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  Athen, den 17. oktober 2022         
  Protokol nr.:  30/010/000/30/2022 

	
DET ØVERSTE KEMISKE RÅD

Postadresse:   16, Tsocha, Athen  
	                          
                     TIL:

Statens kemiske laboratorium
Direktoratet for Energi, Industri og Kemiske Produkter 
Afsnit A

	Postnummer:  115 21
	

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

	
	.


VEDR.:  SCC's (Det øverste kemikalieråds) afgørelse 30/2022

[bookmark: page230R_mcid1]Som svar på Deres brev med ref. 30/004/000/1249/23-9-2022, hvorved De videresendte os Deres forslag om vedtagelse af en SCC-afgørelse med titlen: “Gennemførelse i national ret af Kommissionens gennemførelsesafgørelse (EU) 2022/197 af 17.1.2022 om et fælles stof til afgiftsmærkning af gasolier og petroleum, hvorved handelsnavnet ACCUTRACETM PLUS fastsættes som en fælles afgiftsmærkning for fyringsgasolie, marinegasolie og marinedieselolie samt indenlandsk petroleum (fyringspetroleum), prøvningsmetoder til dens bestemmelse og relaterede tekniske krav", vi meddeler Dem hermed, at SCC's bestyrelse, efter undersøgelse af sagen, på mødet den 29. september 2022, lovligt behandlede det pågældende forslag og enstemmigt 

fastsatte som følger:


"Gennemførelse i national ret af Kommissionens gennemførelsesafgørelse (EU) 2022/197 af 17.1.2022 om oprettelse af ACCUTRACETM PLUS som en fælles afgiftsmærkning for fyringsgasolie, marinegasolie og marinedieselolie samt indenlandsk petroleum (fyringspetroleum), prøvningsmetoder til bestemmelse heraf og relaterede tekniske krav."


Artikel 1
Formål og anvendelsesområde

	Formålet med denne beslutning er at fastlægge den fælles europæiske afgiftsmærkning, der er omhandlet i direktiv 95/60/EF om afgiftsmærkning af gasolier og petroleum. 
	Denne afgørelse regulerer følgende: 
1) Det kemiske navn på sporstofmolekylet ifølge IUPAC
2) Den procentdel, der lægges til energiprodukterne
3) Den validerede laboratoriemetode og udstyr til kvantitativ bestemmelse af sporstoffet i energiprodukter
4) Kvalitetsegenskaberne ved denne metode
5) Den metode og det udstyr, der anvendes ved kontrol på stedet til bestemmelse af sporstof.


Artikel 2
Bestemmelse af sporstof

	Stoffet ACCUTRACETM PLUS, med butoxybenzen som aktiv ingrediens (CAS-registreringsnummer 1126-79-0), tilsættes til fyringsgasolie, marinegasolie og marinedieselolie samt til husholdningsolie (fyringspetroleum) som en fælles afgiftsmærkning i henhold til direktiv 95/60/EF om mærkning af alle olieprodukter henhørende under KN-kode 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 og 2710 20 19, samt af petroleum til husholdningsbrug (fyringspetroleum) henhørende under KN-kode 2710 19 25. 
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12,5 milligram pr. liter energiprodukt defineres som indhold af ACCUTRACETM PLUS. Dette svarer til et indhold på mindst 9,5 mg butoxybenzen pr. liter energiprodukt.  


Artikel 3
Laboratorieprøvningsmetode

	Der anvendes en todimensionel gaskromatograf med massespektrometridetektor (GC – MS) til bestemmelse af butoxybenzen – et aktivt stof i ACCUTRACETM PLUS, i fyringsgasolie, marinegasolie og marinedieselolie samt i indenlandsk petroleum (fyringspetroleum) ved en koncentration på  9,5 milligram butoxybenzen pr. liter energiprodukt. Metoden er baseret på forskningsrapporten fra DOW med titlen "Validation of a Two-Dimensional Gas Chromatography Method for Quantification of Fuel Marker Butyl Phenyl Ether (BPE) in Diesel Fuel", som Europa-Kommissionen har underrettet medlemsstaterne om. 
Det bemærkes, at butylphenyletherforbindelsen er identisk med forbindelsen med IUPAC's kemiske navn butoxybenzen.


Start  
Energiproduktprøven analyseres ved hjælp af den todimensionale gaskromatografimetode med kapillarkolonner og en hensigtsmæssig temperaturplan ved anvendelse af flammeioniserings- (FID) og massedetektorer (MS).  Der anvendes en Dean's switch-anordning og 3 kolonner af forskellig polaritet. 
Kvantificeringen af butoxybenzen skal foretages med en massespektrometridetektor ved hjælp af elektronpåvirkningsionisering (Electron Impact Ionization) og måling af udvalgte ioner (Selected Ion Monitoring – SIM), specifikt af ionen med m/z 94 (kvantificeringsion) og af ionen med m/z 150 (bekræftelsesion). 
Kromatografens funktion og beregning af resultaterne reguleres med hensigtsmæssig software.

Reagenser og andre materialer
1. Generelt
— Helium inert gas af kromatografisk renhed
— Ikke-sporet fyringsgasolie, marinegasolie og marinedieselolie, samt indenlandske petroleum (fyringspetroleum), til forberedelse af kalibreringsstandarder
– Egnede opløsningsmidler til rengøring af den automatiske prøveudtager.

2. Kalibreringsstandarder
Standardbutoxybenzen-opløsninger fremstilles af certificeret referencemateriale (CRM) eller en stamopløsning af en kendt koncentration.
Til oprettelse af kalibreringskurven anvendes ikke-sporet fyringsgasolie, marinegasolie og marinedieselolie samt indenlandsk petroleum (fyringspetroleum), og 7 standardopløsninger af butoxybenzen fremstilles i koncentrationsintervallet 0,095-11,875 mg.L-1 af butoxybenzen i energiproduktet.

Udstyr
1. Gaskromatograf udstyret med elektronisk trykkontrolsystem og prøveinjektor (split/splitless)
2.  Flammeioniseringsdetektor (FID).
3. Massespektrometridetektor med elektronstråleioniseringsteknik, der er forbundet med kromatografen ved hjælp af en overførselslinje.
4. Tre (3) kapillarkollonner af forskellig polaritet: den første 50 % phenyltype (15x0.25x0.15) forbinder injektoren til Dean's switch-anordningen, den anden, Wax type, (30x0.25x1.00) forbinder Dean's switch-anordningen til MSD, og den tredje er en smeltet silicakolonne (0,64x0.1), der forbinder Dean's switch-anordningen til FID.
5. Automatisk prøvetager med en sprøjte, der er i stand til med præcision at give en mængde af 5 μl.
6. Computer med korrekt software, der downloader og behandler data.

Procedure
I første omgang oprettes en kalibreringskurve med de kalibreringsstandarder, der er nævnt ovenfor.
Elektronstråleionisering og SIM-teknikken anvendes til påvisning af sporstof:
af ionen med m/z 94 (kvantificeringsion) og af ionen med m/z 150 (bekræftelsesion). 
Følgende anbefales som optimale GC – MS driftsparametre:

– Temperatur i kolonne (ovn)
I henhold til temperaturplanen for ovnen opretholdes begyndelsestemperaturen på 100 °C i 0,5 min og øges med en hastighed på 10°C.min-1 op til 180°C, hvor den stabiliseres i 0,0 min, og stiger derefter med en hastighed på 30°C.min-1 op til 260°C, hvor den stabiliseres i 4,0 min. 

– Injektor (split/splitless)
Temperaturen af den spaltede/splitløse injektor med et splitforhold på 100:1 er 250°C, og den injicerede prøves mængde er 1μl. Strømmen af bæregas (helium) i kolonnerne er: For den første kolonne: 1,0 mL.min-1 i 5,0 min, skift ved 99 mL.min-1, stabilisering i 10,1 min (skylletrin).  For den anden kolonne: 2,5 mL.min-1 konstant flow.

– Flammeioniseringsdetektor (FID)
Der anvendes en flammeioniseringsdetektor (FID) ved en temperatur på 260°C.

– Massedetektor (MS-detektor)
 Der anvendes en massedetektor (MS-detektor) med elektronstråleionisering og måling af udvalgte ioner (SIM), som fungerer under følgende betingelser:
Ionkildens temperatur er 250°C  Quadrupolens (MS Quad) temperatur er 200°C Overføringsledningens temperatur er 260°C. Forsinkelsestiden for opløsningsmiddel er 3,00 min. m/z: 94 anvendes som kvantificeringsion og m/z: 150 som bekræftelsesion.  Dvæletiden er 100ms.

Det anbefales at anvende en intern ordning til kvalitetskontrol med regelmæssige analyser af kontrolprøver for at sikre kvaliteten af resultaterne.

Der kan anvendes en alternativ metode til gaskromatografi med relevante kolonner og detektorer til fælles bestemmelse af ACCUTRACETM PLUS og de nationale molekylære sporstoffer FT36 og FT39, hvis det kan påvises, at det giver mindst samme nøjagtighed og mindst samme præcisionsniveau som den analysemetode, den erstatter.


	 
Artikel 4
Prøvningsmetodens kvalitetskarakteristika
		
		Metodens ydeevneegenskaber bestemmes ved validering i overensstemmelse med kravene i ELOT EN ISO IEC 17025. 
		I tilfælde af tvivl om prøvningsresultaterne skal disse evalueres og fortolkes i overensstemmelse med ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Artikel 5
Prøvningsmetode for kontrol på stedet 

	Til vejledende kontrol på stedet skal prøven af energiprodukt, uden forudgående behandling, analyseres med en egnet gaskromatografianordning med kapillarkolonner og en passende temperaturplan ved hjælp af passende detektorer (FID og/eller MS).  


		Artikel 6		
Ophævede bestemmelser

	Ved ikrafttrædelsen af denne beslutning, ophæves følgende:
(1) Artikel 3, stk. 2, i SCC-afgørelse 53/2015, "Brændsler til levering af skibe — Krav, prøvningsmetoder og procedurer til farvning og sporing af marinegasolie." (Statstidende Β' 987/2015/16)
(2) Artikel 2, stk. 2, i SCC-afgørelse 468/2002 (Statstidende Β' 1273/05.09.2003), "Farve- og sporingsprocedurer for fyringsolie" (Statstidende Β' 1273/2002/03)
(3) Artikel 2, stk. 1, i SCC-afgørelse 469/2002 (Statstidende Β' 1273/2003), "Specifikationer og metoder til prøvning af fyringspetroleum". (Statstidende Β' 1273/2002/03)
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