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  Ateny, 17 października 2022 r.         
  Protokół nr:  30/010/000/30/2022 

	
NAJWYŻSZA RADA CHEMICZNA

Adres do korespondencji:  16, Tsocha Street, Ateny
	                          
                     DO:

Państwowe Ogólne Laboratorium Chemiczne
Dyrekcja ds. Energii, Produktów Przemysłowych i Chemicznych 
Sekcja A

	Kod pocztowy:	115 21
	

	Informacje:	E. Bania-Georgopoulou
Tel.:	210–6479244,230
Adres e-mail:	axs@aade.gr 
	

	
	.


TEMAT:  Decyzja NRC (Najwyższej Rady Chemicznej) 30/2022

[bookmark: page230R_mcid1]W odpowiedzi na pismo nr 30/004/000/1249/23-9-2022, w którym przekazano nam wniosek dotyczący przyjęcia decyzji NRC zatytułowanej: „Transpozycja do prawa krajowego decyzji wykonawczej Komisji (UE) 2022/197 z 17.1.2022 ustanawiającej ACCUTRACETM PLUS jako wspólny znacznik skarbowy oleju opałowego, paliwa żeglugowego MGO i paliwa żeglugowego MDO, a także krajowej nafty (nafty grzewczej) oraz metody badawcze służące do jego oznaczania i powiązane wymagania techniczne”, informujemy, że Najwyższa Rada Chemiczna, której przewodniczymy, po zbadaniu sprawy na posiedzeniu z 29 września 2022 r., w sposób przewidziany prawem rozpatrzyła przedmiotowy wniosek i jednogłośnie 

zarządziła, co następuje:


„Transpozycja do prawa krajowego decyzji wykonawczej Komisji (UE) 2022/197 z dnia 17.1.2022 ustanawiającej ACCUTRACETM PLUS jako wspólny znacznik skarbowy oleju opałowego, paliwa żeglugowego MGO i paliwa żeglugowego MDO, a także krajowej nafty (nafty grzewczej) oraz metody badawcze służące do jego oznaczania i powiązane wymagania techniczne”


Artykuł 1
Cel i zakres

	Celem niniejszej decyzji jest ustanowienie wspólnego europejskiego znacznika skarbowego przewidzianego w dyrektywie 95/60/WE w sprawie banderolowania olejów napędowych i nafty. 
	Niniejsza decyzja reguluje następujące kwestie: 
1) Nazwa chemiczna cząsteczki znacznika zgodnie z IUPAC.
2) Procent dodawany do produktów energetycznych.
3) Zwalidowana metoda laboratoryjna i sprzęt do ilościowego oznaczania znacznika w produktach energetycznych.
4) Cechy jakościowe tej metody.
5) Metoda i wyposażenie stosowane w kontrolach na miejscu do oznaczania znacznika.


Artykuł 2
Oznaczanie znacznika

	Substancja ACCUTRACETM PLUS, z butoksybenzenem jako składnikiem aktywnym (numer rejestru CAS 1126-79-0), jest dodawana do oleju opałowego, paliwa żeglugowego MGO, paliwa żeglugowego MDO, a także krajowej nafty (nafty grzewczej) jako wspólny znacznik skarbowy przewidziany w dyrektywie 95/60/WE w sprawie znakowania wszystkich produktów ropopochodnych objętych kodami CN 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 i 2710 20 19, jak również krajowej nafty (nafty grzewczej) objętej kodem CN 2710 19 25. 
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Poziom znakowania ACCUTRACETM PLUS ustala się na 12,5 miligramów na litr produktu energetycznego. Odpowiada to poziomowi znakowania co najmniej 9,5 miligrama butoksybenzenu na litr produktu energetycznego.  


Artykuł 3
Metoda badania laboratoryjnego

	Do oznaczania butoksybenzenu – aktywnego składnika ACCUTRACETM PLUS, w oleju opałowym, paliwie żeglugowym MGO i paliwie żeglugowym MDO, a także w krajowej nafcie (nafcie grzewczej) w stężeniu  9,5 miligramów butoksybenzenu na litr produktu energetycznego stosuje się dwuwymiarowy chromatograf gazowy z detektorem spektrometrii masowej (GC – MS). Metoda ta opiera się na raporcie badawczym Dow zatytułowanym „Walidacja dwuwymiarowej metody chromatografii gazowej do oznaczania śladowego eteru fenylowo butylowego (BPE) w oleju napędowym”, o którym Komisja Europejska powiadomiła państwa członkowskie. 
Należy zauważyć, że związek eteru fenylowo butylowego jest identyczny ze związkiem o nazwie chemicznej IUPAC butoksybenzen.


Rozpoczęcie  
Próbkę produktu energetycznego analizuje się metodą dwuwymiarowej chromatografii gazowej, z zastosowaniem kolumn kapilarnych i odpowiedniego rozkładu temperatur oraz detektorów płomieniowo-jonizacyjnych (FID) i masowych (MS).  Stosuje się sprzęgło Deansa i 3 kolumny o różnej polarności. 
Oznaczanie ilościowe butoksybenzenu przeprowadza się za pomocą spektrometru masowego, wykorzystując jonizację elektronową i monitorowanie wybranych jonów (SIM), a konkretnie jonu o m/z 94 (jon ilościowy) i jonu o m/z 150 (jon potwierdzający). 
Działanie chromatografu i obliczanie wyników są regulowane przez odpowiednie oprogramowanie.

Odczynniki i inne materiały
1. Ogólne
— Gaz obojętny helu o czystości chromatograficznej
— Nieoznaczony olej opałowy, paliwo żeglugowe MGO i paliwo żeglugowe MDO, a także krajowa nafta (nafta grzewcza), do przygotowania norm kalibracji.
– Odpowiednie rozpuszczalniki do czyszczenia automatycznego przyrządu do pobierania próbek.

2. Wzorce kalibracyjne
Roztwory standardowe butoksybenzenu są przygotowywane z certyfikowanego materiału wzorcowego (CRM) lub roztworu podstawowego o znanym stężeniu.
Do tworzenia krzywej kalibracji stosuje się nieoznaczony olej opałowy, paliwo żeglugowe MGO i paliwo żeglugowe MDO, a także krajową naftę (naftę grzewczą;) oraz 7 standardowych roztworów butoksybenzenu w zakresie stężeń 0,095–11,875 mg.L,-1 butoksybenzenu w produkcie energetycznym.

Wyposażenie
1. Chromatograf gazowy wyposażony w elektroniczny system kontroli ciśnienia i dozownik z podziałem/bez podziału.
2.  Detektor płomieniowo-jonizacyjny (FID).
3. Spektrometr masowy wykorzystujący technikę jonizacji wiązką elektronów, połączony z chromatografem za pomocą linii przesyłowej.
4. Trzy (3) kolumny kapilarne o różnej polarności: pierwsza, typu 50 % fenylowego (15x0,25x0,15) łączy dozownik ze sprzęgłem Deansa, druga, typu woskowego (30x0,25x1,00) łączy sprzęgło Deansa z MSD, a trzecia to kolumna ze stopionej krzemionki (0,64x0,1), która łączy sprzęgło Deansa z FID.
5. Automatyczny przyrząd do pobierania próbek ze strzykawką precyzyjnie odmierzającą objętość 5 μl.
6. Komputer z odpowiednim oprogramowaniem, które pobiera i przetwarza dane.

Procedura
Na początku tworzona jest krzywa kalibracyjna z użyciem wyżej wymienionych norm kalibracji.
Do wykrywania znacznika stosuje się technikę jonizacji wiązką elektronów i
SIM: jon o m/z 94 (jon ilościowy) i jon o m/z 150 (jon potwierdzający). 
Jako optymalne parametry operacyjne GC – MS zalecane są następujące parametry:

– Temperatura kolumny (pieca)
Zgodnie z harmonogramem temperaturowym pieca, temperatura początkowa 100 ºC jest utrzymywana przez 0,5 minuty i wzrasta w tempie 10 °C.min-1 do 180°C, gdzie jest stabilizowana przez 0,0 minuty, a następnie wzrasta w tempie 30°C.min-1 do 260°C, gdzie jest stabilizowana przez 4,0 minuty. 

– Dozownik (z podziałem/bez podziału)
Temperatura dozownika z podziałem/bez podziału, przy współczynniku podziału 100:1, wynosi 250 °C, a objętość dozowanej próbki wynosi 1 μl. Przepływ gazu nośnego (helu) w kolumnach wynosi: W przypadku pierwszej kolumny: 1,0 mL.min-1 dla 5,0 min, zmiana przy 99 mL.min-1, stabilizacja dla 10,1 min (etap mycia).  W przypadku drugiej kolumny: 2,5 mL.min-1 stałego przepływu.

– Detektor płomieniowo-jonizacyjny (FID)
Stosuje się detektor płomieniowo-jonizacyjny (FID), działający w temperaturze 260 °C.

– Detektor masowy (MS Detector)
 W przypadku jonizacji wiązką elektronów i monitorowania wybranych jonów (SIM) stosuje się detektor masowy (MS Detector), który działa w następujących warunkach:
Temperatura źródła jonów wynosi 250 °C.  Temperatura kwadrupolu (MS Quad) wynosi 200 °C. Temperatura linii przesyłowej wynosi 260 °C. Czas opóźnienia rozpuszczalnika wynosi 3,00 min. m/z: 94 stosuje się jako jon ilościowy, a m/z: 150 jako jon potwierdzający.  Czas oddziaływania wynosi 100 ms.

W celu zapewnienia jakości wyników zaleca się stosowanie wewnętrznego systemu kontroli jakości z regularną analizą próbki kontrolnej.

Do wspólnego oznaczania ACCUTRACETM PLUS i znaczników krajowej technologii molekularnej FT36 i FT39 można stosować alternatywną metodę chromatografii gazowej z odpowiednimi kolumnami i detektorami, jeżeli można wykazać, że zapewnia ona co najmniej taką samą dokładność i co najmniej taki sam poziom precyzji jak metoda analityczna, którą zastępuje.


	 
Artykuł 4
Cechy jakościowe metody badawczej
		
		Charakterystykę działania metody ustala się po jej walidacji zgodnie z wymogami normy ELOT EN ISO IEC 17025. 
		W przypadku wątpliwości co do wyników badań należy je ocenić i interpretować zgodnie z normą ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Artykuł 5
Metoda badania do celów kontroli w terenie 

	W przypadku orientacyjnych badań kontrolnych w terenie, próbkę produktu energetycznego, bez uprzedniej obróbki, poddaje się analizie za pomocą odpowiedniego urządzenia do chromatografii gazowej, kolumn kapilarnych i odpowiedniego rozkładu temperatur, przy użyciu odpowiednich detektorów (FID i/lub MS).  


		Artykuł 6		
Uchylane przepisy

	Z chwilą wejścia w życie niniejszej decyzji uchyla się, co następuje:
(1) Art. 3 ust. 3 pkt 2 decyzji NRC nr 53/2015, „Paliwa do zaopatrzenia statków — Wymagania, metody badań i procedury dotyczące barwienia i oznaczania paliwa żeglugowego MGO”. (Dziennik Urzędowy B’ nr 987/2015/16)
(2) Art. 2 ust. 2 decyzji NRC nr 468/2002 (Dziennik Urzędowy B’ nr 1273/05.09.2003), „Procedury barwienia i oznaczania oleju opałowego” (Dziennik Urzędowy B’ nr 1273/2002/03)
(3) Art. 2 ust. 1 decyzji NRC nr 469/2002 (Dziennik Urzędowy B’ nr 1273/2003), „Szczegóły i metody badania nafty grzewczej”. (Dziennik Urzędowy B’ nr 1273/2002/03)
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