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  Atenas, 17 de octubre de 2022         
  Protocolo n.º:  30/010/000/30/2022 

	
CONSEJO SUPERIOR DE QUÍMICA

Dirección postal:  	16, Calle Tsocha, Atenas  
	                          
                     PARA:

Laboratorio General de Química del Estado
Dirección de Energía, Productos Industriales y Químicos 
Sección A

	Código postal: 	115 21
	

	Información:   	E. Bania-Georgopoulou
Teléfono:   		210-6479244,230
Correo electrónico:  	axs@aade.gr 
	

	
	.


ASUNTO:  Decisión 30/2022 del CSQ (Consejo Superior de Química)

[bookmark: page230R_mcid1]En respuesta a su carta con ref. n.º 30/004/000/1249/23-9-2022, por la que nos remitió su propuesta sobre la adopción de una Decisión del CSQ titulada: «Transposición al Derecho nacional de la Decisión (UE) 2022/197, de 17 de enero de 2022, por la que se establece ACCUTRACETM PLUS como marcador fiscal común para el gasóleo de calefacción, el gasóleo para uso marítimo y el combustible diésel para uso marítimo, así como el queroseno doméstico (queroseno de calefacción), los métodos de ensayo para su determinación y los requisitos técnicos conexos», les informamos que el Consejo Superior de Química que presidimos, previo examen del asunto en la sesión de 29 de septiembre de 2022, ha tramitado legalmente la propuesta en cuestión y por unanimidad 

ha resuelto lo siguiente:


«Transposición al Derecho nacional de la Decisión de Ejecución (UE) 2022/197 de la Comisión, de 17 de enero de 2022, por la que se establece ACCUTRACETM PLUS como marcador fiscal común para el gasóleo de calefacción, el gasóleo para uso marítimo y el combustible diésel para uso marítimo, así como el queroseno doméstico (queroseno de calefacción), los métodos de ensayo para su determinación y los requisitos técnicos conexos».


Artículo 1
Objetivo y ámbito de aplicación

	El objetivo de la presente Decisión es establecer el marcador fiscal europeo común previsto en la Directiva 95/60/CE relativa al marcado de los productos petrolíferos. 
	La presente Decisión regula lo siguiente: 
1) el nombre químico de la molécula trazadora según IUPAC;
2) el porcentaje añadido a los productos energéticos;
3) el método y el equipo de laboratorio validados para la determinación cuantitativa del trazador en productos energéticos;
4) las características de calidad de este método;
5) el método y el equipo utilizados en los controles in situ para la determinación del trazador.


Artículo 2
Determinación del trazador

	La sustancia ACCUTRACETM PLUS, con butoxibenceno como ingrediente activo (número de registro CAS 1126-79-0), se añade al gasóleo de calefacción, el gasóleo para uso marítimo y el combustible diésel para uso marítimo, así como el queroseno doméstico (queroseno de calefacción), como marcador fiscal común previsto en la Directiva 95/60/CE relativa al marcado de todos los productos derivados del petróleo de los códigos NC 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 y 2710 20 19, así como del queroseno doméstico (queroseno de calefacción) del código NC 2710 19 25. 
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12,5 miligramos por litro de producto energético se define como nivel de marcado con ACCUTRACETM PLUS. Esto corresponde a un nivel de marcado de al menos 9,5 miligramos de butoxibenceno por litro de producto energético.  


Artículo 3
Método de ensayo de laboratorio

	Para la determinación del butoxibenceno, un ingrediente activo de ACCUTRACETM PLUS, en gasóleo de calefacción, el gasóleo para uso marítimo y el combustible diésel para uso marítimo, así como el queroseno doméstico (queroseno de calefacción) con una concentración de 9,5 miligramos de butoxibenceno por litro de producto energético, se utiliza un cromatógrafo de gases bidimensional con detector de espectrometría de masas (GC — MS). El método se basa en el informe de investigación de Dow con el título «Validación de un método de cromatografía de gases bidimensional para la cuantificación del trazador de Butil Fenil Éter (BPE, por su versión en inglés) en combustible diésel», que la Comisión Europea notificó a los Estados miembros. 
Se observa que el compuesto butil fenil éter es idéntico al compuesto con el nombre químico IUPAC butoxibenceno.


Inicio  
La muestra del producto energético se analiza utilizando el método de cromatografía de gases bidimensionales, con columnas capilares y un programa de temperatura adecuado, utilizando detectores de ionización de llama (FID, por su versión en inglés) y detectores de masas (MS, por su versión en inglés).  Se utilizan un interruptor de Dean y 3 columnas de polaridad diferente. 
La cuantificación del butoxibenceno se lleva a cabo con un detector de espectrometría de masas, utilizando Ionización por Impacto Electrónico y Monitoreo de Iones Seleccionados (SIM, por su versión en inglés), específicamente del ion con m/z 94 (ion de cuantificación) y del ion con m/z 150 (ion de confirmación). 
El funcionamiento del cromatógrafo y el cálculo de los resultados están regulados por un software adecuado.

Reactivos y otros materiales
1. En general:
— Gas inerte de helio de pureza cromatográfica.
— Gasóleo de calefacción no trazado, gasóleo para uso marítimo y el combustible diésel para uso marítimo, así como queroseno doméstico (queroseno de calefacción), para la preparación de estándares de calibración.
– Solventes adecuados para la limpieza del muestreador automático.

2. Normas de calibración
Las soluciones estándar de butoxibenceno se preparan a partir de material de referencia certificado (CRM, por su versión en inglés) o una solución madre de concentración conocida.
Para la creación de la curva de calibración, se utilizan gasóleo de calefacción no trazado,  gasóleo para uso marítimo y el combustible diésel para uso marítimo, así como queroseno doméstico (queroseno de calefacción) y se preparan 7 soluciones estándar de butoxibenceno en el rango de concentración de 0,95-11,875 mg.L-1 de butoxibenceno en el producto energético.

Equipo
1. Cromatógrafo de gases equipado con sistema electrónico de control de presión e inyector fraccionado/no fraccionado.
2.  Detector de ionización de llama (FID).
3. Detector de espectrometría de masas con técnica de ionización del haz de electrones, conectado al cromatógrafo por una línea de transferencia.
4. Tres (3) columnas capilares de diferente polaridad: el primer tipo, de fenilo del 50 % (15x0,25x0,15) conecta el inyector al interruptor de Dean, el segundo tipo, de Wax (30x0,25x1,00) conecta el interruptor de Dean al MSD y el tercero es una columna de sílice fundida (0,64x0,1) que conecta el interruptor de Dean al FID.
5. Muestreador automático con jeringa capaz de proporcionar con precisión un volumen de 5 μl.
6. Ordenador con software adecuado que descarga y procesa datos.

Procedimiento
Inicialmente se crea una curva de calibración con los estándares de calibración mencionados anteriormente.
Para la detección del trazador, se utiliza la ionización del haz de electrones y
la técnica SIM: del ion con m/z 94 (ion de cuantificación) y del ion con m/z 150 (ion de confirmación). 
Se recomienda lo siguiente como parámetros operativos óptimos de GC — MS:

– Temperatura de la columna (horno)
De acuerdo con el programa de temperatura del horno, la temperatura inicial de 100 °C se mantiene durante 0,5 min y aumenta a una velocidad de 10 °C.min-1 hasta 180 °C, donde se estabiliza durante 0,0 min, luego aumenta a una velocidad de 30 °C.min;-1 hasta 260 °C, donde se estabiliza durante 4,0 min. 

– Inyector (fraccionado/no fraccionado)
La temperatura del inyector fraccionado/no fraccionado, con una relación de división de 100:1, es de 250 °C y el volumen de la muestra inyectada es de 1 μl. El flujo del gas portador (helio) en las columnas es de: Para la primera columna: 1,0 mL.min-1 durante 5,0 min, cambio a 99 mL.min-1, estabilización durante 10,1 min (paso de lavado).  Para la segunda columna: 2,5 mL.min-1 flujo constante.

– Detector de ionización de llama (FID)
Se utilizará un detector de ionización de llama (FID) que funcione a una temperatura de 260 °C.

– Detector de masas (MS)
 Se utilizará un detector de masas (MS) con ionización del haz de electrones y Monitoreo de Iones Seleccionados (SIM), que funciona en las siguientes condiciones:
La temperatura de la fuente de iones es de 250 °C.  La temperatura del cuadrupolo (MS Quad) es de 200 °C. La temperatura de la línea de transferencia es de 260 °C. El tiempo de retardo del disolvente es de 3,00 min. m/z: 94 se utilizarán como ion de cuantificación y m/z: 150 como ion de confirmación.  El tiempo de permanencia (dwell time, por su versión en inglés) es de 100 ms.

Para garantizar la calidad de los resultados, se recomienda aplicar un sistema interno de control de calidad con un análisis periódico de una muestra de control de calidad.

Podrá utilizarse un método alternativo de cromatografía de gases con columnas y detectores apropiados para la determinación conjunta de ACCUTRACETM PLUS y los trazadores nacionales de tecnología molecular FT36 y FT39, si puede demostrarse que proporciona al menos la misma precisión y al menos el mismo nivel de precisión que el método analítico al que sustituye.


	 
Artículo 4
Características de calidad del método de ensayo
		
		Las características de rendimiento del método se determinarán tras su validación de conformidad con los requisitos de la norma ELOT EN ISO IEC 17025. 
		En caso de duda sobre los resultados de los ensayos, estos se evaluarán e interpretarán de acuerdo con la norma ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Artículo 5
Método de ensayo para los controles in situ 

	Para los controles indicativos in situ, la muestra del producto energético, sin tratamiento previo, se analizará con un dispositivo apropiado de cromatografía de gases, columnas capilares y un programa de temperatura adecuado, utilizando detectores adecuados (FID o MS).  


		Artículo 6		
Disposiciones derogatorias

	A partir de la entrada en vigor de la presente Decisión, quedarán derogadas las disposiciones siguientes:
1. Artículo 3, apartado 3.2, de la Decisión del CSQ 53/2015, «Combustibles para el abastecimiento de buques. Requisitos, métodos de ensayo y procedimientos para la coloración y el trazado del combustible para uso marítimo». (Boletín Oficial Β’ 987/2015/16).
2. Artículo 2, apartado 2, de la Decisión del CSQ 468/2002 (Boletín Oficial Β’ 1273/05.09.2003), «Procedimientos para la coloración y el trazado del gasóleo de calefacción». (Boletín Oficial Β’ 1273/2002/03).
3. Artículo 2, apartado 1, de la Decisión del CSQ 469/2002 (Boletín Oficial Β’ 1273/2003), «Especificaciones y métodos de ensayo del queroseno de calefacción». (Boletín Oficial Β’ 1273/2002/03).
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