientační kontroly na místě se vzorek energetického produktu bez předchozího ošetření analyzuje vhodným plynovým chromatografem, kapilárními kolonami a vhodným teplotním plánem za použití vhodných detektorů (FID a/nebo MS).  


		Článek 6		
Zrušená ustanovení

	Okamžikem vstupu tohoto rozhodnutí v platnost pozbývají platnost tato ustanovení:
(1) Čl. 3 odst. 3.2 rozhodnutí SCC 53/2015, „Potraviny pro dodávky lodí – Požadavky, zkušební metody a postupy pro barvení a vysledování lodního plynového oleje.“ (Vládní věstník Β’ 987/2015/16)
(2) Čl. 2 odst. 2 rozhodnutí SCC 468/2002 (Vládní věstník Β’ 1273/05.09.2003), „Postupy při barvení a stopování topného plynového oleje“ (Vládní věstník č. 1273/2002/03)
(3) Čl. 2 odst. 1 rozhodnutí SCC 469/2002 (Vládní věstník Β’ 1273/2003), „Specifikace a metody zkoušení topného petroleje.“ (Vládní věstník Β’ 1273/2002/03)
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