ГОСТ 15899–
(проект, RU, первая редакция)

[bookmark: _Toc533148767][bookmark: _Toc533149720][bookmark: _Toc533773732]
ЕВРАЗИЙСКИЙ СОВЕТ ПО СТАНДАРТИЗАЦИИ, МЕТРОЛОГИИ И СЕРТИФИКАЦИИ (ЕАСС)
EURO-ASIAN COUNCIL FOR STANDARDIZATION, METROLOGY AND CERTIFICATION
(EASC)

	[image: Описание: Picture in Документ1]
	
М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й
С Т А Н Д А Р Т

	
ГОСТ 
15899–
(проект, RU, 
первая
редакция)





1, 1, 2, 2-тетрафтордибромэтан (хладон 114В2) 
Технические условия








Настоящий проект стандарта не подлежит применению до его принятия











Минск
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации
202_

Предисловие
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й   С Т А Н Д А Р Т

1, 1, 2, 2-тетрафтордибромэтан (хладон 114В2)
Технические условия

1, 1, 2, 2-Tetrafluorodibromethane (Khladon 114В2).  Specifications

Дата введения – 202__–___–___

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на 1,1,2,2-тетрафтордибромэтан (торговая марка хладон 114В2) (символическое обозначение R114B2 по ГОСТ ISO 817).
Хладон 114В2 – тяжелая бесцветная жидкость со специфическим запахом.
Хладон 114В2 предназначен для использования в качестве огнетушащей жидкости для пожаров различных классов, в том числе оборудования под напряжением, в качестве приборной жидкости и для промывки узлов и блоков радиоэлектронной аппаратуры после пайки, а также для других целей.
Брутто формула основного вещества – C2Br2F4.
Относительная молекулярная масса тетрафтордибромэтана (по международным атомным массам [1]) – 259,82.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 8.135 Государственная система обеспечения единства измерений. Стандарт-титры для приготовления буферных растворов – рабочих эталонов рН 2-го и 3-го разрядов. Технические и метрологические характеристики. Методы их определения
ГОСТ 12.1.004 Система стандартов безопасности труда. Пожарная безопасность. Общие требования
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.019 Система стандартов безопасности труда. Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие требования
ГОСТ 12.4.026 Система стандартов безопасности труда. Цвета сигнальные, знаки безопасности и разметка сигнальная. Назначение и правила применения. Общие технические требования и характеристики. Методы испытаний
ГОСТ 12.4.121 Система стандартов безопасности труда. Средства индивидуальной защиты органов дыхания. Противогазы фильтрующие. Общие технические условия
ГОСТ 12.4.131 Халаты женские. Технические условия
ГОСТ 12.4.132 Халаты мужские. Технические условия
ГОСТ 12.4.251 Система стандартов безопасности труда. Одежда специальная для защиты от растворов кислот. Технические требования
ГОСТ 1770 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 2177 Нефтепродукты. Методы определения фракционного состава
ГОСТ 3118 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия
ГОСТ 5375 Сапоги резиновые формовые. Технические условия
ГОСТ 5632 Нержавеющие стали и сплавы коррозионно-стойкие, жаростойкие и жаропрочные. Марки
ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия[footnoteRef:1]) [1: ) В Российской Федерации действует ГОСТ Р 58144-2018 «Вода дистиллированная. Технические условия»] 

ГОСТ 10007 Фторопласт-4. Технические условия
ГОСТ 14192 Маркировка грузов
ГОСТ 15846 Продукция, отправляемая в районы Крайнего Севера и приравненные к ним местности. Упаковка, маркировка, транспортирование и хранение
ГОСТ 18995.1 Продукты химические жидкие. Методы определения плотности
ГОСТ 18995.7 Продукты химические органические. Методы определения температурных пределов перегонки
ГОСТ 19433 Грузы опасные. Классификация и маркировка
ГОСТ 20010 Перчатки резиновые технические. Технические условия
ГОСТ 20288 Реактивы. Углерод четыреххлористый. Технические условия
ГОСТ 20477 Лента полиэтиленовая с липким слоем. Технические условия
ГОСТ 21029 Бочки алюминиевые для химических продуктов. Технические условия
ГОСТ 21650 Средства скрепления тарно-штучных грузов в транспортных пакетах. Общие требования
ГОСТ 23844 Хладон 113. Технические условия
ГОСТ 24597 Пакеты тарно-штучных грузов. Основные параметры и размеры
ГОСТ 24614 Жидкости и газы, не взаимодействующие с реактивом Фишера. Кулонометрический метод определения воды
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 26663 Пакеты транспортные. Формирование с применением средств пакетирования. Общие технические требования
ГОСТ 27574 Костюмы женские для защиты от общих производственных загрязнений и механических воздействий. Технические условия
ГОСТ 27575 Костюмы мужские для защиты от общих производственных загрязнений и механических воздействий. Технические условия
ГОСТ ISO 817–2014 Хладагенты. Система обозначений
ГОСТ OIML R 76–1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания.
ГОСТ ISO/IEC 17025–2019 Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных лабораторий
ГОСТ Р 51521 Хладагенты, пропелленты, продукция в аэрозольной упаковке и материалы полимерные. Методы определения озоноразрушающих веществ
ГОСТ Р 51673 Водород газообразный чистый. Технические условия
ГОСТ Р ИСО 5725–6 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике

Примечание – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями:
3.1 хладон: Запатентованное в Российской Федерации торговое наименование ряда галогенизированных углеводородов, предназначенных для использования в качестве хладагентов и для других целей.
3.2 галогенуглеводород: Галогенизированный углеводород, содержащий один или более из следующих галогенов: фтор, хлор, бром, йод.
3.3 углеводород: Химическое соединение, содержащее только элементы водорода и углерода.
3.4 примесный компонент: Вещество, присутствующее в основном веществе в малых количествах (от следовых до нескольких процентов).



4 Технические требования

4.1 Хладон 114В2 должен быть изготовлен (регенерирован) в соответствии с требованиями настоящего стандарта по действующему технологическому регламенту, согласованному с АО «РНЦ «Прикладная химия (ГИПХ)» и утвержденному в установленном порядке.
Запрещается изготавливать (регенерировать) хладон 114В2 по технологическим регламентам, оформленным с нарушением требований настоящего стандарта.
4.2 По физико-химическим показателям хладон 114В2 должен соответствовать требованиям и нормам, указанным в таблице 1. Справочные физико-химические свойства хладона 114В2 приведены в приложении А.
Таблица 1 – Требования к хладону 114В2
	Наименование показателя
	Норма
	Метод измерения

	1 Массовая доля тетрафтордибромэтана, %, 
не менее
	99,5
	По 8.3 настоящего стандарта

	2 Массовая доля примесей, определяемых хроматографическим методом, в сумме, %, 
не более
	0,5
	

	3 pH водной вытяжки, не менее
	4,6
	По 8.4 настоящего стандарта

	4 Массовая доля воды, %, не более
	0,003
	По 8.5 настоящего стандарта

	5 Плотность при температуре 20 °С, г/см3
	2,176–2,184
	По 8.6 настоящего стандарта

	Примечание – Массовая доля токсичных примесей 1 и 2 класса опасности по ГОСТ 12.1.007, ГОСТ 12.1.005 (см. также [2]) в хладоне 114В2, используемом как средство пожаротушения для обитаемых помещений, отсеков и т. п., должна быть менее 0,001 %, токсичных примесей 3 класса опасности – не более 0,01 %.



4.3 Для исключения попадания в готовый продукт токсичных примесей загрязненный хладон 114В2, используемый как сырье при регенерации, перед допуском к производству должен быть исследован на наличие токсичных примесей методом хромато-масс-спектрометрии по ГОСТ Р 51521 с определением их содержания по приложению Б.  

5 Требования безопасности

5.1 Хладон 114В2 является трудногорючей жидкостью.
Нижний и верхний концентрационные пределы распространения пламени (воспламенения) паров хладона в воздухе отсутствуют, в кислороде от 28 % до 54 % (объемная доля).
Минимальная взрывоопасная объемная доля кислорода 83 % при флегматизации азотом. Для органических веществ флегматизирующая концентрация хладона 114В2 в воздухе от 2,5 % до 3,6 %, в кислороде – 30 %.
Температура воспламенения паровоздушных смесей 450 °С, температура самовоспламенения хладона 114В2 в воздухе 580 °С.
Хладон 114В2 является сильным ингибитором горения углеводородных горючих, высокоэффективным огнетушащим средством.
Хладон 114В2 взаимодействует со щелочными и щелочноземельными (в мелкодисперсном состоянии) металлами.
Основное вещество хладона 114В2 (тетрафтордибромэтан) относится к 4-му классу опасности по ГОСТ 12.1.005.
5.2 В помещениях, где проводятся работы с хладоном 114В2, запрещается курить, включать электронагревательные приборы и проводить работы с открытым огнем.
В этих помещениях должны быть установлены знаки безопасности: «Запрещается пользоваться электронагревательными приборами», «Запрещается курить», «Запрещается пользоваться открытым огнем» по ГОСТ 12.4.026.
5.3 При работе с хладоном 114В2 должны быть соблюдены организационно-технические мероприятия по обеспечению пожарной безопасности в соответствии с ГОСТ 12.1.004.
5.4 При нормальных условиях хладон 114В2 является малотоксичным стабильным веществом, при температурах выше 400 °С разлагается с образованием высокотоксичных продуктов [фтористого водорода: ПДК – 0,5/0,1 мг/м3 (максимальная/среднесменная), класс опасности I по ГОСТ 12.1.005; фторбромфосгена].
5.5 Предельно допустимая концентрация хладона 114В2 в воздухе рабочей зоны производственных помещений 1000 мг/м3. В концентрациях, превышающих ПДК, хладон 114В2 обладает наркотическим действием, кумулятивными свойствами не обладает. В воздухе и сточных водах не образует дополнительных вредных веществ.
5.6 При изготовлении (восстановлении качества) хладона 114В2 должны применяться средства индивидуальной защиты: 
· одежда специальная по ГОСТ 12.4.251; 
· резиновые сапоги по ГОСТ 5375;
· резиновые перчатки по ГОСТ 20010; 
· защитная маска из органического стекла; 
· противогаз фильтрующий по ГОСТ 12.4.121 с фильтром ДОТ 600 марки А2В3Е3Р3Д.
При применении хладона 114В2 работающие должны быть обеспечены хлопчатобумажными халатами по ГОСТ 12.4.131 и ГОСТ 12.4.132 или хлопчатобумажными костюмами по ГОСТ 27574 и ГОСТ 27575, использование резиновых сапог не требуется.
5.7 Помещения, в которых проводят работы с хладоном 114В2, должны быть снабжены приточно-вытяжной вентиляцией по ГОСТ 12.4.021, обеспечивающей состояние воздушной среды в соответствии с требованиями ГОСТ 12.1.005.
5.8 При работе с хладоном 114В2 на открытых площадках необходимо находиться с наветренной стороны в индивидуальных средствах защиты в соответствии с 5.6.
5.9 При аварии емкостей с хладоном 114В2 всем работающим необходимо покинуть помещение и продолжать работу после полного проветривания помещения до полного исчезновения специфического запаха или в фильтрующих противогазах.

6 Требования охраны окружающей среды

6.1 В процессе изготовления (регенерации) хладона 114В2 не допускается превышение установленных норм при выбросах и сбросах в сточные воды и воздух (ПДВ – сточные воды, ПДК – в воздухе рабочей зоны).
6.2 Хладон 114В2 относится к озоноразрушающим соединениям, представляющим опасность для объектов окружающей среды, и должен использоваться по прямому назначению. Обращение (переработка, измерения, потребление) хладона 114В2, в соответствии с обязательствами по защите озонового слоя Земли государств-участников Содружества, относится к сфере государственного регулирования [3]. Не допускается несанкционированное расширение области применения хладона, способствующее увеличению его выброса в атмосферу и воздействию на озоновый слой.
6.3 Защита природной среды от вредных воздействий должна быть обеспечена тщательной герметизацией технологического оборудования, тары в процессе производства, транспортирования, хранения и эксплуатации хладона 114В2.
6.4 Не допускается слив, сброс или испарение в окружающую среду хладона 114В2 с истекшим гарантийным сроком эксплуатации.

7 Правила приемки

7.1 Хладон 114В2 принимают партиями. Партией считают любое количество хладона 114В2, однородное по своим показателям качества, но не более 2,00 т, оформленное одним документом о качестве.
Документ о качестве должен содержать:
· наименование предприятия-изготовителя и (или) его товарный знак;
· наименование продукта;
· номер партии; 
· дату изготовления;
· массу нетто/брутто (для бочек);
· результаты проведенных анализов или подтверждение о соответствии качества продукта требованиям настоящего стандарта;
· обозначение настоящего стандарта.
7.2 Для проверки качества хладона 114В2 от партии отбирают 5 % тарных мест при мелкой фасовке и 10 % при расфасовке в бочки, но не менее двух тарных мест.
7.3 При получении неудовлетворительных результатов анализа хотя бы по одному из показателей проводят повторный анализ на удвоенном количестве упаковочных единиц той же партии.
Результаты повторного анализа распространяются на всю партию и являются окончательными.

8 Методы анализа

8.1 Общие требования по проведению испытаний (анализов)
Средства измерений должны быть утвержденных типов, зарегистрированы в национальном реестре средств измерений[footnoteRef:2]) и иметь метрологическое подтверждение, полученное путем поверки/калибровки. [2: ) В Российской Федерации – в Федеральном информационном фонде по обеспечению единства измерений] 

Допускается применение других средств измерения утвержденных типов, вспомогательных устройств, посуды, реактивов с метрологическими характеристиками и техническими характеристиками не хуже указанных в настоящем стандарте.
Допускается применение других методик (методов) измерений, прошедших метрологическую аттестацию в установленном порядке и имеющих значения показателей точности измерений, соответствующие определенным диапазонам измерений, не хуже, чем у методов, предусмотренных настоящим стандартом.
При разногласиях в оценке показателей качества хладона 114В2 анализ проводят методами, указанными в настоящем стандарте.
Округление результатов измерений проводят с учетом разряда абсолютной погрешности. Абсолютную погрешность результата измерений представляют числом, содержащим не более двух значащих цифр. Наименьший разряд числового значения результата измерений принимают таким же, как и наименьший разряд числового значения абсолютной погрешности результата измерений.
При выполнении измерений соблюдают следующие условия:
- температура воздуха в помещении (20 ± 5) С;
- относительная влажность воздуха не более 80 %;
- атмосферное давление от 84 до 106 кПа (от 630 до 795 мм рт. ст.);
- напряжение питания электросети (230 ± 23) В.
8.2 Точечные пробы отбирают чистым сухим пробоотборником из стекла или нержавеющей стали. Объем точечной пробы от 50 до 250 см3. Отобранные пробы соединяют вместе и тщательно перемешивают, объединенную пробу в объеме не менее 0,5 дм3 помещают в чистую сухую банку или бутылку для реактивов из темного стекла с герметичной крышкой.
На банку (бутылку) с объединенной пробой наклеивают этикетку с обозначением наименования продукта, номера партии, даты отбора пробы и обозначения настоящего стандарта.
8.3	Определение массовых	 долей тетрафтордибромэтана и примесей, определяемых хроматографическим методом, проводят методом газовой хроматографии по аттестованной методике измерений (см. приложение В) с идентификацией компонентов пробы методом хромато-масс-спектрометрии по ГОСТ Р 51521 (подпункт 4.5.1). 
Указанная методика измерений предназначена для анализа готовой продукции и не распространяется на процедуры/измерения за пределами ее целевого применения, поэтому при использовании ее для анализа сырья (рециклированного/рекуперированного хладона 114В2) по приложению Б, методика измерений должна пройти валидацию в соответствии с рекомендациями ГОСТ ISO/IEC 17025 или [4, пункт 5.8]. Отчет (протокол) о валидации должен быть согласован с АО «РНЦ «Прикладная химия (ГИПХ)», разработавшим методику, или с ФГУП «ВНИИМ им. Д.И. Менделеева», аттестовавшим методику.
8.4 Определение pH водной вытяжки
8.4.1 	Оборудование, средства измерения, вспомогательные устройства, материалы и реактивы:
· pH-метр или иономер (рХ-метр) любого типа, состоящий из электродов, датчиков температуры и измерительных преобразователей и предназначенный для измерения активности ионов водорода (рН);
· мешалка магнитная;
· стакан Н-2-50(100) по ГОСТ 25336; 
· цилиндр 1-25-2 по ГОСТ 1770;
· секундомер механический или иное устройство отсчета времени;
· вода дистиллированная по ГОСТ 6709, предварительно прокипяченная с pH (6,5±0,5);
· стандарт-титры для приготовления образцовых буферных растворов 2-го разряда по ГОСТ 8.135;
· капельница по ГОСТ 25336;
· кислота соляная по ГОСТ 3118, молярной концентрации СHCl=0,05 моль/дм3.

Примечание – Допускается применение другого оборудования с техническими характеристиками и средств измерений с метрологическими характеристиками не хуже, а также реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных.

8.4.2 Проведение анализа
8.4.2.1 Подготовка прибора, контроль его характеристик, условия проведения измерений – в соответствии с руководством (инструкцией) по эксплуатации прибора. Градуировка и контроль работы прибора по буферным растворам со значением 4,01 и 6,86 ед. рН, приготовленным по ГОСТ 8.135.
8.4.2.2 В стакан наливают 20 см3 дистиллированной воды, ставят на магнитную мешалку, помещают электродную пару и доводят pH воды до (5,0±0,2) – pH1, прибавлением раствора соляной кислоты по каплям. Далее в стакан вносят 20 см3 хладона 114В2 с помощью цилиндра, перемешивают в течение (4±1) мин и измеряют pH водного слоя после выключения перемешивания и отстаивания раствора – pH2.
8.4.3 Обработка результатов
В зависимости от соотношения начальной (pH1) и конечной (pH2) кислотности воды pH водной вытяжки вычисляют по формулам

при рН2 < pH1                                      (1)
при рН2 > pH1                     (2)

Если рН2 = pH1, за значение рН водной вытяжки принимают рН2.
За результат анализа принимают результаты единичного измерения.
Суммарная погрешность результата анализа ±0,05 pH при доверительной вероятности Р=0,95.
8.5 Определение массовой доли воды 
Определение проводят с помощью автоматического кулонометрического титратора, реализующего метод ГОСТ 24614 и внесенного в реестр средств измерений, в соответствии с руководством (инструкцией) по эксплуатации прибора, содержащим сведения о методике (методе) измерений.
8.6 Определение плотности
Определение проводят по ГОСТ 18995.1 с помощью пикнометра.
8.7 Внедрение методик измерений показателей качества хладона 114В2 в лаборатории проводят в соответствии с требованиями ГОСТ ISO/IEC 17025, пункты 7.2.1, 7.2.2. Внутренний контроль качества результатов измерений проводят в соответствии с рекомендациями [5].
Отчет (протокол) о верификации методики, оформленный в соответствии с [5, приложение А], должен быть согласован с АО «РНЦ «Прикладная химия (ГИПХ)» или с государственным научным метрологическим институтом.

9 Маркировка, упаковка, транспортирование и хранение

9.1 Маркировка
9.1.1 Транспортная маркировка – по ГОСТ 14192 с указанием манипуляционных знаков: «Герметичная упаковка»», «Пределы температуры», «Верх». Маркировка, характеризующая транспортную опасность груза по ГОСТ 19433 (класс 6, подкласс 6.1, классификационный шифр 6112, чертеж знака опасности 6а), серийный номер ООН 2810.
9.1.2 На канистры и бочки с хладоном 114В2 наклеивают бумажные этикетки, защищенные полиэтиленовой лентой с липким слоем по ГОСТ 20477, на которые типографским способом наносят:
· наименование предприятия-изготовителя или (и) его товарный знак;
· наименование продукта;
· массу нетто и брутто; 
· дату изготовления;
· обозначение настоящего стандарта.
9.2 Упаковка
9.2.1 Хладон 114В2 заливают:
· в бочки из алюминия марок АД0, АМг6, АД1, А5, А6 высотой (755±4) мм, внутренним диаметром (445±1) мм, толщиной стенок от 3 до 4 мм, вместимостью 100 дм3;
· алюминиевые бочки по ГОСТ 21029 (см. также [6]) вместимостью 100 дм3; 
· алюминиевые канистры вместимостью 10 дм3 или 20 дм3 [7];
· бочки и канистры из коррозионно-стойкой стали по ГОСТ 5632. 
Норма заполнения – 1,9 кг хладона 114В2 на 1 дм3 тары.
9.2.2 Внутренняя поверхность бочек и канистр перед заполнением хладоном 114В2 должна быть обработана острым водяным паром с последующей тщательной осушкой. Бочки и канистры герметично закрывают навинчивающимися пробками с прокладками. Прокладки изготовляют из материала, стойкого к хладону 114В2 (фторопласт по ГОСТ 10007, прокладочный пластикат, полиэтилен). 
9.2.3 При транспортировании хладона 114В2 в районы Крайнего Севера тару с продуктом упаковывают в соответствии с требованиями ГОСТ 15846 (группы нефтепродуктов, лакокрасочной продукции).
9.3 Транспортирование
Хладон 114В2 транспортируют всеми видами транспорта в крытых транспортных средствах в соответствии с правилами перевозок грузов, действующими на транспорте соответствующего вида, и действующими правилами перевозки опасных грузов автомобильным транспортом. Хладон 114В2 транспортируют железнодорожным транспортом повагонными отправками.
Алюминиевые бочки вместимостью 100 дм3 и канистры транспортируют в пакетированном виде в соответствии с ГОСТ 21650, ГОСТ 24597, ГОСТ 26663. Допускается транспортировать хладон 114В2 в открытых автомобилях, закрываемых брезентом.
В бочках и канистрах хладон 114В2 транспортируют и хранят в положении «Пробкой вверх».
9.4 Хранение
9.4.1 Хладон 114В2 хранят в таре изготовителя в крытых складских помещениях в условиях, исключающих воздействие прямых солнечных лучей, на расстоянии не менее 1 м3 от нагревательных приборов. 
9.4.2 Порядок совместного хранения хладона 114В2 с другими веществами и материалами по ГОСТ 12.1.004. Недопустимо совместное хранение с взрывоопасными продуктами, щелочами и щелочноземельными металлами.

10 Гарантии изготовителя

10.1 Изготовитель гарантирует соответствие хладона 114В2 требованиям настоящего стандарта при соблюдении условий транспортирования и хранения, установленных настоящим стандартом.
10.2 Гарантийный срок хранения хладона 114В2 в таре изготовителя – два года со дня изготовления.
Гарантийный срок эксплуатации хладона 114В2 в огнетушащих и других системах – 10 лет (15 лет – для объектов, согласованных с разработчиком) с момента заправки системы при условии соблюдения потребителем указаний по эксплуатации, установленных настоящим стандартом.

11 Указания по эксплуатации

11.1 Хладон 114В2 заливают в огнетушащие системы, изготовленные из материалов, обеспечивающих сохранность качества хладона 114В2 в течение гарантийного срока эксплуатации. Внутренняя поверхность огнетушащих систем должна быть очищена от грязи, ржавчины, тщательно просушена и проверена визуально: на внутренней поверхности резервуаров наличие отслаивающейся окалины не допускается, допускается прочный слой окислов.
11.2 При заливе хладона 114В2 в огнетушащие системы и в процессе их эксплуатации не допускается попадание в системы с хладоном 114В2 механических примесей и воды. Содержание воды в залитом в резервуар хладоне 114В2 должно соответствовать требованиям настоящего стандарта.
11.3 По истечении гарантийного срока эксплуатации хладон 114В2 должен подвергаться необходимой переработке (регенерации или обезвреживанию) по технологии АО «РНЦ «Прикладная химия (ГИПХ)» или технологии, согласованной с АО «РНЦ «Прикладная химия (ГИПХ)», на предприятиях, имеющих соответствующие установки.











Приложение А
(справочное)
Физико-химические свойства хладона 114В2


	Температура кипения, °С…………………………………………………….............
	47,3

	Температура плавления, °С………………………………………………………….
	минус 110,5

	
	

	Критические константы:
	

	температура, °С…………………………………………………………………………
	214,15

	давление, МПа…………………………………………………………………………..
	3,358

	плотность, кг/м3………………………………………………………………………….
	790

	
	

	Плотность при 25 °С, кг/м3…………………………………………………………….
	2153

	Вязкость при 25 °С, Па·с………………………………………………………………
	0,72∙10-3

	Теплопроводность, Вт/(м∙К)…………………………………………………………..
	0,026

	Относительная диэлектрическая проницаемость при 25°С…………………….
	2,34

	Коэффициент преломления при 25 °С, n025………………………………………..
	1,367

	Озоноразрушающий потенциал (ОДР)……………………………………………...
	6,0
















Приложение Б 
(рекомендуемое)
Рекомендации по анализу сырья (рециклированного хладона 114В2)

Пробы сырья отбирают из каждого тарного места по 8.2 настоящего стандарта в количестве от 150 до 250 см3; при этом сырье в каждой емкости предварительно тщательно перемешивают, по возможности добиваясь его однородности. Каждую пробу из емкости отбирают на трех уровнях: нижнем, среднем и верхнем. 
Допускается объединять две точечные пробы в одну при анализе сырья из канистр объемом 20 дм3 и менее.
Если отобранная проба при стоянии расслаивается на две или большее число фаз, то проводят анализ каждой фазы отдельно.
Анализ сырья начинают с определения плотности отобранной пробы.
Если плотность пробы при 20 °С равна или выше 2,17 г/см3, контроль сырья проводят по пункту 8.3 настоящего стандарта.
[bookmark: _Hlk103511640]Если плотность пробы при 20 °С менее 2,17 г/см3, проводят перегонку сырья по ГОСТ 2177 (метод А) или ГОСТ 18995.7 (раздел 2), отбирая фракцию в интервале температур от   42 °С до 53 °С.
Идентификацию примесных компонентов в выделенной фракции осуществляют методом хромато-масс-спектрометрии по ГОСТ Р 51521 (подпункт 4.5.1).
Выделенную фракцию, содержащую основное вещество (тетрафтордибромэтан), анализируют хроматографическим методом по валидированной методике приложения В, с градуировкой по идентифицированным токсичным примесным компонентам.










Приложение В 
(обязательное)
Хладон 114В2 (1,1,2,2-тетрафтордибромэтан). Методика измерений массовой доли 1,1,2,2-тетрафтордибромэтана и примесей 
газохроматографическим методом

В.1 Назначение и область применения
Настоящий документ устанавливает методику измерений массовой доли 1,1,2,2-тетрафтордибромэтана (основного вещества хладона 114В2) и примесных компонентов в пробах хладона 114В2, выпускаемого по ГОСТ 15899. 
Диапазон измерений массовой доли компонентов приведен в таблице В.1. 
Методика предназначена для применения в сети лабораторий различных предприятий при изготовлении и контроле качества хладона 114В2.
Отбор проб хладона 114В2 проводят по пункту 8.2. Аликвоту отобранной пробы объемом от 50 до 100 см3 (рабочую пробу) помещают в чистую сухую склянку и используют для проведения анализа.
В.2 Показатели точности измерений
Показатели точности измерений массовой доли компонентов приведены в таблице В.1.
Таблица В.1 – Метрологические характеристики методики измерений
	Компонент
	Диапазон
измерений
массовой доли

компонента,, %
	Границы абсолютной суммарной погрешности измерений1) ± , % (Р=0,95)
	Допускаемое расхождение результатов двух параллельных определений, r, % (Р=0,95)

	Тетрафтордибромэтан
	От 99,00 до 99,30
Св. 99,30 до 99,50
Св. 99,50 до 99,70
Св. 99,70 до 100
	0,08
0,06
0,04
0,02
	0,02

	Примесные 
компоненты суммарно
	От 0,01 до 0,30
Св.0,30 до 0,50
Св.0,50 до 0,70
Св.0,70 до 1,00
	0,02
0,04
0,06
0,08
	0,02

	Индивидуальные 
примесные 
компоненты 2)
	От 0,0010 до 0,0060
Св.0,0060 до 0,020
Св.0,020 до 0,090
Св.0,090 до 0,250
	0,0006
0,003
0,006
0,008
	0,0008
0,004
0,008
0,011

	1) Соответствуют абсолютной расширенной неопределенности измерений (U, %) при коэффициенте охвата k=2.
2) Трихлорметан (хлороформ), тетрахлорметан (четыреххлористый углерод), 1,1,2,2-тетрахлорэтилен и др.



Предел обнаружения массовой доли индивидуальных примесных компонентов, определенных по данной методике, составляет не более 0,0005 %. 

Результат измерения (, %) формируется на основе результатов параллельных определений, выполненных для двух вводов одной рабочей пробы хладона 114В2. 
В.3 Метод измерений
Измерения массовой доли компонентов в хладоне 114В2 проводят методом газо-жидкостной хроматографии с использованием капиллярной колонки и детектора по теплопроводности.
Рабочую пробу вводят в инжектор хроматографа, прошедшие через хроматографическую колонку и разделенные компоненты пробы регистрируют с помощью детектора. 
Массовые доли компонентов рассчитывают по измеренным площадям пиков методом внутренней нормализации с учетом массовых коэффициентов чувствительности детектора относительно 1,1,2,2-тетрафтордибромэтана. 
Измерение включает два параллельных определения (два последовательных ввода рабочей пробы хладона 114В2 в хроматограф).
В.4 Требования к средствам измерений, вспомогательным устройствам, материалам и реактивам
В.4.1 Средства измерений:
· хроматограф газовый с детектором по теплопроводности, с пределом детектирования не более 3,5∙10-10 г/см3 (по пропану или гептану), оборудованный инжектором для капиллярных колонок, системой электронной регулировки газовых потоков, с программным обеспечением (ПО) для сбора и обработки данных с газового хроматографа, например, Хроматэк-Кристалл 5000 с ПО «Хроматэк Аналитик» производства ЗАО СКБ «Хроматэк» [8]; 
· микрошприц вместимостью 1, 2, 5 или 10 мкл, например, микрошприц Агат МШ- 1 (1 мкл) [9]; шприц Hamilton серия 700 мод. 75 (5 мкл) [10]; микрошприц для газовой хроматографии SGE- Chromatec-02 (10 мкл) [11]; 
· весы неавтоматического действия по ГОСТ OIML R 76–1, специального класса точности, с наибольшим пределом взвешивания 200 г и дискретностью отсчета 0,01 мг, предел допускаемой погрешности в интервале взвешивания от 0,001 г до 50 г ± 0,15 мг, в интервале взвешивания св. 50 г до 200 г ± 0,20 мг, например, лабораторные электронные весы MS225S производства фирмы Сарториус [12].
В.4.2 Вспомогательные устройства, материалы и реактивы: 
· колонка хроматографическая капиллярная DВ-5MS производства фирмы Agilent Technology 60 м * 0,32 мм * 1,0 мкм, или иная колонка, обеспечивающая полное разделение определяемых компонентов;
· водород газообразный чистый по ГОСТ Р 51673, высший сорт, или генератор водорода, например, модель ГВЧ-12М1 производства ООО НПП «Химэлектроника», обеспечивающий подачу водорода чистотой 99,9999 %; 
· гелий газообразный марки А (объемная доля гелия не менее 99,995 %);
· средства контроля параметров окружающего воздуха, например, термогигрометр Ива-6Н-Д и мультиметр цифровой APPA-71;
· высокочистый хладон 114В2 (например, СОП № 01-2015ТС ООО «Технологические системы», массовая доля 1,1,2,2-тетрафтордибромэтана 99,996 %);
· стандартный образец состава хлороформа, например, СОП 0403-03 ER-LH 6 ООО «ЭКРОСХИМ», аттестованное значение массовая доля хлороформа 99,7 %, абсолютная погрешность аттестованного значения ± 0,1 % (Р = 0,95);
· углерод четыреххлористый по ГОСТ 20288, х.ч., массовая доля четыреххлористого углерода не менее 99,80 %, или стандартный образец состава тетрахлорметана (четыреххлористого углерода), например, ГСО 7211-95 МСО 0187:2000, массовая доля тетрахлорметана не менее 99,0 %, абсолютная погрешность аттестованного значения ± 0,1 % (Р = 0,95);
· стандартный образец состава тетрахлорэтилена, например, ГСО 7212-95 МСО 0188:2000, массовая доля тетрахлорэтилена не менее 99,0 %, абсолютная погрешность аттестованного значения ± 0,1 % (Р = 0,95);
· хладон 113 по ГОСТ 23844, массовая доля трифтортрихлорэтана не менее 99,96 %;
· виалы из темного стекла с герметично закрывающейся крышкой с отверстием и композитной прокладкой ПТФЭ/силикон вместимостью 15 см3, например, производства фирмы Supelco, кат. № 27088-U.
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками и оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также реактивов и материалов по качеству не ниже вышеуказанных.
В.5 Требования к квалификации операторов и технике безопасности
Измерения выполняются специалистом, имеющим опыт работы в области аналитической химии, прошедшим проверку знаний по технике безопасности, пожарной безопасности и промышленной санитарии, техническое обучение и сдавшим экзамен на право допуска к самостоятельной работе.
При выполнении измерений необходимо соблюдать требования техники безопасности при работе с химическими реактивами по ГОСТ 12.1.007, требования пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и электробезопасности при работе с электроустановками по ГОСТ 12.1.019.
Помещение, в котором производят измерения, должно быть снабжено приточно-вытяжной вентиляцией по ГОСТ 12.4.021. 
В.6 Подготовка к выполнению измерений
Капиллярную колонку устанавливают в термостат хроматографа. Проверяют герметичность газовых линий согласно инструкции по эксплуатации хроматографа. Вновь установленную колонку кондиционируют до стабилизации базовой линии согласно инструкции производителя (руководству пользователя). 
Задаваемые условия газохроматографического анализа указаны в таблице В 2.
Таблица В.2 – Условия газохроматографического анализа
	Начальная температура термостата колонок, °С
	35

	Продолжительность выдержки при 35 °С, мин
	10

	Скорость подъема температуры, °С
	5

	Конечная температура термостата колонок, °С
	100

	Продолжительность выдержки при 100 °С, мин
	12

	Температура испарителя, °С
	150

	Температура детектора, °С
	150

	Мощность детектора, %
	100

	Газ-носитель и поддувочный газ
	Водород или гелий

	Расход поддувочного газа через каждую спираль детектора, см3/мин
	151)

	Объемный расход газа-носителя через капиллярную колонку, см3/мин
	1

	Объемный расход газа-носителя делителя потока сплит, см3/мин
	20

	Объем вводимой жидкой пробы при анализе, мм3
	1

	1) Расход поддувочного газа указан для газовой схемы из двух независимых регуляторов расхода для спирали сравнения и аналитической спирали детектора; для схемы с одним регулятором и делителем потока устанавливается расход поддувочного газа 30 см3/мин.



В.7 Порядок выполнения измерений
В.7.1 Устанавливают значения параметров, указанных в таблице В.2. После выхода хроматографа на режим и стабилизации нулевой линии приступают к анализу. Рабочую пробу вводят микрошприцем и сразу же включают режим анализа. Проводят два последовательных ввода рабочей пробы и регистрируют площади пиков компонентов. 
В.7.2 Идентификацию компонентов пробы осуществляют методом хромато-масс-спектрометрии по ГОСТ Р 51521 (подпункт 4.5.1) с использованием указанной в п. В.4.2 хроматографической колонки путем сравнения масс-спектров разделенных компонентов смеси с масс-спектрами, содержащимися в компьютерной библиотеке хромато-масс-спектрометра. Компонент считают идентифицированным, если вычисленная программой сравнения вероятность совпадения масс-спектров составляет не менее 90 %. Правильность идентификации дополнительно контролируют по временам удерживания чистых компонентов (при их наличии). 
При отсутствии в компьютерной библиотеке подходящего масс-спектра фиксируют время удерживания компонента и обозначают его как неидентифицированный.
Примеры хроматограмм проб хладона 114В2 даны на рисунках В.1 и В.2.
[image: ]
1 – бромтрифторэтилен, 2 – дифторхлорбромметан, 3 – бромтетрафторэтан,
4 – 1-бром-2-хлортетрафторэтан, 5 – дибромдифторметан, 6 – бромэтан, 
7 – 1,1,2-трихлор-1,2,2-трифторэтан, 8 – 1,1,2,2-тетрафтордибромэтан,
9 – 1,2-дибромгексафторпропан, 10 – хлороформ, 11 – 1,4-дибромоктафторбутан,
12 – 1,2-дибром-1,1,2-трифторэтан, 13 – четыреххлористый углерод

Рисунок В.1 – Пример хроматограммы пробы хладона 114В2 (газ носитель – водород): массовая доля тетрафтордибромэтана 99,44 %
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1 – тетрафторэтилен, 2 – дифторхлорбромметан, 3 – бромтетрафторэтан,
4 – 1-бром-2-хлортетрафторэтан, 5 – дибромдифторметан, 
6 – 1,1,2,2-тетрафтордибромэтан, 7 – хлороформ, 8 – 1,4-дибромоктафторбутан, 
9 – четыреххлористый углерод

Рисунок В.2 – Пример хроматограммы пробы хладона 114В2 (газ носитель – гелий): массовая доля тетрафтордибромэтана 99,81 %
В.8 Обработка результатов измерений
В.8.1 Массовую долю i-го компонента для каждого параллельного определения Xi1(2), %, вычисляют по формуле  

            ,                                                (В.1)

где S114В21(2) и Si1(2) – площадь пика хладона 114B2 и i-го компонента на первой (второй) хроматограмме, у.е.;
       – массовый коэффициент чувствительности детектора по теплопроводности к i-му компоненту относительно тетрафтордибромэтана (градуировочный коэффициент).
Для идентифицированных примесей, содержащих только бром и фтор, значения принимают равными единице.
При обнаружении в анализируемой пробе хладона 114В2 хлорсодержащих примесей (хлороформ, четыреххлористый углерод, тетрахлорэтилен) и других токсичных примесей 1, 2 и 3 класса опасности их градуировочные коэффициенты определяют по приложению Г. 
Для неидентифицированных примесных компонентов используют среднее арифметическое значение градуировочных коэффициентов двух установленных примесей, ближайших по времени удерживания.
В.8.2 За результат измерения массовой доли i-го компонента (, принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений и вычисляют по формуле

,                                                           (В.2)

абсолютное расхождение между которыми не превышает значения допускаемого расхождения r при Р=0,95 (таблица В.1).
При вычислении результата измерений суммы примесных компонентов  суммирование по j идет по всем компонентам, кроме тетрафтордибромэтана.
В.9 Оформление результатов измерений
Результат измерения массовой доли i–го компонента в рабочей пробе хладона 114В2 представляют в следующем виде: 

( ± ), % (Р=0,95),                                                    (В.3)

где  – суммарная абсолютная погрешность измерений, %. 
Значения  приведены в таблице В.1. 
Если массовая доля i–го примесного компонента меньше нижней границы диапазона измерений, указанного в таблице В1, то результат записывают «менее н». 
Если массовая доля примесного компонента более верхней границы диапазона измерений, указанного в таблице В1, то записывают «более в».
 Примеры записи:
- для примесного компонента (0,0042 ± 0,0006) %;
- для суммы примесей (0,64 ± 0,06) %;
- для 114В2 (99,36 ± 0,06) %.

Примечание – Для неидентифицированных примесных компонентов их ориентировочная массовая доля приводится без указания погрешности измерений. 

В.10 Контроль точности результатов измерений 
Контроль точности результатов измерений проводят в соответствии с планом внутреннего контроля, действующем в конкретной лаборатории, а также на этапе освоения методики измерений.
Результаты контрольных процедур регистрируют в лабораторных журналах и контрольных картах.
В.10.1 При регулярных измерениях (например, один раз в смену) рекомендуют контролировать стабильность показателей точности измерений с помощью контрольной карты пределов по ГОСТ Р ИСО 5725–6. На карте откладывают расхождение результатов двух параллельных определений Xi1 и Xi2. На первом этапе контроля предел предупреждения на карте соответствует r, предел действия 1,3 r, средняя линия 0,4 r. На следующих этапах параметры карты вычисляются по данным лаборатории, при этом предел предупреждения не должен превышать r.
В.10.2 На этапе освоения методики измерений проводят контроль промежуточной прецизионности измерения массовой доли хладона 114В2 и суммы массовых долей примесей. Образцами для контроля служат рабочие пробы, анализ которых выполнен в условиях промежуточной прецизионности с изменяющимся фактором – время. 
В соответствии с прописью методики выполняют анализ рабочих проб хладона 114В2 в условиях промежуточной прецизионности (например, в разные дни). 
Результаты контроля признаются удовлетворительными, если выполняется условие: 

					 (В.4)

где  – результаты измерений массовой доли тетрафтордибромэтана (или суммы примесей) в пробе хладона 114В2, выполненных в условиях промежуточной прецизионности, %; 
R – норматив (предел промежуточной прецизионности), %, для Р=0,95; R=0,02 %.
В.10.3 Контроль правильности результатов измерений проводят с использованием контрольной смеси, включающей три примесных компонента и приготовленной объемно-гравиметрическим методом из высокочистого хладона 114В2 и стандартных образцов (ГСО/СОП хлороформа, четыреххлористого углерода и тетрахлорэтилена), указанных в п. В.4.2 настоящей методики измерений.
Процедура приготовления контрольной смеси аналогична приведенной в приложении Г.

Примечание – Примесные компоненты, входящие в состав контрольной смеси, должны отсутствовать на хроматограмме высокочистого хладона.

При контроле проводят два единичных измерения в условиях повторяемости (два ввода), регистрируют времена удерживания и массовую долю компонентов, вычисляют средние значения.
Результат контроля признается удовлетворительным при выполнении для каждого i-го компонента условия 

					(В.5)

где  – массовая доля i-го токсичного примесного компонента в контрольной смеси хладона 114В2, результат измерений и приписанное по процедуре приготовления значение, %; 
Nк – норматив контроля, %, для Р=0,90, равный  (по таблице В.1).








Приложение Г 
(обязательное)
Определение градуировочных коэффициентов токсичных примесных компонентов

Оборудование и материалы по разделу В.4 приложения В.
Градуировочные бинарные смеси готовят весовым методом в стеклянных виалах по п. В.4.2 из высокочистого хладона 114В2 и примесного токсичного компонента (хлороформ, четыреххлористый углерод, тетрахлорэтилен и др.). Примеси в высокочистом хладоне 114В2 идентифицируют по п. В.8.2. Для приготовления градуировочной смеси используют такие навески хладона 114В2 и примесного компонента, чтобы массовая доля добавки токсичного компонента составляла от 0,003 % до 0,01 %. 
Г.1. Вначале готовят рабочую смесь с массовой долей добавленного примесного токсичного компонента около 0,1 %. Для этого в чистую сухую виалу вносят около 20 г высокочистого хладона 114В2 и сразу же закрывают ее крышкой. Точную массу хладона 114В2 определяют по разности массы виалы до и после заполнения. Затем в виалу микрошприцем дозируют около 20 мг примесного токсичного компонента (иглой шприца прокалывают прокладку в крышке виалы, содержимое шприца вводят под слой хладона 114В2) и тщательно перемешивают содержимое виалы. Точную массу примесного токсичного компонента определяют по разности массы виалы до и после его введения. Результаты всех взвешиваний в граммах записывают с точностью до пятого десятичного знака.
Для получения градуировочной смеси с массовой долей добавленного токсичного компонента около 0,01 % рабочую смесь разбавляют высокочистым хладоном 114В2 в соотношении 1:9. 
Г.2. Если искомый компонент, например, хлороформ, содержится в высокочистом хладоне 114В2, то предварительно определяют его массовую долю.
Для этого в навеску высокочистого хладона добавляют навеску СОП хлороформа. При указанных в таблице В.2 условиях регистрируют площадь пика хлороформа в исходном хладоне и в смеси 1 (хладон с добавкой хлороформа). Полученные значения усредняют по трем параллельным определениям, проверяя их приемлемость (относительное стандартное отклонение не должно превышать 5 %), и вычисляют массовую долю хлороформа в исходном хладоне 114В2, Xисх, %, по формуле

Xисх = ,                                                   (Г.1)

где – масса добавленного хлороформа, г;
 – массовая доля хлороформа (согласно паспорту на СОП), %;
 – масса смеси 1 (масса навески хладона и добавленного хлороформа), г;
 и  – средняя площадь пика хлороформа в исходном хладоне 114В2 и в хладоне 114В2 с добавкой хлороформа, у.е.  
Полученное значение Xисх используют для расчета массы компонента в градуировочной смеси при дальнейших вычислениях.
Г.3. Для определения градуировочного коэффициента приготовленную смесь вводят в хроматограф при указанных в таблице В.2 условиях не менее пяти раз. Регистрируют площади пиков примесного компонента , у.е., хладона 114B2, S114В2, у.е. и вычисляют отношение площади пика токсичного компонента к площади пика хладона 114B2.  
Полученные значения используют для определения коэффициентов чувствительности после проверки приемлемости отношений выходных сигналов.
Отношения выходных сигналов признают приемлемыми при выполнении условия:

,                                    (Г.2)
                                                  
где  – норматив при доверительной вероятности 0,95, %.  
В неравенстве (Г.2) индексы max и min обозначают максимальное и минимальное значения; черта над скобкой означает среднее значение отношения площадей. 
Для хлороформа, четыреххлористого углерода и тетрахлорэтилена значение  = 15 %. 
Градуировочный коэффициент i-го токсичного компонента  в каждом из параллельных определений вычисляют по формуле  

,                                                         (Г.3)                     

где  и  – масса i-го токсичного компонента и хладона 114В2 в смеси с учетом чистоты продукта, г;  
        и S114В2 – средняя площадь пика токсичного компонента и хладона 114В2 на хроматограмме смеси, у.е. 
Массовую долю исходного высокочистого хладона 114В2, W114В2, %, необходимую для расчета в формуле (Г.3), вычисляют как 100 % минус сумма массовых долей примесей, определяемых хроматографически.
Значения  во всех параллельных определениях j=1, 2…n усредняют. 
.                                                       (Г.4)
Найденные значения  считают приемлемыми, если выполняется условие:

                                                 (Г.5)

где  – норматив. Для хлороформа, четыреххлористого углерода и тетрахлорэтилена значение  = 5 %. 
Ориентировочные значения  составляют: для хлороформа – 0,48; для четыреххлористого углерода – 0,56; для тетрахлорэтилена – 0,48.
Г.4. Массовую долю i-го токсичного примесного компонента (хлороформа, четыреххлористого углерода или тетрахлорэтилена) вычисляют по формуле (1) с учетом полученных по формуле (Г.4) значений  при выполнении условия (Г.5).
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