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1. CONTEXTE ET ENJEUX

1.1 Mission :

Le client confie a Bureau Veritas qui accepte les prestations suivantes :

Vérification périodique du systéme d’auto-surveillance du rejet en mer du site VALE.

Dans le présent rapport il sera également formulé des orientations d’amélioration du systéme
d’autosurveillance actuel vis-a-vis des préconisations techniques Agence de I’eau Rhéne
Méditerranée Corse.

La présente mission consiste a évaluer le systeme d’auto-surveillance des rejets en mer sur les parties
suivantes :

Matériel et techniques de prélévement automatique.

- Conservation des échantillons / conditionnement avant analyses.
Analyses laboratoire (Inter-comparaison).

Systeme qualité lié aux domaines ci-avant.

Ce type de contrble « Agence de I'eau » sur les systéemes d’auto-surveillance visant la déclaration d’activité
polluante doit étre réalisé une fois par an.

Les prestations de Bureau Veritas ont eu lieu a I'adresse suivante :

Site VALE INCO Nouvelle Calédonie.
Station de traitement des eaux industrielles.

1.2 Structure auditée :

La structure auditée est appelée « Département Lixiviation » ainsi que le « Département Laboratoire » les
personnes rencontrées lors de I'audit sont :

- Mickael CABON (Chef de section Laboratoire)
- Jean-Francgois REUILLARD (Responsable unité lixiviation)
- Gemmanick Cherika (Ingénieur procedé)
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2. DESCRIPTIF DU POINT D’AUTOSURVEILLANCE

21 Matériels en place pour le prélevement et les mesures continues:
La chaine de prélévement auditée est composée des éléments suivants :

- Débitmétre électromagnétique :

Marque KROHNE

Modéle OPTIFLUX 4300W
Gamme de mesure 0 —4000 m3/h
N°TAG 285 FIT 00835

Sur conduite en aval des pompes de refoulement du bassin 285 TNK 016 « rejet diffuseur en mer ».

- Préleveur automatique d’échantillon :

Marque SENTRY

Modele ISOLOK TYPE SAA
Gamme d’échantillonnage 3ai15ccou 3a15ml
N°TAG 285 SAO 004
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- PHmeétre / Thermométre :

Marque YOKOGAWA
Modéle EXA PH 202
Gamme d’échantillonnage 2 a 12 Unité de pH
N°TAG 285 SAO 004

La téte de mesure est située sur une passerelle au-dessus du bassin 285 TNK 016. La sonde est immergée
dans ce méme bassin qui est homogénéisé de maniére naturelle par les effluents entrants.
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2.2 Matériel d’analyse laboratoire :
- Mesure de MEST (Gravimétrie sous vide sur filtre)

- ICP AES (éléments dissous)
- Spectrométrie d’absorption moléculaire (Cr6)

2.3 Contexte de partage des échantillons :

Les échantillons ont été reconstitués dans le préleveur de la station sur une durée de 12H dans le cadre d’'un
bilan d’autosurveillance interne.

lls ont été partagés au laboratoire par homogénéisation manuelle depuis un bidon de 10 litres.

L’échantillon est réparti dans plusieurs flacons pour analyses interne et externes Bureau Veritas.
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3. COTATIONS / AVIS DE CONFORMITE :

3.1 Débitmeétre :

Le débitmeétre électromagnétique est correctement implanté, les longueurs droites amont et aval sont
conformes aux préconisations KROHNE.
La gamme de mesure de I'appareil est adaptée aux régimes de fonctionnement observés.

Une vérification (test électronique interne du transmetteur) est réalisée chaque 6 mois par VALE.

Une mesure comparative 2H n’a pas pu étre réalisée par Bureau Veritas pour cause d’accessibilité au centre
d’une portion de longueurs droite de 6DN.

Pour le prochain contréle. Il sera nécessaire de pouvoir accéder a une portion de longueur droite par exemple
décrite ci-dessous ou autre :

<

Cette mesure pourra étre réalisée a I'aide d’une nacelle / échafaudage et de notre débitmétre Ultrasons temps
de transit raccordé CETIAT.

Mesure de débit en écoulement en charge oui non
Le débitmeétre est-il installé conformément aux normes ou aux prescriptions du
constructeur, le report éventuel de la mesure s'effectue t-il correctement ?

Si une mesure comparative est possible, '€cart sur au moins 2 heures, entre les
2 |résultats de mesures obtenus sur le point de mesure et de maniére déportée d'une part,
et par I'organisme de controle d'autre part, estil <a 10% ?

Si une mesure comparative est impossible et qu'un bilan eau (entrée - sortie ou
autre) peut-étre établi, est-il cohérent ?

Si une mesure comparative est impossible et qu'un étalonnage du débitmétre par
4 |un laboratoire accrédité est régulierement réalisé (au moins tous les 5 ans),
lincertitude de mesure du débitmetre est-elle <a 5% ?

Si une mesure comparative est impossible et qu'un contréle de fonctionnement du
5 |débitmeétre est assuré annuellement par le constructeur ou le fournisseur, le rapport
d'intervention atteste t-il d'un bon fonctionnement du débitmeétre ?

Résultat de la cotation sur 10 10.0

N°rapport: CB677-2605191-JBe-ind 1
| Page7/28

Cellule Essais de performances VALE NOUMEA



3.2 Préleveur automatique d’échantillons :
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Prélévement oui non

1 |Le point de prélévement est-il correctement implanté (milieu homogéne et brassé) ?

Le circuit de prélévement, y compris la boucle primaire, présente t-il un état de
fonctionnement satisfaisant, son diameétre est-il 2a 9mm ?

3 |Le volume de prélévement par cycle est-il > a 50ml ?

4 |La vitesse d'aspiration, y compris celle de la boucle primaire, est-elle 2 a 0,5 m/s ?

Le préleveur est-il asservi au débit, ou au volume écoulé, assure-t-il un nombre de
5 |prélevements suffisant (a titre indicatif, une moyenne de 6 par heure de rejet effectif) ?
Les horaires de prélévement et de totalisation des débits sont-ils synchronisés ?

L'écart entre le volume théorique et le volume prélevé (sur au moins 2 heures ) est-
i1<a10%?

Résultat de la cotation sur 10 6.7

Le préleveur automatique ne respecte pas la norme 1ISO-5667-10 faisant référence pour la technique
d’échantillonnage des eaux résiduaires.

3.2.1 Rappels I'implantation du prélévement et les techniques a mettre en ceuvre :

Le point de prélévement sera situé dans un milieu homogene, donc suffisamment brassé et turbulent afin
d’appréhender correctement les matiéres en suspension et flottantes. Un prélévement dans un écoulement
laminaire est donc le plus fréquemment a proscrire et une implantation a ’aval d’un organe de mesure de
débit a conseiller.

En I'absence d’'une telle installation, le point de prélevement doit figurer suffisamment en aval du dernier
raccordement. Sur les stations d’épuration, le point de prélévement a I'entrée de la station se situera en amont
des retours en téte.

L’installation d’un bac de prélevement de volume modeste a pression atmosphérique est nécessaire pour un
dispositif d’autosurveillance sur conduite en charge (aprés un relevage par exemple), celui-ci devant étre
alimenté en permanence par un piquage correctement implanté et dimensionné, situé si possible en amont du
débitmétre.

Les prélevements sont réalisés a I'aide de préleveurs échantillonneurs automatiques réfrigérés a 4T et sont
représentatifs de la qualité de I'effluent durant une période ne pouvant excéder en principe 24 heures lors de
I'activité polluante.

Afin de limiter le nombre de manipulations des échantillons, I'utilisation d’un seul bidon par jour est conseillée.
Pour des programmes d’autosurveillance soutenus (plusieurs fois par semaine), I'installation de préleveurs
échantillonneurs multi flacons (4 X 12 litres au minimum) est a privilégier. Pour les préleveurs échantillonneurs
installés en extérieur, il est nécessaire de prévoir un abri de protection.
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Ces matériels doivent obligatoirement respecter la norme 1SO-5667-10, fixant des critéres de fonctionnement
et notamment :

[ Une vitesse d’aspiration minimale de 0,5 m/s,

[ Un diamétre minimal du tuyau d’aspiration de 9 mm,

[ Un volume unitaire prélevé par cycle supérieur a 50 ml,

[1 Un écart limite de 5% entre le volume d’échantillon prélevé et celui devant étre théoriquement obtenu,

[l L'existence d’un systéme de purge préalable du circuit de prélévement avant chaque cycle de prélévement.

Un échantillon représentatif est obtenu si les régles suivantes sont respectées :

[1 Asservissement du préleveur a une mesure en continu du débit du rejet (de préférence, le préleveur sera
piloté par une impulsion délivrée par le débitmétre),

[1 Fréquence soutenue des cycles de prélevement, au minimum 6 a 7 en moyenne par heure de rejet effectif
et 150 en moyenne journaliére pour un rejet continu.

L’Agence de I'eau ou les Organismes réglementaires peuvent organiser des contréles analytiques sur les
échantillons constitués dans le cadre de I'autosurveillance.

Des doubles de ces échantillons (2 litres au minimum) devront donc étre conservés durant au moins 24
heures dans une enceinte de préleveur réfrigéré a 4C.
3.3 Mesure de pH / Température :

La mesure comparative Bureau Veritas avec ses appareils étalonnés sur les paramétres pH et température en
continue est conforme.

Bureau Veritas VALE Ecart toléré
Mesure de pH 8.87 9.05 0.2
Température (T) 27.1 27.2 1

Les procédures de suivi et d’étalonnage des instruments mises en place pour ces parameétres sont conformes
et suffisant.
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3.4  Analyses comparatives :

COMPARATIF ANALYTIQUE
:INCO NOUVELLE CALEDONIE (NOUMEA TOM) le  00/01/1900  par LSEH

Les analyses sont réalisées par| VALE Ce laboratoire est il agréé et (ou) accrédit{oui
Les échantillons sont ils correctement traités ?| OU I ‘ si NON, cotation analytique réduite de 40%
nombre de mesures conformes (B L:’

nombre total de mesures [N Observations Inter-comparaison parfaite

note obtenue sur 10f 10.0

Concentration en Station Labo :‘é Station Labo :‘g Station Labo ’g
mg/ ou. deh Ecart (%) g ou. deﬁ Ecart (%) ,g ou. deA Ecart (%) g
Etabliss | contréle 8 Etabliss | contréle 8 Etabliss | contrdle 8
DBO5 3
Mg 1130 1206 -3.25% | oui
MEST 6.2 8.4 - oui
NK (N) 3
SO4-- 5470 5080 3.70% oui
NO2 (NO2) 0.11
NO3 (NO3) 10
Azote Global (N) 0
PT 0.16
ST-DCO 50 33 20.48% | oui
As 0.02 0.004 - oui
Co 0.01 0.022 - oui
Cr 0.03 0.039 - oui
Cu 0.01 0.02 - oui
Hg 0.5
Ni 0.05 0.112 - oui
Po 0.01 0.004 - oui
Zn 0.1 0.04 - oui
Cr6 0.03 0.05 - oui
CN 0.05
AOX 0.23
COT 2.7 2.9 - oui
Ca 494 418.8 8.24% oui
autre para.

Conditionnement des échantillons avant analyses

Lors de I'audit I'exploitant a homogénéisé I'échantillon au laboratoire.
L’homogeénéisation / partage de I'échantillon est manuel avec agitation d’'un bidon de 10 litres. Vu le type
d’effluent manipulé (clair avec peu de MEST ou particules) cette méthode est acceptable.

Il peut étre envisagé « comme axe d’amélioration », de mettre en place un systéeme d’homogéneéisation
mécanique avec pompage péristaltique pour répartition des échantillons en flacons. (Un systeme sera décrit
en conclusion).

Bilan des analyses comparatives
Commentaires :

L’inter-comparaison analytique est excellente malgré la remarque sur ’lhomogénéisation.
Les bulletins de résultats des deux parties sont joints en annexe.
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3.41 Méthode de calcul des écarts analytiques :
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3.4.2 Domaine d’Accréditation VALE :

Le laboratoire VALE est accrédité COFRAC pour certaines analyses de suivi sur site. Les certificats
d’étalonnage et/ou vérification des instruments d’analyses nous ont été transmis.

Cellule Essais de performances
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4. CONCLUSION / AVIS TECHNIQUE :

Aucune cotation n’est inférieure a 6/ 10.
La note globale moyenne est de 8.9/ 10.
Des modifications importantes doivent étre apportées au systéme de prélevement automatique d’échantillon.

Sur les autres domaines concernés par I'audit (Inter-comparaison laboratoire, techniques d’analyse, suivi et

entretien du matériel / systeme qualité) aucune remarque n’est formulée, les résultats sont de trés bonne
qualité.
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5. PRECONISATIONS D’AMELIORATIONS DU SYSTEME D’AUTO-
SURVEILLANCE :

5.1 Préleveur automatique d’échantillon :

Comme décrit au paragraphe 3.2 le préleveur automatique d’échantillon ne répond pas aux criteres de
conformité d’'une chaine de prélévement représentative et conforme a la 1ISO-5667-10.

Pour palier a ce manque, il est nécessaire de mettre en place :
Un bac tampon de taille raisonnable (5 a 10 litre) alimenté en permanence par I'effluent en cours de rejet.

Ce bac tampon doit étre alimenté par une conduite d’au moins 9 mm de diamétre et étre naturellement
homogénéisé par le flux introduit.

A c6té de ce bac tampon doit étre installé un préleveur automatique d’échantillon répondant a la ISO-5667-10.
Exemple de préleveur conforme : ENDRESS-HAUSER ASP STATION 2000.

Autre fournisseurs : (HYDREKA / NEOTEC ISCO / LANGE etc...)

Ce préleveur d’échantillon doit étre réfrigéré et asservi / piloté par les impulsions du débitmétre
électromagnétique (de quoi réaliser au moins 150 échantillons / jour d’'un minimum de 50 ml par échantillon.
Celui-ci prélevera dans le bac tampon précédemment décrit par le biais d’'un tuyau d’au moins 9 mm de

diameétre intérieur.

Exemple en photographie :
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5.2 Homogénéisation avant analyses :

L’homogeénéisation de I'échantillon journalier reconstitué doit étre réalisée dans un flacon PE d’au moins 12
litres et ayant une ouverture de col d’au moins 80mm.

Ce flacon est ensuite placé sous un systéme d’homogénéisation mécanique (type moteur vitesse variable
avec agitateur a pales ou agitateur magnétique grande dimension).

Lors de I'agitation, il ne doit pas apparaitre de phénoméne de vortex (cone d’air) afin de ne pas oxygéner
I’échantillon.

A ce systéme est ajoutée une pompe de type péristaltique qui vient aspirer dans le flacon en cours d’agitation.

Elle permettra de répartir I'échantillon dans plusieurs flacons pour partage / filtration et/ou analyse chez un
sous traitant etc...

Exemple en photographie :

Aprés chaque utilisation. L’'ensemble du systéme devra étre soigneusement rincé / laver et purger.

Ce type de systéme est fortement conseillé lorsque les concentrations en MEST peuvent dépasser les 10 mg/l
ou lors de présence de cristaux ou décantat organique / minéraux.

A titre d’information les préconisations décrites aux §5.1 et 5.2 représentent un investissement
d’environ10 K€.
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6. ANNEXES

6.1 Résultats d’analyses Bureau Veritas :
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6.2 Résultats d’analyses VALE :
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6.3 Conditions de fonctionnement lors de I'audit

Echantillonneur de la 285-TNK16 : fréquence de préléevement

Flow (m3/h) |Last value (min)| New values
(min)

0,01 14 47
500 14 47
750 9,6 3,2
1000 7,2 2,4
1250 5,8 1,9
1500 4,8 1,6
1750 4.1 1,4
2000 3,6 1,2
2250 3,2 1,1
4000 2,9 1,0

Débit Océan

3000

-285-PPP-024_Actual Speed-Al

L [T 1y R R () I J"—‘
15/04/2013 15:07:52 3. %1, 24,00 heures « B3 16/04/2013 15:07:52
& Ocean Outfall Pump 2
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6.4 Documents laboratoire :
2 — Accréditation — Portée sur le site du cofrac www.cofrac.fr rechercher par organisme —vale.

Pour info, les méthodes accréditées ont changé de référence suite au changement de référencement des
documents de Vale et la portée d’accréditation sera mise a jour sur le site du Cofrac d’ici quelques semaines
(le Cofrac a d’ailleurs rendu son rapport avec un avis favorable suite au dernier audit de renouvellement les
26 et 27 février dernier)

3 — LIMS et rapport d’analyse

Ci-dessous une copie d’écran du LIMS pour I'enregistrement des échantillons et des résultats (inclus résultats
de contrdle qualité — échantillon de référence, blancs, duplicata) et les données de tracabilité (qui — quand —
avec quel instrument...)
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Les résultats validés (par le personnel habilité) est visible en ligne pour les clients (opération et service
environnement). Ci-dessous on voit une ligne vide pour le 15 avril qui contiendra I'analyse du Hg
hebdomadaire, une ligne vide pour le 16 avril qui contiendra I’'analyse mensuel de la DBO5. Les cellules vides
pour la seconde ligne du 16 et celle du 17 sont les analyses pas encore faites ou validées pour ces 2 journées
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6.5 Quelques photographies :
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