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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du
comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEIl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 6978-1 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 193, Gaz naturel, sous-comité SC 1, Analyse du
gaz naturel.

Cette premiére édition de I''SO 6978-1 ainsi que I''SO 6978-2 annulent et remplacent I''SO 6978:1992, qui a
fait I'objet d'une révision technique.

L'ISO 6978 comprend les parties suivantes, présentées sous’le titre‘'général Gaz naturel — Détermination de
la teneur en mercure:

— Partie 1: Echantillonnage du mercure par chimisorption sur iode

— Partie 2: Echantillonnage du mercure par amalgamation sur alliage or/platine

iv © ISO 2003 — Tous droits réservés
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Introduction

Les gaz naturels peuvent contenir des quantités considérables de mercure, qui est généralement présent
sous sa forme élémentaire. Les gaz ayant une teneur élevée en mercure doivent étre purifiés pour éviter la
condensation du mercure pendant le traitement et le transport ainsi que pour satisfaire aux exigences des
contrats de vente de gaz. De faibles concentrations de mercure sont spécifiées lorsque le gaz naturel doit étre
liquéfié. Cela est destiné a éviter de graves problemes de corrosion, par exemple dans les échangeurs de
chaleur en aluminium des usines de liquéfaction.

Puisque la présence d'hydrocarbures, en particulier les hydrocarbures aromatiques présents en de faibles
concentrations dans presque tous les gaz naturels, interféere dans la détermination de la teneur en mercure
par spectrométrie d'absorption atomique (SAA) ou par spectrométrie de fluorescence atomique (SFA), la
teneur en mercure ne peut étre déterminée directement dans le gaz naturel. Par conséquent, préalablement a
la détermination analytique, le mercure doit étre recueilli et séparé des hydrocarbures aromatiques.

Le but de la détermination de la teneur en mercure peut étre
— la surveillance de la qualité du gaz,
— la surveillance du fonctionnement d'installations de traitement du gaz pour I'élimination du mercure.

Plusieurs méthodes d'élimination ou d'enrichissement du mercure du gaz naturel ont été développées. La
collecte du mercure du gaz naturel! sec)nepose mormalement pas de probleme particulier. Toutefois, il
convient de prendre des précautions lors de I'échantillonnage du mercure a partir de gaz naturels dans des
conditions proches de la condensation (voir '1SO 6570).

Les deux parties de I''SO'6978 énoncent les principes d'échantillonnage ‘et spécifient les exigences générales
concernant les méthodes d'échantillonnage du-mercure et de détermination de la teneur totale de mercure
dans le gaz naturel de pipeline. La présente partie de I''SO 6978 spécifie une méthode d'échantillonnage du
mercure par chimisorption sur un gel de silice imprégné d'iode alors que la Partie 2 spécifie une méthode
d'échantillonnage du mercure par amalgamation sur un fil en alliage or/platine.

© ISO 2003 — Tous droits réservés \
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Gaz naturel — Détermination de la teneur en mercure —

Partie 1:
Echantillonnage du mercure par chimisorption sur iode

AVERTISSEMENT — L'utilisation de la présente partie de I'I|SO 6978 peut impliquer des matériaux, des
opérations et des appareillages dangereux. La présente partie de I''SO 6978 ne prétend pas aborder
tous les probléemes relatifs a la sécurité associés a son utilisation. Il incombe a I'utilisateur de la
présente partie de I'lSO 6978 d'établir des pratiques appropriées en matiére d'hygiéne et de sécurité et
de déterminer I'applicabilité des restrictions d'emploi réglementaires avant I'utilisation.

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 6978 spécifie une méthode de détermination de la teneur totale en mercure dans
un gaz naturel a l'aide d'une méthode d'échantillonnage, a des pressions allant jusqu'a 40 MPa, par
chimisorption sur un gel-de silice-imprégné diiode; Cette .méthode d'échantillonnage est appropriée pour la
détermination de teneurs ‘en-mercure dans'le gaz naturel allant de'0,1'ug/m3 & 5 000 ug/m3. Cette méthode
est applicable aux volumes de gaz échantillonnés contenant moins de 20 mg de sulfure d'hydrogéne (teneur
absolue) et moins de 10 g/m?3 de condensat'liquide total d'hydrocarbure dans les conditions d'échantillonnage.
Le mercure recueilli est déterminé en mesurant I'absorbance ou la fluorescence de la vapeur de mercure a
253,7 nm.

NOTE L'ISO 6978-2 fournit une méthode:d'échantillonnage appropriée a la détermination de la teneur en mercure du
gaz naturel de pipeline par amalgamation sur un fil en alliage or/platine a pression atmosphérique pour une teneur en
mercure allant de 0,01 pg/m3 & 100 pg/m?3 et a I'échantillonnage & haute pression (jusqu'a 8 MPa) pour une teneur allant
de 0,001 pg/m3 & 1 ug/m3.

2 Reéférences normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 6570, Gaz naturel — Détermination de la teneur en hydrocarbures liquides potentiels — Méthodes
gravimétriques

ISO 10715, Gaz naturel — Lignes directrices pour I'échantillonnage

ISO 14111, Gaz naturel — Lignes directrices pour la tragabilité en analyse

ISO 14532, Gaz naturel — Vocabulaire

Guide pour l'expression de l'incertitude de mesure (GUM), BIPM, CEl, FICC, ISO, OIML, UICPA, UIPPA

Code de I'acier AISI")

1) Disponible auprés de 'American Iron and Steel Institute, c/o James McCarl, 131 Huron Drive, Carnegie, PA 15106,
USA.
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3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans I'|SO 14532 s'appliquent.

4 Principe

Le gaz traverse un tube en verre contenant un gel de silice imprégné d'iode. Le mercure (Hg) présent dans le
gaz sous forme de mercure élémentaire ou de composés organiques du mercure [par exemple le diméthyle
mercure Hg(CHs),, ou le diéthyle mercure, Hg(C,H;),] sont chimisorbés.

Hg+1, N Hal,

L'iodure de mercure (Hg,) formé est alors dissout dans une solution d'iodure d'ammonium/iode (NH,4l/l,) au
laboratoire. Les condensats d'hydrocarbure sont éliminés par tirage sous vide a cette étape. Le mercure,
présent sous forme d'un complexe hydrosoluble, est déterminé en réduisant les parties aliquotes de cette
solution en mercure élémentaire avec une solution alcaline d'étain (II). Le mercure est retiré de la solution par
un gaz inerte et la vapeur de mercure est transférée dans un spectrométre d'absorption atomique en phase
vapeur a froid (SAA) ou dans un spectrométre de fluorescence atomique (SFA) pour un mesurage a 253,7 nm.
L'étalonnage pour la détermination finale de la teneur en mercure est réalisé de la méme maniére a l'aide
d'une solution aqueuse étalon de mercure dont la matrice est corrigée par rapport a I'échantillon.

Sauf spécification contraire, les volumes -de gaz sent, exprimés,en métres jcubes (m3) a 273,15K et a
1 013,25 hPa.

5 Appareillage

Les paramétres ayant une influence 'sur'le ' mesurage doivent pouvoir étre raccordés‘a‘des étalons nationaux
ou internationaux. L'incertitude du mesurage'du‘volume’(volume, température et pression du gaz ainsi que
pression de I'air ambiant) contribue directement a I'incertitude de la teneur en mercure déterminée du gaz. Par
conséquent, des appareils de mesurage appropriés, étalonnés par rapport a une référence généralement
acceptée, doivent étre utilisés de maniere a minimiser l'incertitude de mesurage du volume a moins de 1 %.

5.1 Appareillage d'échantillonnage [voir Figure 1 a) pour échantillonner jusqu'a 10 MPa et Figure 1 b)
jusqu'a 40 MPa], comprenant les éléments suivants:

5.1.1 Cellule de préléevement a haute pression (voir Figure 1 avec les détails illustrés a la Figure 2),
fabriguée en NiMo16Cr15W (numéro de matériau 2.4819 selon le code de l'acier), qui comprend un
thermomeétre, un manomeétre et les composants suivants:

5111 Laine de verre lavée a I'acide.

51.1.2 Tube d'échantillonnage (voir Figure 1 avec les détails donnés a la Figure 3), en verre
borosilicaté et pourvu d'un bouchon a vis.

Garnir d'abord le tube d'échantillonnage d'une couche de 0,5 cm d'épaisseur de laine de verre lavée a l'acide
(5.1.1.1) destinée a retenir I'adsorbant. Remplir alors le tube avec 4,00 g de gel de silice imprégné d'iode
(6.2.3) jusqu'a l'obtention d'une couche d'adsorption de 5 cm. Ajouter alors une autre couche de 0,5 cm
d'épaisseur de laine de verre (5.1.1.1) pour retenir le sommet de la couche adsorbante. Fermer le tube avec
un bouchon a vis.

5.1.2 Jauges de températures ou thermometres (voir Figure 1 avec les détails donnés a la Figure 2).

5.1.3 Manomeétres (voir Figure 1 avec les détails donnés a la Figure 2).

2 © ISO 2003 — Tous droits réservés
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5.1.4 Soupapes de décharge (voir Figure 1) qui sont
a) soit a chauffage électrique, pour une pression d'échantillonnage allant jusqu'a 10 MPa [voir Figure 1 a)],

b) soit reliées a un échangeur de chaleur (5.1.5), pour une pression d'échantillonnage allant jusqu'a
40 MPa [voir Figure 1 b)].

Lorsque la soupape de décharge a chauffage électrique est située dans une zone dangereuse, elle doit étre
conforme aux réglementations locales en matiére de sécurité.

5.1.5 Echangeur de chaleur [voir Figure 1 b)], ayant une capacité suffisante pour chauffer I'échantillon et
le gaz dérivé jusqu'a 90 °C.

Lorsque I'échangeur de chaleur est situé dans une zone dangereuse, il doit étre conforme aux
réglementations locales en matiére de sécurité.

5.1.6 Compteur a gaz (voir Figure 1), équipé d'un thermométre (5.1.2) et d'un manomeétre (5.1.3).
5.1.7 Baromeétre, requis pour le mesurage de la pression de I'air ambiant.

5.2 Appareillage en verre pour dissolution (voir Figure 4), pour la dissolution de l'iodure de mercure,
constitué des éléments suivants:

5.2.1 Réservoir, pour la solution.
5.2.2 Récipient gradué.

5.2.3 Robinets.

5.2.4 Robinet trois voies.

5.3 Appareillage en verre pour limprégnation du, gel de silice avec de Il'iode (voir Figure 5),
comprenant les éléments suivants:

5.3.1 Ballon a fond rond, d'une capacité de 2 I.
5.3.2 Tube d'arrivée de gaz.

5.3.3 Filtre a air, rempli d'un adsorbant approprié, tel que du charbon actif imprégné de soufre, pour
éliminer le mercure de l'air.

5.4 Spectromeétre d'absorption atomique en phase vapeur a froid (SAA) ou spectrométre de
fluorescence atomique (SFA).

Un spectrométre SAA en phase vapeur a froid avec correction de fond ou un spectromeétre SFA avec une
unité de mercure, capable de détecter au moins 1 ng de Hg, des équipements normalisés de laboratoire et
des tuyaux en acétate de polyvinyle (PVA) sont requis. Toutefois, des tuyaux en matiére plastique appropriée,
telle que le polytétrafluoréthyléene (PTFE) ou le polyamide (PA), peuvent étre utilisés.

Il est fondamental de s'assurer que le débit du flux transportant le mercure a travers le systéme d'analyse
reste constant.

© ISO 2003 — Tous droits réservés 3
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V1 V2

a) Appareillage pour des pressions allant jusqu'a 10 MPa

Légende

1 thermométres (¢4, ig)

soupapes de décharge (V1, V2)
manomeétres (p4, pg)

cellule de préléevement a haute pression

isolation
robinet de cellule
robinet d'échantillonnage

© 0o N O

compteur a gaz

a b WN

tube d'échantillonnage
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b) Appareillage pour des pressions allant jusqu'a 40 MPa

Légende

1 thermomeétres (¢4, 1)

soupapes de décharge (V1, V2)
manomeétres (p1, pg)

cellule de prélévement a haute pression
tube d'échantillonnage

isolation
robinet de cellule
robinet d'échantillonnage
compteur a gaz
0 échangeur de chaleur

a b ODN
= © 00 N O

NOTE Voir 7.2.

Figure 1 — Appareillage d'échantillonnage a haute pression

© ISO 2003 — Tous droits réservés 5



	—$bÁV¸P´¸Ú)Í¦e˜b}„U¿çp:GúŽ�¼ä˝™ˆ£�x>Ø™ªñYé�¼O"Í©−�n7U§žŁÿ!|ž³<ÎŁA�Q•

