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ZADEVA:  Sklep SCC (Vrhovni svet za kemijo) 30/2022

[bookmark: page230R_mcid1]V odgovor na vaš dopis z ref. št. 30/004/000/1249/23-9-2022, s katerim ste nam posredovali vaš predlog za sprejetje Sklepa SCC z naslovom: „Prenos Izvedbenega sklepa Komisije (EU) 2022/197 z dne 17. januarja 2022 o določitvi ACCUTRACETM PLUS kot skupno sredstvo za davčno označevanje plinskega olja za ogrevanje, plinskega olja in dizelskega olja za plovila ter kerozina (kerozin za ogrevanje), preskusne metode za njegovo določitev in s tem povezane tehnične zahteve“ v nacionalno zakonodajo, vas obveščamo, da je Vrhovni svet za kemijo, ki mu predsedujemo, po preučitvi zadeve, na sestanku 29. septembra 2022 pravno obdelal zadevni predlog in soglasno 

odločil naslednje:


„Prenos Izvedbenega sklepa Komisije (EU) 2022/197 z dne 17. januarja 2022 o določitvi ACCUTRACETM PLUS kot skupno sredstvo za davčno označevanje plinskega olja za ogrevanje, plinskega olja in dizelskega olja za plovila ter kerozina (kerozin za ogrevanje), preskusne metode za njegovo določitev in s tem povezane tehnične zahteve v nacionalno zakonodajo.“


Člen 1
Namen in področje uporabe

	Namen tega sklepa je vzpostaviti skupno evropsko sredstvo za davčno označevanje iz Direktive 95/60/ES o označevanju naftnih derivatov. 
	Ta sklep ureja naslednje: 
1) kemijsko ime molekulskega označevalca v skladu z IUPAC;
2) odstotek, dodan energentom;
3) validirano laboratorijsko metodo in opremo za kvantitativno določanje označevalca v energentih;
4) značilnosti kakovosti te metode;
5) metodo in opremo, ki se uporabljata pri pregledih na kraju samem za določanje označevalca.


Člen 2
Določanje označevalca

	Snov ACCUTRACETM PLUS, z butoksibenzenom kot aktivno sestavino (registrska številka CAS 1126-79-0), se doda plinskemu olju za ogrevanje, plinskemu olju in dizelskemu olju za plovila ter kerozinu (kerozin za ogrevanje) kot skupno sredstvo za davčno označevanje iz Direktive 95/60/ES o označevanju vseh naftnih derivatov, ki spadajo pod oznako KN 2710 19 43, 2710 19 46, 2710 19 47, 2710 19 48, 2710 20 11, 2710 20 16 in 2710 20 19 ter kerozina (kerozin za ogrevanje), ki spada pod oznako KN 2710 19 25. 
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12,5 miligramov na liter energenta je definiran kot raven označevanja z ACCUTRACETM PLUS. To ustreza ravni označevanja najmanj 9,5 miligrama butoksibenzena na liter energenta.  


Člen 3
Laboratorijska preskusna metoda

	Za določanje butoksibenzena – aktivne sestavine v ACCUTRACETM PLUS, v plinskem olju za ogrevanje, plinskem olju in dizelskem olju za plovila, pa tudi v kerozinu (kerozin za ogrevanje) pri koncentraciji 9,5 miligrama butoksibenzena na liter energenta, se uporablja dvodimenzionalna plinska kromatografija z detektorjem masne spektrometrije (GC – MS). Metoda temelji na Dowovem raziskovalnem poročilu z naslovom „Validacija metode dvodimenzionalne plinske kromatografije za kvantifikacijo označevalca goriva butil fenil etra (BPE) v dizelskem gorivu“ [“Validation of a Two-Dimensional Gas Chromatography Method for Quantification of Fuel Marker Butyl Phenyl Ether (BPE) in Diesel Fuel”], ki ga je Evropska komisija priglasila državam članicam. 
Opozoriti je treba, da je spojina butil fenil eter enaka spojini s kemijskim imenom IUPAC butoksibenzen.


Začetek  
Vzorec energenta se analizira z metodo dvodimenzionalne plinske kromatografije, s kapilarnimi kolonami in ustreznim temperaturnim razporedom, z uporabo plamensko-ionizacijskega detektorja (FID) in detektorja masne spektrometrije (MS).  Uporablja se Deanovo stikalo [Dean’s switch] in tri kolone različne polarnosti. 
Kvantifikacija butoksibenzena se izvaja z detektorjem masne spektrometrije z uporabo elektronske (vplivane) ionizacije in spremljanja izbranega iona (SIM), in sicer iona z m/z 94 (ion za kvantifikacijo) in iona z m/z 150 (ion za potrditev). 
Delovanje kromatografa in izračun rezultatov ureja ustrezna programska oprema.

Reagenti in drugi materiali
1. Splošno
— helijev inertni plin kromatografske čistosti;
— neoznačeno plinsko olje za ogrevanje, plinsko olje in dizelsko olje za plovila, kot tudi kerozin (kerozin za ogrevanje), za pripravo standardov umerjanja;
— ustrezna topila za čiščenje samodejnega vzorčevalnika.

2. Standardi umerjanja
Standardne raztopine butoksibenzena se pripravijo iz certificiranega referenčnega materiala (CRM) ali osnovne raztopine znane koncentracije.
Za izdelavo umeritvene krivulje se uporablja neoznačeno plinsko olje za ogrevanje, plinsko olje in dizelsko olje za plovila, pa tudi kerozin (kerozin za ogrevanje) in pripravi se sedem standardnih raztopin butoksibenzena v koncentracijskem območju 0,095–11,875 mg/l-1 butoksibenzena v energentu.

Oprema
1. plinski kromatograf, opremljen z elektronskim sistemom za nadzor tlaka in razcepljenim/nerazcepljenim injektorjem;
2.  plamensko-ionizacijski detektor (FID);
3. detektor masne spektrometrije z ionizacijsko tehniko elektronskega žarka, povezan s kromatografom s cevjo za prenos;
4. tri (3) kapilarne kolone različne polarnosti, od katerih prva, 50 % fenilni tip, (15x0,25x0,15) povezuje injektor z Deanovim stikalom, druga, tip Wax, (30x0,25x1,00) povezuje Deanovo stikalo z MSD, tretja pa je kolona iz zlitega silicijevega dioksida (0,64x0,1), ki povezuje Deanovo stikalo s FID;
5. samodejni vzorčevalnik z brizgo, ki lahko natančno dovaja prostornino 5 μl;
6. računalnik z ustrezno programsko opremo, ki prenaša in obdeluje podatke.

Postopek
Na začetku se z zgoraj navedenimi standardi umerjanja ustvari umeritvena krivulja.
Za odkrivanje označevalca se uporabljata ionizacija z elektronskim žarkom in
tehnika SIM: iona z m/z 94 (ion za kvantifikacijo) in iona z m/z 150 (ion za potrditev). 
Kot optimalni parametri delovanja GC – MS se priporočajo:

– Temperatura kolone (peči)
V skladu s temperaturnim razporedom peči se začetna temperatura 100 °C vzdržuje 0,5 min in se povečuje s hitrostjo 10 °C/min-1 do 180 °C, kjer je stabilizirana za 0,0 min, nato se povečuje s hitrostjo 30 °C/min-1 do 260 °C, kjer se stabilizira za 4,0 min. 

– Injektor (razcepljen/nerazcepljen)
Temperatura razcepljenega/nerazcepljenega injektorja z razmerjem razcepa 100:1 je 250 °C, prostornina vbrizganega vzorca pa 1 μl. Pretok nosilnega plina (helij) v kolonah je za prvo kolono 1,0 ml/min-1 5,0 min, sprememba pri 99 ml/min-1, stabilizacija 10,1 min (korak spiranja).  Za drugo kolono pa 2,5 ml/min-1 konstantnega pretoka.

– Plamensko-ionizacijski detektor (FID)
Uporabi se plamensko-ionizacijski detektor (FID), ki deluje pri temperaturi 260 °C.

– Detektor masne spektrometrije (MS Detector)
 Uporabi se detektor masne spektrometrije (MS Detector) z ionizacijo z elektronskim žarkom in spremljanjem izbranega iona (SIM), ki deluje pod naslednjimi pogoji:
temperatura ionskega vira je 250 °C.  Temperatura kvadrupola (MS Quad) je 200 °C. Temperatura cevi za prenos je 260 °C. Zamik topila je 3,00 min. m/z: 94 se uporablja kot ion za kvantifikacijo in m/z: 150 kot ion za potrditev.  Čas mirovanja je 100 ms.

Za zagotovitev kakovosti rezultatov se priporoča uporaba sistema notranjega nadzora kakovosti z redno analizo vzorca za nadzor kakovosti.

Alternativna metoda plinske kromatografije z ustreznimi kolonami in detektorji se lahko uporabi za skupno določanje ACCUTRACETM PLUS in nacionalnih označevalcev molekularne tehnologije FT36 in FT39, če se lahko dokaže, da zagotavlja vsaj enako točnost in vsaj enako raven natančnosti kot analitska metoda, ki jo nadomešča.


	 
Člen 4
Kakovostne značilnosti preskusne metode
		
		Značilnosti delovanja metode se določijo ob njeni validaciji v skladu z zahtevami ELOT EN ISO IEC 17025. 
		V primeru dvoma o rezultatih preskusov se ti ocenijo in razlagajo v skladu s standardom ELOT EN ISO 4259:2018.


	
Člen 5
Preskusna metoda za preglede na kraju samem 

	Za indikativne preglede na kraju samem se vzorec energenta brez predhodne obdelave analizira z ustrezno napravo za plinsko kromatografijo, kapilarnimi kolonami in ustreznim temperaturnim razporedom z uporabo ustreznih detektorjev (FID in/ali MS).  


		Člen 6		
Razveljavljene določbe

	Z začetkom veljavnosti tega sklepa se razveljavi naslednje:
(1) člen 3(3.2) Sklepa SCC 53/2015, „Goriva za oskrbo plovil – Zahteve, preskusne metode in postopki za obarvanje in označevanje plinskega olja za plovila.“ (Uradni list Β’ 987/2015/16);
(2) člen 2(2) Sklepa SCC 468/2002 (Uradni list Β’ 1273/05.09.2003), „Postopki obarvanja in označevanja plinskega olja za ogrevanje“ (Uradni list Β’ 1273/2002/03);
(3) člen 2(1) Sklepa SCC 469/2002 (Uradni list Β’ 1273/2003), „Specifikacije in metode preskušanja kerozina za ogrevanje.“ (Uradni list Β’ 1273/2002/03).
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