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  Atena, 17 octombrie 2022         
  Protocolul nr.:  30/010/000/30/2022 

	
CONSILIUL SUPERIOR PENTRU PRODUSE CHIMICE

Adresa poștală:  16, Strada Tsocha, Atena  
	                          
                     CĂTRE:

Laboratorul General de Stat pentru Substanțe Chimice
Direcția Energie, Produse Industriale și Chimice 
Secțiunea A

	Cod poștal:         115 21
	

	Informații:           E. Bania-Georgopoulou
Telefon:               210-6479244,230
Ε-mail:                 axs@aade.gr 
	

	
	.


SUBIECT:  Decizia 30/2022 privind SCC (Consiliul Suprem pentru Produse Chimice)

[bookmark: page230R_mcid1]Ca răspuns la scrisoarea dumneavoastră cu numărul de referință 30/004/000/1249/23-9-2022, prin care ne-ați transmis propunerea dumneavoastră de adoptare a unei decizii SCC intitulate: „Transpunerea în legislația națională a Deciziei de punere în aplicare (UE) 2022/197 a Comisiei din 17 ianuarie 2022 de stabilire a ACCUTRACETM PLUS ca marcaj fiscal comun pentru motorina pentru încălzire, motorina marină și combustibilul pentru motoare diesel navale, precum și pentru petrolul lampant (kerosen de încălzire), metodele de testare pentru determinarea acestuia și cerințele tehnice aferente”, vă informăm prin prezenta că, după examinarea acestei chestiuni, Consiliul Suprem pentru Produse Chimice pe care îl prezidăm în cadrul reuniunii din 29 septembrie 2022 a procesat în mod legal propunerea în cauză și în unanimitate 

a decis după cum urmează:


„Transpunerea în legislația națională a Deciziei de punere în aplicare (UE) 2022/197 a Comisiei din 17 ianuarie 2022 de stabilire a ACCUTRACETM PLUS ca marcaj fiscal comun pentru motorina pentru încălzire, motorina marină și combustibilul pentru motoare diesel navale, precum și pentru petrolul lampant (kerosen de încălzire), metodele de testare pentru determinarea acestuia și cerințele tehnice aferente.”


Articolul 1
Scop și domeniu de aplicare

	Scopul prezentei decizii este de a stabili marcajul fiscal european comun prevăzut de Directiva 95/60/CE privind marcarea fiscală a motorinelor și a kerosenului. 
	Prezenta decizie reglementează următoarele aspecte: 
1. Denumirea chimică a moleculei de marcare conform IUPAC.
2. Procentul adăugat la produsele energetice.
3. Metoda și echipamentul de laborator validate pentru determinarea cantitativă a trasorului în produsele energetice.
4. Caracteristicile calitative ale acestei metode.
5. Metoda și echipamentul utilizate la controalele la fața locului pentru determinarea trasorului.


Articolul 2
Determinarea trasorului

	Substanța ACCUTRACE TM PLUS, cu butoxibenzen ca ingredient activ (numărul de înregistrare CAS 1126-79-0), se adaugă la motorina pentru încălzire, motorina marină și combustibilul pentru motoare diesel navale, precum și la petrolul lampant (kerosen pentru încălzire) ca marcaj fiscal comun prevăzut în Directiva 95/60/CE privind marcarea tuturor produselor petroliere incluse în codurile NC 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 și 2710 20 19, precum și a petrolului lampant (kerosen pentru încălzire) inclus în codul NC 2710 19 25. 
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12,5 miligrame pe litru de produs energetic este definit ca nivel de marcare cu ACCUTRACETM PLUS. Aceasta corespunde unui nivel de marcare de cel puțin 9,5 miligrame de butoxibenzen per litru de produs energetic.  


Articolul 3
Metoda de testare de laborator

	Pentru determinarea butoxibenzenului – un ingredient activ al ACCUTRACETM  PLUS, în motorina pentru încălzire,  motorina marină și combustibilul pentru motoare diesel navale, precum și în petrolul lampant (kerosen pentru încălzire)  la o concentrație de  9,5 miligrame de butoxibenzen per litru de produs energetic, se utilizează un cromatograf de gaz bidimensional cu detector de spectrometrie de masă (GC – MS). Metoda se bazează pe raportul de cercetare Dow intitulat „Validarea unei metode de cromatografie a gazelor cu două dimensiuni pentru cuantificarea trasorului butil-fenil eter (BPE) în combustibilul diesel”, pe care Comisia Europeană a notificat-o statelor membre. 
Se remarcă faptul că compusul butil fenil eter este identic cu compusul cu denumirea chimică IUPAC butoxibenzen.


Început  
Proba de produs energetic este analizată utilizând metoda cromatografiei în fază gazoasă bidimensională, cu coloane capilare și un program de temperatură adecvat, utilizând detectoare de ionizare cu flacără (FID) și de masă (MS).  Un comutator Dean și 3 coloane de polaritate diferită sunt folosite. 
Cuantificarea butoxibenzenului se realizează cu ajutorul unui detector de spectrometrie de masă, utilizând ionizarea cu impact electron și monitorizarea ionilor selectați (SIM), în special a ionului cu m/z 94 (cuantificare ion) și a ionului cu m/z 150 (ion de confirmare). 
Funcționarea cromatografului și calcularea rezultatelor sunt reglementate de software-ul corespunzător.

Reactivi și alte materiale
1. Generalități
— Gaz inert de heliu de puritate cromatografică
— Motorină pentru încălzire netrasată, , motorină marină și combustibil pentru motoare diesel navale, precum și petrol lampant (kerosen pentru încălzire), pentru pregătirea standardelor de calibrare.
– Solvenți corespunzători pentru curățarea aparatului automat pentru preluarea probelor.

2. Etaloane de calibrare
Soluțiile standard butoxibenzen sunt preparate din material de referință certificat (CRM) sau dintr-o soluție stoc cu concentrație cunoscută.
Pentru crearea curbei de calibrare se utilizează motorină pentru încălzire netrasată, motorină marină și combustibil pentru motoare diesel navale, precum și petrol lampant (kerosen pentru încălzire) și se prepară șapte soluții standard de butoxibenzen în intervalul de concentrații de 0,095-11,875 mg.L-1 de butoxibenzen în produsul energetic.

Echipamente
1. cromatograf în fază gazoasă echipat cu un sistem electronic de control al presiunii (EPC) și un injector divizat/nedivizat al probei.
2.  Detector de ionizare cu flacără (FID).
3. Detector de spectrometrie de masă cu tehnică de ionizare a fasciculului de electroni, conectat la cromatograf printr-o linie de transfer.
4. Trei (3) coloane capilare de polaritate diferită: primul, 50 % tip fenil, (15x0,25x0,15) conectează injectorul la comutatorul Dean, al doilea tip de ceară (30x0,25x0,00) conectează comutatorul Dean la MSD, iar al treilea este o coloană de silice fuzionată (0,64x0,1) care conectează comutatorul Dean la FID.
5. Aparat automat pentru preluarea probelor cu o seringă capabilă să asigure cu precizie un volum de 5 μl.
6. Computer cu software adecvat care descarcă și procesează date.

Procedura
Inițial se creează o curbă de calibrare cu standardele de etalonare menționate mai sus.
Pentru detectarea trasorului, se utilizează ionizarea fasciculului electron și
tehnica SIM: a ionului cu m/z 94 (ion de cuantificare) și a ionului cu m/z 150 (ion de confirmare). 
Următoarele sunt recomandate ca parametri optimi de funcționare GC – MS:

– Temperatura coloanei (cuptor)
În conformitate cu programul de temperatură al cuptorului, temperatura inițială de 100 ºC este menținută timp de 0,5 min și crește la o rată de 10 °C.min-1 până la 180 °C, unde este stabilizată pentru 0,0 min, apoi crește la o rată de 30 °C.min-1 până la 260 °C, unde este stabilizată timp de 4,0 min. 

– Injector (divizat/nedivizat)
Temperatura injectorului divizat/nedivizat, cu un raport de divizare de 100:1, este de 250 °C, iar volumul probei injectate este de 1μl. Debitul gazului purtător (heliu) din coloane este: Pentru prima coloană: 1,0 mL.min-1 pentru 5,0 min, schimba la 99 mL.min-1, stabilizare pentru 10,1 min (etapă de spălare).  Pentru a doua coloană: 2,5 mL.min-1 debit constant.

– Detector de ionizare cu flacără (FID)
Se utilizează un detector de ionizare cu flacără (FID), care funcționează la o temperatură de 260 °C.

– Detector de masă (detector SM)
 Se utilizează un detector de masă (detector SM) cu ionizarea fasciculului de electroni și monitorizarea ionilor selecționați (SIM), care funcționează în următoarele condiții:
Temperatura sursei ionice este de 250 °C.  Temperatura cvadripolarului (MS Quad) este de 200 ºC. Temperatura liniei de transfer este de 260 °C. Timpul de întârziere a solventului este de 3,00 min. m/z: 94 se utilizează ca ion de cuantificare și m/z: 150 ca ion de confirmare.  Timpul de așteptare este de 100 ms.

Pentru a asigura calitatea rezultatelor, se recomandă aplicarea unui sistem intern de control al calității cu o analiză periodică a unei probe de control al calității.

Se poate utiliza o metodă alternativă de cromatografie în fază gazoasă cu coloane și detectoare adecvate pentru determinarea articulației ACCUTRACETM  PLUS și a trasoarelor naționale de tehnologie moleculară FT36 și FT39 , în cazul în care se poate demonstra că oferă cel puțin aceeași precizie și cel puțin același nivel de precizie ca metoda analitică pe care o înlocuiește.


	 
Articolul 4
Caracteristicile de calitate ale metodei de testare
		
		Caracteristicile de performanță ale metodei se determină după validarea acesteia în conformitate cu cerințele ELOT EN ISO IEC 17025. 
		În cazul în care există îndoieli cu privire la rezultatele testelor, acestea trebuie evaluate și interpretate în conformitate cu ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Articolul 5
Metoda de testare pentru controalele la fața locului 

	Pentru verificările indicative la fața locului, proba de produs energetic , fără tratament prealabil, se analizează cu un dispozitiv adecvat de cromatografie în fază gazoasă, coloane capilare și un program de temperatură adecvat, utilizând detectoare adecvate (FID și/sau SM).  


		Articolul 6		
Dispoziții de abrogare

	La intrarea în vigoare a prezentei decizii, se abrogă următoarele:
(1) Articolul 3 alineatul (3.2) din Decizia SCC 53/2015 „Combustibil pentru alimentarea navelor – Cerințe, metode de testare și proceduri pentru colorarea și urmărirea motorinei marine.” (Monitorul Oficial nr. 987/2015/16)
(2) Articolul 2 alineatul (2) din Decizia CSC 468/2002 (Monitorul Oficial nr. 1273/5.9.2003), „Proceduri de curățare și urmărire a motorinei pentru încălzire” (Monitorul Oficial nr. 1273/2002/03)
(3) Articolul 2 alineatul (1) din Decizia CSC 469/2002 (Monitorul Oficial nr. 1273/2003), „Specificații și metode de testare a kerosenului pentru încălzire”. (Monitorul Oficial nr. 1273/2002/03)
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