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1. AMAC:

Bu prosediir, laboratuvarimizda uygulanan yontemlerin secilmesi, testlerin uygulanmasi,
yapilan testlerin gecerliligi ve sonuclarin raporlanmasi asamalarin1 agiklamak amaci ile
hazirlanmstir.

2. KAPSAM:

Bu prosediir Ulutem Laboratuvari’nda uygulanacak test islemlerini kapsar.

3. TANIMLAR:

3.1 Validasyon: Bir cihazin, metodun veya O6l¢iim sisteminin belirlenen amaca uygun
oldugunun test edilerek yazili kayitlarla onaylanmasidir.

3.2 Metot Validasyonu: Bir metodun veya Olglim prosediiriiniin belirlenen amaclara
uygunlugunun objektif olarak test edilerek yazili delillerle kanitlanmasidir. Metot validasyonu
bir metodun performansini belirlemek i¢in yapilan test ve 6l¢me islemleridir.

3.3 Verifikasyon (Teyit): Laboratuvarlar arasi ¢alismamalarla performans kriterleri
belirlenmis olan bir metodun, laboratuvar sartlarinda teyididir.

3.4 Olgiimlerin Dogrulugu (Accuracy of Measurement): Deney sonucu ve kabul edilen
referans deger arasindaki yakinlik derecesidir.

3.5 Kesinlik (Precision): Uzlasilan sartlar altinda elde edilen bagimsiz deney sonuclari
arasindaki yakinlik derecesidir.

3.6 Gerceklik (Trueness): Deney sonuclarinin biiylik bir serisinden elde edilen ortalama

deger ile kabul edilen bir referans deger arasindaki yakinlik derecesidir.
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3.7 Sapma (Bias): Deney sonuglarindan bulunan deger ile kabul edilen bir referans deger
arasindaki farktir.

3.8 Mutlak Hata (Absolute Error): Olciim sonucundan, gercek degerin ¢ikarilmasi ile
bulunur.

3.9 Bagil Hata (Relative Error): Olciim hatasinin dlgiilen biiyiikliige boliinmesi ile elde
edilir.

3.10 Rastgele Hata (Random Errror): Olciim sonucundan, kesinlik kosullari altinda
gerceklestirilen ayni Olgiilen biiyiikliige ait sonsuz sayidaki 6l¢iim ortalamasinin ¢ikarilmasi ile
elde edilen deger

3.11 Sistematik Hata (Systematic Error): Tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda
gerceklestirilen, ayn1 Olciilen biiyiikliige ait sonsuz sayidaki 6l¢limiin ortalamasindan, gercek
degerin ¢ikarilmasi ile elde edilir. Sistematik hata diizeltilebilir.

3.12 Olciim Sonucunun Diizeltilmesi: Rastgele hata diizeltilemez ancak sistematik hata
diizeltilebilir.

Diizeltme degerinin belirlenmesi i¢in gercek deger Ol¢limlerin ortalamasina boliiniir.
Sistematik hatay1 ortadan kaldirmak i¢in belirlenen diizeltme degeri ile 6lglim sonucglarinin
ortalamasi carpilir.

3.13 Aritmetik Ortalama:

X; n tane degerin aritmetik ortalamasi

3.14 Ornek Standart Sapmasi, SD:

Popiilasyonun standart sapmasinin (S) n sayida drnekle hesaplanmasi

|H

|||Z(xj_;)2
i=1

j;lj = M =
n—1
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3.15 Ortalamanin Standart Sapmasi, Sx:

SL
.S: — —

Ny

3.16 Relatif (Bagil) Standart Sapma, RSD:

SD
RSD =22

X

3.17 Ol¢iim Belirsizlii (Measurement Uncertainty):

Olgiim sonuglarryla ilgili parametre olup, dlgiime bagli olarak degerlerin dagilimini gdsterir.
Belirsizlik 6l¢iim sonuglarinin dagiliminin ifadesidir ve yok edilemez. Belirsizlik hi¢gbir zaman

tam olarak hesaplanamaz. Tahmin edilir ve ancak belirsizlige etki eden degerin iyilestirilmesi

ile kiiciiltiilebilir.

3.18 Standart Belirsizlik u(xi): xi degerinin belirsizliginin standart sapma olarak ifadesidir.

3.18.1 Toplam (Birlestirilmis-Combined) Standart Belirsizlik uc(y): belirsizligi

olusturan bilesenlerin varyanslarinin (Standard Sapmanin Karesi) toplaminin karekokiidiir.

3.18.2 Genisletilmis Belirsizlik (U): Toplam standart belirsizligin giiven araligia (k)

gore ifadesidir.
T .-
J =u .xh

3.19 Kapsama Faktorii (Covarge Factor), k:

Toplam standart belirsizligin genisletilmis belirsizlige ¢cevriminde kullanilan sayisal deger.

e % 68 Aralik i¢in k=1
o % 95 Aralik i¢in k=2
o % 99 Aralik i¢in k=3
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3.20 Belirsizlik Tipleri

3.20.1 Tip A Belirsizlik:
Olgiim sonuglarinin  istatistiksel olarak hesaplanabildigi  belirsizlikler ~(validasyon
parametrelerinden hesaplanan belirsizlikler)

3.20.2 Tip B Belirsizlik:
Daha onceden yapilmis Ol¢lim sonuglarinin kullanilmasi (kalibrasyon sertifikalari, referans
maddelerin sertifikalari, literatiirden alinan degerler vs.)

3.21 Varyans: Standart sapmanin karesidir.
3.22 Test: Laboratuvara numune iizerine uygulanan yontemdir.

3.22.1 Referanslar: Sertifikalandirilmis referans standart/malzemelerin diizenli olarak
kullanilmasi ve/veya ikincil referans standart/malzemeleri kullanarak laboratuvar i¢i kalite
kontrolii, (a)

3.22.2 Yeterlilik Deneyleri Ile: Karsilastirmali, laboratuvarlar aras1 yeterlilik deney
sonugclari, (b)

3.22.3 Analiz Tekrari: Deney sonuglarinin gegerliliginin kontrolii i¢in, ayn1 veya
farkli metot veya personel kullanilarak deneylerin tekrarlanmasi, (c)

3.22.4 Bilinen Numune ya da IRM ile: Uygun kosullarda saklanan numunelerde
deney tekrar1 (d)

3.22.5 Parametrelerin Etkilesimi: Bir numunenin farkli 06zellikleri ile ilgili
sonuclarin birbiriyle iligkilendirme sonuglari, (e)

3.22.7 Cihazlarm Stabilite Kontrolii: Cihazlarin stabilite (kararlilik) ve fonksiyon
yoniinden diizenli olarak kontrol edilmesi (f)

3.22.8 Bos Numune: Icinde analizi yapilacak olan analizi igermeyen matriks
numunenin diizenli olarak kontrol edilmesi.(g)

3.23 CRM: Sertifikali referans malzeme

3.24 IRM: i¢ (Internal) Referans Malzeme
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3.25 Kalite Giivence: Kalite yonetiminin kalite sartlarinin gergeklestirilmesi i¢in giivence
saglamaya odaklanan bolimii.

3.26 Kalite Kontrol: Kalite yonetiminin kalite sartlariin gerceklestirilmesine odaklanan

boliimii.

3.27 Yeterlilik Testi: Laboratuvarlar arasi karsilastirmalar aracilig1 ile laboratuvarin deney
yapma performansinin tayini.

3.28 Laboratuvarlar Aras1 Karsilastirma: Ayni veya benzer nitelikteki deney kalemleri
iizerinde iki veya daha fazla laboratuvarin onceden belirlenmis sartlara uygun olarak
deneylerin organize edilmesi, yapilmasi ve degerlendirilmesi.

4. SORUMLULAR
Bu prosediiriin hazirlanmasinda Birim Kalite Temsilcisi ve uygulamasindan Laboratuvar
Koordinatorii ve prosediir icerisinde kendilerine sorumluluk verilen personel sorumludur.

5. UYGULAMA

5.1 Taleplerin, tekliflerin ve sozlesmelerin gozden gecirilmesi

5.1.1 Laboratuvarimiz miisterilerle UTM-FRM-08 Analiz Fiyat Teklif Formu araciliiyla
taraf gerekliliklerin, belirlenmis olan sartlarin ve yiikiimliiliiklerin kabul edilmesini
saglamaktadir. Bu soOzlesmeler Kayitlarin Kontrolii Prosediiriine gére muhafaza
edilmektedir

5.1.2 Miisterilerimizden gelen test talepleri LabSis otomasyon sistemi ile takip edilmekte,
Numune Kabul Personelinin sisteme bilgileri girmesi ile saglanmaktadir. Miisteriden
gelen talepler, UTM-ISA-01 Laboratuvar Is Akis1 dogrultusunda takip edilmektedir.

5.1.3 UTM-FRM-08 Analiz Fiyat Teklif Formu ile numunelerine uygulanacak testler
belirtilmedigi durumlarda uygun test tiirleri ve kullanilan metotlarin tarafimizca segilmesi
(isletme ici metod) ve siirece iliskin miisteri gerekliliklerine dair konularda
misterilerimiz bilgilendirilmektedir.

5.1.4 Misteri tarafindan talep edilen yontemin uygun veya giincel olmamasi durumunda
Merkez Miidiir / Miidiir Yardimcilar1 tarafindan yapilan degerlendirilme sonucu

miisterinin yetkilisi bilgilendirilir (feragat beyani imzalatilir). Bu bilgilendirme ve
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miisteri teyidi resmi yazi veya mail seklinde olabilir. Kayitlar, GAUN-PRD-02 Kayitlarin
Kontrolii Prosediiriine gore muhafaza edilir.

5.1.5 Misteri, test icin bir sartnameye veya standarda uygunluk beyam talep ettiginde
sartname, standart ve karar kurali UTM-FRM-08 Analiz Fiyat Teklif Formunda acik¢a
tanimlanmaktadir. Secilen karar kurali, halihazirda talep edilen sartname veya standartta
yer almiyorsa miisteriye sOzlesme sirasinda bilgilendirme yapilir ve bu konuda miisteriyle
mutabakat saglanir. Kabul edilen karara gore testler gerceklestirilir.

5.1.6 Testler baglamadan once miisteri ile dncelikle UTM-FRM-08 Analiz Fiyat Teklif
Formu imzalanarak test talebi ile sozlesme arasindaki herhangi bir farklilik olugmasi
onlenmektedir. Her bir s6zlesme, hem laboratuvar hem de miisteri tarafindan kabul
edilebilir sartlar1 icermektedir. Miisteri tarafindan talep edilen sapmalar laboratuvarin
tutarliligini veya sonuglarin gecerliligini etkilemeyecek referans araliklarinda kabul
edilmektedir.

5.1.7 UTM-FRM-08 Analiz Fiyat Teklif Formu laboratuvar faaliyetleri baglamadan 6nce
diizenlenmektedir. Herhangi bir degisiklik durumunda sozlesme taraflar arasinda yeniden
imza altina alinmaktadir, bu durumdan etkilenen tiim personele bilgilendirme
yapilmaktadir.

5.1.8 Laboratuvarimiz, talep edildigi takdirde yilsonunda degerlendirilmesi yapilan

izleme/performans kriterlerine yonelik sonuclarin1 miisterileri ile paylasmaktadir.

5.2 Yontemlerin secilmesi, dogrulanmasi ve gecerli kKillnmasi

5.2.1 Yontemlerin secilmesi ve dogrulanmasi

5.2.1.1 Laboratuvarimizda, TS, EN, ISO, APHA ve ASTM gibi ulusal ve uluslararasi
merciler tarafindan kabul edilmis standart metotlar ve bunlarla birlikte laboratuvar
tarafindan gelistirilmis isletme i¢i metotlar kullanilmaktadir. Tim laboratuvar
faaliyetlerinde ve uygun oldugu yerlerde ol¢iim belirsizligi degerlendirmesi igin, veri

analizi amaciyla kullanilacak istatistiksel teknikler metotlara uygun sekilde
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kullanilmaktadir. Kullanilan test metotlar1 test talimatlarinda ayrintili  olarak
belirlenmistir.

5.2.1.2 Laboratuvar faaliyetlerimize iliskin metotlar, prosediir, talimat, standart, kilavuz
ve referans verileri vb destekleyici dokiimanlar UTM-LST-02 Giincel Dokiiman Listesi
ve UTM-LST-03 Dis Kaynakli Dokiiman Listesinde takip edilmektedir. Ayrica;
uygulanan tiim testlere iligkin giincel liste web sayfasinda olup, takip edilmekte ve
personel tarafindan web sitesinden kolaylikla erisilebilmektedir.

5.2.1.3 Laboratuvarimiz, uygun veya miimkiin olmadig1 durumlar disinda bir yontemin
en son gecerli siiriimiiniin kullanilmasin1t UTM-LST-03. Dis Kaynakli Dokiiman
Listesinde mevcut sorumlular tarafindan takip edilerek; Merkez Miidir / Miidiir
Yardimcilan tarafindan gilivence altina alinmaktadir. Gerektigi durumlarda, tutarli bir
uygulama saglamak icin yoOntemin uygulamasi laboratuvar icin test metotlar1 ile
desteklenmeye calisilmaktadir.

5.2.1.4 Miisterinin talebi durumunda miisteri tarafindan verilen 6zel test metotlar
metodun gecerli kilinmasi saglandiktan sonra uygulanabilmektedir. Miisteri kullanilacak
yontemi belirlemedigi durumlarda, laboratuvar istenen teste uygun bir yontem se¢gmekte
ve secilen yontem hakkinda miisteriyi bilgilendirmektedir. Bu yontemler secilirken;
uluslararas1 ve ulusal standartlarda veya saygin bir teknik kurulus tarafindan, ilgili
bilimsel yayinlarda veya dergilerde yayinlanmig, donanim iireticisi tarafindan belirlenmis
yontemler dikkate alinir. Laboratuvar tarafindan gelistirilmis veya tadil edilmis yontemler
de kullanilabilir.

5.2.1.5 Herhangi bir metot ilk defa kullanilacagi zaman, bir test i¢in yeni bir metot
gelistirildigi zaman, kullanilmakta olan metotta degisiklik yapildigi durumda, tim
testlerin dogrulamasi yapilmakta ve dogrulamanin kayitlart muhafaza edilmektedir.
5.2.1.6 Ar-ge caligmalar1 kapsaminda akademik personelimiz tarafindan yapilan
akademik caligmalar neticesinde gelistirilen metotlar dogrulamasi saglandiktan sonra
laboratuvarimizda isletme i¢i metot olarak kullanilmaktadir. Gelistirilen yoOntemde,

akademik yayin sonrasi planlanmis bir program dahilinde ve yeterli kaynaklarla
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donatilmis yetkin personeller tarafindan test metotlar1 uygulanmaktadir. Gelistirme
planlarinda yapilan her tirlii degisiklik kabul edilmis ve onaylanmis sekilde
ylriitilmektedir.  Gelistirilen yOntem miisteri ihtiyaglarim1  karsilamasina  dair
dogrulamalar donemsel (yilda iki defa) olarak takip edilmektedir.

5.2.1.7 Laboratuvar faaliyetleriyle ilgili yontem ve prosediirlerden sapmalara ancak
bunlar dokiimante edildiginde, teknik olarak gerekcelendirildiginde, onaylandiginda ve

miisteri tarafindan kabul edildiginde izin verilmektedir.

5.2.2 Yontemlerin gecerli kilnmasi

5.2.2.1 Validasyon Programinin Hazirlanmasi

5.2.2.1.1 Her bir laboratuvarda, ilgili test yoneticisi tarafindan, metot validasyonunun
yapilmasi i¢in bir toplanti tertip edilerek, Laboratuvar Personeli ile birlikte tam/kismi
validasyonu yapilacak/yapilabilirlik teyidi olusturulacak her bir test metodu i¢in planlama
yapilir.

5.2.2.1.2 Bu planlamada test ortaminin hazirlanmasi ve tanimlanmasi, cihazlarin ve
(standart) referanslarin gézden gecirilmesi, validasyon parametreleri ve kriterlerin belirlenmesi,
Olclim belirsizliginin hesaplanmasi, laboratuvar kalite kontrol faaliyetleri, validasyonun gézden
gecirilmesi asamalari, validasyon kararinin onaylanmasi igin gorevli ve tarihler belirlenir.

5.2.2.1.3 Validasyon agamalar1 ilerledik¢ce yapilan islemler ilgili test yOneticisi
tarafindan Validasyon/Verifikasyon Programina islenir. Eger validasyon programinda bir
degisiklik olursa bu analiz metodu i¢in Validasyon/Verifikasyon Programi iizerinde degisiklik
tarihi giincellenerek duyurulur.
5.2.3 Validasyon Parametreleri
5.2.3.1 Kantitatif metotlar i¢in Validasyon Parametreleri

5.2.3.1.1 Validasyonu yapilacak metot performans parametreleri, metodun uygulama

amacina ve kapsamina bagli olarak belirlenir.
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5.2.3.1.2 Dogruluk (Accuracy): Test sonucu ve kabul edilen referans deger
arasindaki yakinlik derecesidir (ISO 5725-1). Bir 6l¢iim yonteminin dogrulugunu tanimlamak
icin iki terim kullanilir:
o Gergeklik (Trueness)

e Kesinlik (Precision)

Olgiim dogrulugu niteleyici bir kavramdir, rakamsal olarak ifade edilemez.

e Gerceklik (Trueness): Analiz sonuglarinin biiylik bir serisinden elde edilen ortalama deger ile
kabul edilen bir referans deger arasindaki yakinlik derecesidir. Gergeklik, sistematik hatanin bir
gostergesidir. Gergeklik icin sistematik hata (bias) hesab1 yapilir. Sistematik hata bir 6lgiim
metodunun ger¢ek sonucu verebilme kabiliyetini belirtir. Sistematik hatanin hesaplanabilmesi
icin dogru oldugu kabul edilen referans yani gercek deger bilinmelidir. Gergek deger sertifikali
referans materyallerden, valide edilmis metodun Ol¢limii sonucu veya yeterlilik testleri
sonucunda elde edilebilir. Bu ii¢ yontemde de ortak nokta ger¢ek degerin bir¢ok laboratuvarda
yapilmis Olclimlerin sonucunda elde edilmis olmasidir. Sistematik hatanin bir matriks ve bir
seviyede hesaplanmasi tiim calisma araliginda metodun ayni hata ile ¢alistig1 anlamina
gelmektedir. Bunun i¢in degisik seviyelerde ve/veya degisik matrikslerle calisma yapilmalidir.

Eger metot farkli analistler tarafindan kullaniliyorsa her biri i¢in ayr1 ¢alisma yapilmalidir.

Olgiim sonucu bulunan degerle gercek deger arasindaki fark, toplam sistematik hata (Bias)
olarak tanimlanmaktadir. Mutlak ya da % hata olarak hesaplanabilir.
Hata (Bias) = Xi — Xt
% Hata (Bias) = [(Xi— Xt)/ X¢] x 100
Xi: Gergek deger
Xt Olgiilen deger
Gergeklik ¢alismalar1 asagidaki yontemlerle yapilir.
o Sertifikali referans standart ya da materyal (CRM) ile hata, yiizde hata, (bias, % bias) ve

t testi uygunlugu kontrol edilebilir.

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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e Referans metot ile iki ortalamanin karsilagtirildigi t testi uygunlugu kontrol edilebilir.
e Yeterlilik testi ¢calismasi ile z skoru degerlendirmesi yapilabilir.

¢ Geri kazanim ile yapilacak degerlendirme Ol¢iim Limiti (LOQ) olarak verilmistir.

Kullanilan istatistiksel teknikler ilgili test talimatlarinda agiklanmustir.

e Kesinlik (Precision): Spesifik analiz kosullar1 altinda elde edilen bagimsiz
sonuglar arasindaki uyumun derecesidir. Kesinlik yalniz rastgele (tesadiif?)
hatalarin dagilimi ile iliskilidir, gercek degerle ilgisi yoktur. Bu sonuglar
arasindaki degisimi asagidaki parametreler etkilemektedir.

e Test personeli,
e (Cihaz ve cihazin kalibrasyonu,
e (evre kosullar (sicaklik, nem, hava kirliligi vb),

e Olgiimler arasinda gecen zaman.

Kesinlik, Tekrarlanabilirlik ve Tekrar iiretilebilirlik parametreleri ile agiklanmaktadir.

e Tekrarlanabilirlik (Repeatability): Analiz sonuglarinin kisa zaman araliklari
icinde, ayn1i donanim kullanilarak, ayni analizi yapan kisi tarafindan, aym
laboratuvarda, esdeger numuneler iizerinde ayn1 metodu kullanarak elde edildigi
sartlardir (ISO 3534-1). Analiz sonuglarinin standart sapmasi hesaplanarak ifade
edilir. Rolatif standart sapma (%RSD=%CV) miktardan bagimsiz (birimsiz)
oldugu i¢in daha kullanighdir. Standartta aksi belirtilmedik¢e asagidaki Rolatif
Standart Sapma tablosu hesaplamalarda kullanilabilir. Teorik rolatif standart
sapmalar Horwitz Esitligi Kullanilarak asagidaki sekilde hesaplanir.

Horwitz Esitligi C:Konsantrasyon, 1ppm=0,000001 gibi yazilir.

%RSD, = 2070159

%RSD, =%RSD, *0.67

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Analyte %o Analyte ratio Unit RSD,. (%0)
100 1 100% 1.3
10 107 10% 2.8
| 10™ 1% 2.7
0.1 10° 0.1% 3.7
0.01 Th 100 ppm 5.3
0.001 107 10 ppm 7.3
0.0001 10°¢ 1 ppm 11
0.00001 107 100 ppb 15
0.000001 10° 10 ppb 21
0.0000001 10" 1 ppb 30

Tablo 1- Tipik konsantrasyonlara gore Rolatif Standart Sapma degerleri (AOAC manual for the Peer- Verfied Methods Program)
Tekrarlanabilirlik Limiti: Tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda kisa zaman araliklariyla ayni kisi

tarafindan yapilan iki analiz sonucu arasindaki (Genellikle % 95 olan belirli bir giiven
araliginda kalmas1 beklenen) mutlak farki ifade eder.

D)
T

degeri ilgili standartta verilmis olabilir, verilmediyse asagidaki formiile gére hesaplanir.
= f(n).SD,

r = Tekrarlanabilirlik limiti,

f(n) = 2,8 (TS 5822 ISO 5725-6/ Cizelge 1 Kritik aralik faktorleri tablosu n=2 igin)
SDr = Tekrarlanabilirlik standart sapmast

Analiz sonuglarinin “r” degerine gore uygunluk kontrolii;

Elde iki sonug¢ arasindaki mutlak fark

D)
T

degerinden kiiclik veya esitse bu analiz sonuglarinin

ortalamasi raporlanir. Degilse ilave edilecek en az bir ¢alisma sonucu elde edilecek standart

sapma toplam paralel sayisindaki f(n) kritik degeri ile carpilarak r’ hesaplanir.

n fin)
2z 28
2 332
- 3.6
5 3.9
6 40
T 42
8 43
S 4.4
10 45
HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Tablo 2 - TS 5822 ISO 5725-6 f Kritik degerleri tablosu

(En biiylik ol¢lim degeri — En kii¢iik 6l¢iim degeri) < r’ oldugunda sonuglarin ortalamasi
raporlanir, degilse medyan raporlanir.

e Tekrariiretilebilirlik (Reproducebility): Farkli donanim kullanarak, analizi
yapan farkl kisiler tarafindan, farkli laboratuvarlarda, benzer numunelerle ayni
metot uygulanarak analiz sonuglarinin elde edildigi sartlardir (ISO 3534-1). Eger
farkli laboratuvar durumu yoksa bu ara kesinlik (Intermediate Precision) olarak
tanimlanir.

Tekrar Uretilebilirlik (Uyarhk) Limiti Testi: Tekrar Uretilebilirlik kosullar1 altinda (Farkli
laboratuvar, farkl kisi, farkli giin, farkli metot, farkli cihaz vb.) yapilan iki analiz sonucu
arasindaki (Genellikle % 95 olan belirli bir giiven araliginda kalmasi beklenen) mutlak farki
ifade eder.

“R” degeri ilgili standartta verilmis olabilir, verilmediyse Tekrariiretilebilirlik Standart
Sapmasindan Tekrarlanabililik Limitindeki gibi hesaplanir.

e Hassasiyet (Sensitivity): Bir analiz cihazinin veya metodun hassasiyeti o metot
veya cihazla yapilacak analizin en diisiik tayin sinirimi belirler. Hassasiyet birim
miktar i¢in cihazin verdigi sinyal biiyiikliigiidiir. Kalibrasyon grafiginin
egiminden hesaplanabilir. Kalibrasyon dogrusunun egimi sitemin hassasiyetini
verir. Bu parametre cihazlarin validasyon raporlarin1 degerlendirirken kullanilir.

Hassasiyet=A/C

A: Deney Sinyali

C: Derisim

e Secicilik/Ozgiinliik (Selectivity/Specifity): Yontemin aranan analiti 6rnek
matriksindeki diger maddelerden ayirabilme 6zelligidir. Analist; 6rnekte analitin
birden fazla formda olabilecegini ve interferenslerin analitle ¢ok benzer
davranabilecegini her zaman gdz 6niinde tutmalidir. Seciciligi ve Ozgiinliigii

Gergeklik veya Geri kazanim ¢aligmalariyla ispatlamak miimkiindiir.

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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e Lineerlik/Ol¢iim Arahg (Linearity/Range): Olciim araligi; yontemin kesinlik,
gerceklik gibi kriterleri kabul edilebilir diizeylerde karsilayabildigi analit
konsantrasyonu araligidir. Analiz araliginin alt sinir1 6l¢tim limiti (LOQ) dir.
Eger analiz metodunda aksi belirtilmemisse, ISO 11095’e gore, en az 3 farkh
seviyede referans ornek ve tekrar sayisi ise en az 2 olarak kullanilir. Kalibrasyon
dogrusunun lineerliginin degerlendirilmesinde belirlenebilirlik katsayis1 (R2)
kullanilir. Analiz metodunda aksi belirtilmedikge, R2> 0.995 sinir degeri

uygulanir.

Linear Range

Response

// Working Range

Concentration

o Tespit/Algilama Limiti (LOD): Analitin, bir “bos” 6rnektekinden istatistiksel olarak
onemli 6l¢iide farkli olan en diisiik konsantrasyon diizeyidir.

e Olciim Limiti (LOQ): Kabul edilebilir kesinlik (precision) ve gergeklikle (trueness)
Olciilen en diisiik analit konsantrasyonudur. Blank ya da en diisiik konsatrasyonda
yapilan 10 tekrar igin;

Tespit Limiti = 3*SD
Olgiim Limiti = 10*SD
SD=Standart Sapma
Kalibrasyon fonksiyonundan asagidaki formiil kullanarak hesaplanir.
Tespit Limiti = 3.3*SD/B
Olgiim Limiti = 10*SD/B

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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SD= Dogrunun Rezidual Standart Sapmasi

B=Dogrunun egimi

¢ Geri Kazanim (Recovery): Geri Kazanim orani asagidaki formiille hesaplanir.

Matris referanslarda;
R (%) = Cgﬁzlenen/ Creferans X 100
Cgozlenen: CRM’nin Okunan Degeri

R (%) = (C1-C2)/C3*100
R (%) =Yiizde Geri Kazanim

Creferans: CRM nin Referans Degeri

Eger matris i¢ine spayk yapilmissa;

Ci=Standart Eklenen Ornegin Okunan Konsantrasyonu

C2= Baslangicta Ornekte Okunan Konsantrasyon

Cs=Eklenen Standart Konsantrasyonu

Geri kazanimin 100%’den 6nemli derecede farkli olup olmadigina karar vermek igin t testi

uygulanabilir. Standartta aksi belirtilmedik¢e asagidaki geri kazanim tablosu hesaplamalarda

kullanilabilir.

Active Ingred. Amnalyte ratio Unit Mean
[ 2o] recovery
[20]
100 1 100% 0§-102
>=10 107 10% 98-102
»=1 1072 1% 97-103
==0.1 1073 0.1 % 95-103
0.01 107 100 ppm 90-107
0.001 107 10 ppm 80-110
0.0001 107 1 ppm 80-110
0.00001 107 100 ppb 80-110
0.000001 10% 10 ppb 60-115
0.0000001 107 1 ppb 40-120

Tablo 3 — Tipik konsantrasyonlara gore Gerikazanim degerleri (AOAC manual for the Peer- Verfied Methods Program)

e Saglamhik (Ruggedness/Robustness): Analiz metodunun analiz kosullarindaki kii¢iik

sapmalara kars1 hassasiyet derecesini gosterir. Saglamlik testlerinden elde edilen bilgi,

HAZIRLAYAN

KONTROL EDEN

ONAYLAYAN

ONAYLAYAN
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yontemin uygulanabilir oldugu kosullarin tanimlanmasini saglar. Genellikle asagidaki
parametreler test edilmektedir:

e Matriks kompozisyonu,

e Kimyasal madde parti/marka degisimi,

e Ekstraksiyon zamani,

e Sicaklik,

e Nem,

e Akis hizi,

e Analitin uguculugu vb.
Olciim Belirsizliginin Tahmin Edilmesi: Validasyon calismasi sonucunda elde edilen
verilerden  yararlanilarak, madde 5.6’da  belirtilen Gl¢iim  belirsizliginin
degerlendirilmesine gore, Olglim belirsizligi hesaplamalar1 yapilir. Sonuglar, ilgili
metoda ait hazirlanan Olgiim Belirsizligi Raporu (BRP) kullanilarak raporlanir.
Kalite kontrol caligmalar1 i¢in ISO/IEC GUIDE 99 International Vocabulary Of
Metrology -Basic And General Concepts And Associated Terms (VIM) maddesindeki

yontemlere gore testler yapilir.

5.2.4 Kalitatif Yontemler Icin Validasyon Parametreleri

Laboratuvarimiz da kalitatif yontemlerle alakali asagidaki belirlenen uygulamalarla validasyon

caligmalar1 yapilmaktadir;

Personeller kendi aralarinda tekrarlanabilirlik ve tekrar f{iretilebilirlik c¢alismalari
yaparlar. Bu calismalarin birbirleri ile paralelligi, farkli personellerin aymi giinde ve
farkl1 glinlerde ayn1 sonug¢ bulup bulmadig arastirilir.

Tekrarlanabilirlik ¢alismalar1 2 analist en az 6 tekrar lizerinden ve tekrar iiretilebilirlik 6
farkl1 glinde 2 analist 2 konsantrasyonda 1 tekrarli gerceklestirilir.

Sonuglar birbirine paralel ¢iktiginda, metot valide edilmis sayilmaktadir.

5.2.5 Metodun Gegerli Kilinmasi

HAZIRLAYAN

KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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5.2.5.1 Gergeklestirilen validasyon calismalar1 cihaz ¢iktilari ile ilgili test takip formlarina
kaydedilir ve degerlendirilerek degerlendirme sonuglari, ilgili metoda ait hazirlanan ilgili
verifikasyon raporlari ile kayit altina alinir.
5.2.5.2 Degerlendirmeler ilgili test talimatlarinda ve madde 5.2.2’de ydntemlerin gecerli
kilinmas1 kisminda tarif edilen istatistiksel yontemlere gore yapilir.
5.2.5.3 Validasyon Raporlari, Merkez Miidiirii tarafindan onaylanir. Validasyonu
gerceklestirilen analiz metotlar1 Test Listesi’ne eklenir.
5.2.6 Metot Performansi
Bir metodun performansinin (¢aligmasinin) belirlenmesi i¢in  kullanilan teknikler,
asagidakilerden biri veya bunlarin birlikte uygulanmasi ile ortaya konulur.

e Referans standartlar/malzemeler kullanarak Sl¢iimler,

e Diger metotlardan elde edilen sonuglarla karsilastirma,

e Laboratuvarlar aras1 karsilastirma,

e Sonucu etkileyen faktorlerin sistematik bir degerlendirmesi,

e Metodun teorik prensiplerinin bilimsel olarak anlasilmasi ve uygulama sirasinda elde

edilen deneyime dayanilarak sonuglarin belirsizliginin degerlendirilmesi.

5.2.7 Metodun Tekrar Validasyonu
Bir metodun uygulama kosullarinda veya kapsaminda degisiklik oldugu zaman tekrar

validasyonu gerekir. Bunlar disindaki degisikliklerde validasyona gerek yoktur.

5.2.8 Dokiimanlar ve Kayitlar

5.2.8.1 Laboratuvarda bulunan cihazlarin kullanilmas1 ve ¢alistirilmasi, numunelerin tasinmasi
ve hazirlanmasi hususlarinda talimatlarin olmamasi halinde, analiz sonuglarinin tehlikeye
diismesi ihtimali olan durumlar i¢in laboratuvar tarafindan talimatlar hazirlanmstr.

5.2.8.2 Laboratuvar caligmalariyla ilgili biitiin talimatlar, standartlar, el kitaplar1 ve referans
veriler giincel olarak tutulmakta ve bunlarin personel tarafindan kolaylikla erisilebilir olmasi

icin GAUN-PRD-02 Kayitlarin Kontrolii Prosediiriine gore dagitimi yapilmaktadar.

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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5.2.8.3 Ilgili dokiiman ve veriler laboratuvarlarda ilgili Laboratuvar Sorumlulari tarafindan
saklanmaktadir.
5.2.8.4 Test / Analizler, ulusal/uluslararasi standart veya yayinlara gére yapilmakta olup, Cihaz
Kullanim Talimatlar1 ile beraber laboratuvarda kontrollii kopya olarak bulundurulur.
5.2.8.5 Kalibrasyon sertifikalari, bakim kayitlari, cihaz manuelleri ilgili cihazin dosyasinda
saklanmaktadir.
5.2.8.6 Metot validasyonu ile ilgili kayitlar ilgili test ydneticisi tarafindan GAUN-PRD-02
Kayitlarin Kontrolii Prosediiriine gore isleme tabi tutulur.

5.3 Numune alma kapsam dis1 olarak degerlendirilmistir. Laboratuvarimiz numune alma islemi

yapmamaktadir.

5.4 Deney veya kalibrasyon ogelerinin elleclenmesi

5.4.1 Laboratuvarimizda, test Ogelerinin kabulii, tasinmasi, elleclenmesi, korunmasi,
depolanmasi, alikonulmasi, bertarafi veya geri gonderilmesi iglemleri ile bu islemler
esnasinda 6gede bozulma, kontaminasyon, kayip veya hasardan kaginmak amaciyla
onlemler icin UTM-FRM-09 Numune Kabul Formu kullanilir.

5.4.2 Laboratuvarimizda, test tamimlamalari1 LabSis otomasyon sistemi ile
yiriitiilmektedir. Kullanilan otomasyon sistemi; dgelerin muhafaza edilmesine, birbiriyle
karistirilmamasinin giivence altina alinmasina, bir O6genin veya 0ge gruplarmin alt
boliimlere ayrilmasina ve 6gelerin transferine izin vermektedir.

5.4.3 Laboratuvarimiz, test / analiz numunelerinin laboratuvara kabulii i¢in gerekli sartlar
web sayfasinda yer alan Ulutem Analiz Ucretleri ve Formlar kisminda belirtilmistir.
Numunenin belirlenmis bu sartlara uymamasi1 durumunda test yapmama hakkini sakli
tutar. Belirlenmis sartlarda uymadigi miisteri tarafindan kabul edilen bir numuneye test
yapilmasi  istenildiginde;  laboratuvarimiz, = hangi  sonuglarin  sapmalardan

etkilenebilecegini gdsteren UTM-FRM-18 Feragat Beyani rapora eklemektedir.

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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5.4.4 Laboratuvarimiz faaliyetlerini dogru sekilde gerceklestirmek i¢in ¢evresel kosullar
kontrol altinda tutmaktadir.

Laboratuvar faaliyetlerinin gergeklestirilmesi icin kontaminasyon, toz vb. cevresel
kosullara iligkin gereklilikler UTM-PLN-03 Genel Temizlik Plani, UTM-TLM-01
Temizlik Talimati ile takip ve dokiimante edilmektedir.

Laboratuvar, kimyasal kontaminasyon, 1s1 ve nem degisimleri gibi c¢evresel kosullar
iligkin; metod talimatlara, malzeme giivenlik bilgi formuna, yasal mevzuata uygun
sekilde uygulanmakla birlikte, bu ¢evresel kosullarin sonuglarinin gegerliligini etkiledigi
yerlerde Laboratuvar Sorumlusu tarafindan izlenmekte ve otomasyon iizerinden
kaydedilmektedir.

Laboratuvar yerlesim plani, birbiriyle bagdasmayan laboratuvar faaliyetleri ile ilgili
alanlar arasinda etkin bir ayrim yapilarak kontaminasyonun, interferansin veya
laboratuvar faaliyetlerine olumsuz etkilerin Onlenmesine yonelik planlanarak

hazirlanmustir.

5.5 Teknik kayitlar

5.5.1 Laboratuvarimiz, oOl¢iim sonucunu ve iliskili 6l¢iim belirsizligine etki eden
unsurlarin tanimlanmasini kolaylastirmak ve laboratuvar faaliyetinin aslina miimkiin olan
en yakin sartlar altinda tekrarina imkan tanimak icin her bir laboratuvar faaliyetine iliskin
teknik kayitlarin; sonuglari, raporu ve yeterli bilgiyi icerdigini giivence altina almaktadir
buna dair kayitlar1 GAUN-PRD-02 Kayitlarin Kontrolii Prosediiriine gdre muhafaza
etmektedir.

5.5.2 Teknik kayitlar; tarih ile her bir laboratuvar faaliyetinden ve veriler ile sonuglarin
kontroliinden sorumlu personellerin bilgilerini icermektedir. Faaliyete gore gozlem, veri
ve hesaplamalar yapildiklar1 anda test takip formlarina kaydedilmektedir.

5.5.3 Laboratuvarimiz, teknik kayitlarda yapilan degisikliklerin 6nceki siirtimlere veya
asil gozlemlere izlenebilmesini giivence altina almakta ve takibini saglamaktadir.

Degisiklik yapilan dokiimanlar hem asil hem de diizeltilmis veri ve dosyalar degisiklik
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tarithini, degistirilen hususlar1 ve bu degisikliklerden sorumlu personeli de belirtecek
sekilde degisiklik yapilan kisimda iist amir tarafindan onaylanmis olarak muhafaza
edilmektedir.
5.6 Ol¢iim belirsizliginin degerlendirilmesi
5.6.1 Genel
Olgiim belirsizliklerinin hesaplanmasinda, R20.02 Deney/Analiz Sonuglarindaki Olg¢iim
Belirsizligi Tahmini Igin TURKAK Prensipleri dikkate alimir. Olgiim belirsizligi yaklasimlari
akreditasyon kapsaminda yer alan her test metodu i¢in ayr1 ayri belirlenir.
Laboratuvarimizda, testlerde standart metot kullanildiginda, 6l¢iim belirsizliginin tahmini ile
ilgili ti¢ durum s6z konusudur:

e Olgiim belirsizliginin nasil hesaplanacagina dair bilgileri igeren standart metot
kullanildig1 zaman, deney metodu Ongoériilerine tam bir uyum gostermek kosulu ile
deney standardinda verilen 6l¢iim belirsizligi prosediirii uygulanir.

e Eger deney standardinda, deney sonuglart i¢in tipik bir Ol¢iim belirsizligi degeri
verilmis ise, Ulutem Laboratuvari’nda bu deger direkt olarak kullanilir. Ancak bu
durumda, Laboratuvarimiz, metodu tamamen uyguladigini, ilgili test metodu
talimatlarina gore teyit eder.

e [Eger deney standardi, tam olarak deney sonuglarina dair 6l¢iim belirsizligi degerini igeriyor ise,
ilave faaliyet gerekli degildir.
5.6.2 Yaklasimlar
Ulutem Laboratuvari’nda deney sonuglarindaki 6l¢iim belirsizliginin tahmini i¢in ulusal veya
uluslararas1 organizasyonlar tarafindan hazirlanan dokiimanlar1 esas alir. Bu amagcla
kullanilabilecek kaynaklar ilgili Dokiimanlar bdliimiinde verilmistir.
EURACHEM/CITAC ve EA 4/16 Kilavuzlarinda 6l¢iim belirsizligi tahmini i¢in iki olasi
yaklasim oldugu belirtilmektedir.
a. Olciilen biiyiikliigiin tanimlanarak model fonksiyonun yazilmas1 esastyla sonuglar etkileyen
olast her bir belirsizlik kaynagmin ayri ayr1 tanimlanmasi ve her bir kaynagin O6lglim

belirsizligine katkisinin hesaplanmasi: Bu yaklasim “asagidan yukariya” yaklagim olarak da
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tanimlanmaktadir. Bazi durumlarda “Klasik GUM” veya “Bilesen-Bilesen veya model
yaklagim1” metodu olarak da tanimlanmaktadir.
b. Metot performans verilerinin kullanimi: Bu yaklasim “yukaridan asagiya yaklasim” veya
“ampirik yaklagimlar” olarak da adlandirilmaktadir (ISO 21748 ve NORDTEST TR-537).
5.6.2.1 GUM Yaklasimi (ISO/IEC GUIDE 98-3 GUM Yontemiyle Belirsizlik Hesabi)
GUM metotu dogru teoriyi esas alir, tutarli bir 6l¢iim belirsizligi tahminini ve metrolojik olarak
izlenebilirligi sart kosar.
BIPM’in belirsizlikler ile ilgili tavsiye dokiimaninda, &l¢tim belirsizligi bilesenlerinin,
istatistiksel metotlarla hesaplanan A Tipi ile istatistiksel olmayan metotlarla elde edilen ve
sonrasinda bilesenleri varyans cinsinden ifade edilen B Tipi olmak iizere iki kategoride
gruplandirilmasi ve bunlarin matematiksel olasilik teorisine gore tek bir varyans degeri vermek
iizere birlestirilmesi Onerilmektedir. Sonugta elde edilen standart sapma degeri Ol¢lim
belirsizliginin bir ifadesidir. Belirsizlik Yaklasimi’na dair bir goriisiin ayrintilari, 6l¢giilenin tek
bir deger olarak ifade edilebilecegi varsayimina dayanarak 6l¢iim belirsizliginin dogrudan bir

ol¢lim modeli vasitasiyla matematiksel olarak ele alindigt GUM‘da verilmistir.

5.6.2.2 Metot Gegerli Kilma ve Metot Performans Verilerinin Kullanimi

GUM yaklagimi, her bir belirsizlik bileseninin ayr1 ayr tespit edilebilmesi veya caligilabilmesi
durumunda oldukga faydali olabilir. Ancak pek ¢ok deneysel 6l¢iimde bu yaklagimla gercek
Olciim belirsizliginden daha diisiik degerler elde edildigi belirtilmistir. Ciinkii GUM
yaklasimimda tiim olas1 belirsizlik bilesenlerini dahil etmek zordur. Olgiim belirsizligi
hesaplamalarinda metot gecerli kilma ve metot performans verilerinin kullanimi ile tiim
belirsizlik bilesenlerinin dahil etme olasiligi en yiiksek noktaya gelmektedir. GUM
yaklagiminda ise, Ol¢iim belirsizligine kaynak olan tiim bilesenlerin belirlenmesi ve
hesaplanmasindaki zorluk nedeni ile bu yontemle elde edilen Ol¢tim belirsizlikleri olmasi
gerekenden kiigiik olabilmektedir.

Metot performansi hakkindaki veriler asagida sayilanlarla elde edilebilir:

e Metot gecerli kilma ve teyit ¢aligmalar (validasyon/dogrulama)
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e Laboratuvarlar arasi karsilastirmalar
e I kalite kontrol calismalar1

e Dis kalite degerlendirme verileri (yeterlilik testleri/laboratuvarlar arasi karsilagtirma)

5.6.2.2.1 Metot Gegerli Kilma ve Teyit Calismalar: (Validasyon ve Dogrulama)

Metodun gecerli kilinmasi; amaca uygunluk ilkesi dogrultusunda validasyon veya dogrulama
caligmalar1 yapilmasi ile gergeklestirilir. Bu ¢alismalar sonucunda da 6l¢tim belirsizligi ile ilgili
gerekli tiim bilgiler ve veriler toplanmaktadir. Nicel oOlgiimler i¢in dikkate alinabilecek
parametreler:

a) Kesinlik: Uzlasilan sartlar altinda elde edilen bagimsiz deney sonuglar1 arasindaki yakinlik
derecesi olup tekrarlanabilirlik, orta/ara kesinlik veya laboratuvar ig¢i tekrar iiretilebilirlik
(uyarlik) ve laboratuvarlar arasi tekrar iretilebilirlik kosullar1 altinda elde edilen standart
sapmalarla ifade edilir. Metot gecerli kilma ¢aligmalarindan 6l¢iim belirsizligi hesaplandiginda
ideal olarak ayni laboratuvarda, ayni numune ve metot kullanilarak farkli zamanlarda farkli
operatorler, farkli deney ara¢ geregleri vb. kullanilarak elde edilen ve orta/ara kesinlik veya
tekrar Uiretilebilirlik olarak adlandirilan standart sapma degeri kesinlik verisi olarak kullanilir.
Kesinlik calismalarinda deney metodunun 6l¢iim araligt ve kapsadigr matriksler gbz Oniine
almir. Genis bir 6l¢iim araligina sahip metotlarda matriks farkliklar1 (varsa) géz 6niine alinir ve
degisik seviyelerde (6rnegin, diisiik, orta ve yliksek konsantrasyon seviyesi) ¢aligilir ve standart
sapmalarla deney seviyeleri arasindaki iliskiler arastirilir.

b) LOQ (Ol¢iim Limiti) ve LOD (Algilama Limiti)*: Diisiik seviyede yapilacak ¢alismalarda
tayin smir1 (LOQ) ve varsa yasal sinir degerler dikkate alinir. Cikan sonuglara gore gerekirse
Olctim belirsizlikleri hesaplanirken matriks ve seviye farkliliklar1 g6z Oniine aliir. Kesinlik
verileri metodun 6l¢iim belirsizliginin en temel bilesenidir.

*LOD degeri dogrudan 6l¢iim belirsizligi ile iliskili degildir.

¢) Gergeklik: Deney sonuclarinin biiyilik bir serisinden elde edilen ortalama deger ile kabul
edilen bir referans deger arasindaki yakinlik derecesi gerceklik olarak tanimlanmaktadir.

Gergeklik calisilan materyale gore farkli sekillerde adlandirilabilmektedir. Gergeklik ¢aligsmasi
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referans materyal ile yapildiginda “bias”; standart madde ile yapildiginda “geri kazanim”
olarak adlandiriimaktadir. Biasin ortadan kaldirilmas1 veya onemsiz seviyelere indirilmesi en
Oonemli amactir. Bias/geri kazanim verileri de metodun o6l¢iim belirsizliginin en temel
bilesenidir.

d) Dogrusallik (Lineerlik): Metodun 6l¢iim araliginin en onemli gostergesi dogrusalliktir.
Dogrusalliktan 6nemli derecede sapma oldugunda dogrusal olmayan kalibrasyon fonksiyonlari
kullanarak diizeltme yapilir veya alternatif olarak calisma araligi sinirlandirilir. Kesinlikten
elde edilen veriler normal olarak dogrusalliktan gelen sapmalar1 da biinyesinde
barindirmaktadir. Dogrusalliktan sapma nedeni ile olusan standart sapma, kalibrasyon
egrisinden gelen Olgiim belirsizliginin yaninda ihmal edilebilir seviyede ise bunun ilave bir
ol¢lim belirsizligi olarak ele alinmasina gerek yoktur.

e) Spesifiklik (Secicilik): Kimyasal analizler i¢in 6nemli olan bu parametreler 6l¢iim
belirsizligi ile ilgili dogrudan bilgi saglamadiklar1 i¢in; Ol¢iim belirsizligi bileseni olarak
dikkate alinmalar1 gerekli degildir.

5.6.2.2.2 Laboratuvarlar Aras1 Calismalar

Laboratuvarlar arasi ¢alismalarda esas alman ISO 5725 TS 5822 serisi standartlari,
tekrarlanabilirlik standart sapmasi sr, uyarlik (tekrariiretilebilirlik) standart sapmasi SR ve
gercekligin tahmini ile ilgili gerekli tanimlamalar1 yapmaktadir. Bu standartlar esas alinarak
yapilan laboratuvarlar arasi ¢aligmalarda, bulunan tekrarlanabilirlik ve uyarlik degerleri, deney
metodunda verilmigse, Ulutem Laboratuvari’nda, yapmis oldugu i¢ ve dis kalite kontrol
caligmalar1 yardimi ile metodun kontrol altinda oldugunu gostererek ve metoda tam bir uyum
saglayarak, deney metodunda verilen uyarlik standart sapmasini 6l¢iim belirsizligi hesaplarinda
kullanabilir. Olgiim belirsizligi hesaplamasinda bu verilerin kullanimi ise ISO TS 21748de ve
Eurachem/CITAC: 2012 detaylandirilmistir.

5.6.2.2.3 i¢ Kalite Kontrol Cahsmalar

Ulutem Laboratuvari’nda gegerli kilma caligmalar1 sirasinda ortaya koydugu performansin
devam edip etmediginin kontrol etmesi amaciyla, diizenli araliklarla i¢ kalite kontrol

faaliyetleri yapmaktadir. Bu caligmalardan elde edilen orta kesinlik/laboratuvar i¢i uyarlik
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degerleri ve gergeklik caligmalar1 (bias/geri kazanim)sonuglar1 6l¢iim belirsizligi hesaplarinda
kullanilir.

5.6.2.2.4 Dis Kalite Degerlendirme Verileri (Yeterlilik Testleri/Laboratuvarlar Arasi
Karsilastirma)

Ulutem Laboratuvari’nda, performansini ortaya koymasi amaciyla diizenli olarak dis kalite
degerlendirme programlarina katilmaktadir. Katilim saglanan programlardan elde edilen
sonuglar dl¢tim belirsizligi hesaplamasinda kullanilabilir. Dis kalite degerlendirme sonuglari ile
ortaya konulan sistematik hatanin 6l¢iim belirsizligi hesaplamasinda dikkate alinabilmesi i¢in
en az 6 adet programa (aym kosullar dahilinde) katilim saglanmis ve basarili sonu¢ alinmis
olmalidir.

Prosediiriin sonunda buna gore bir hesaplama 6rnegi verilmistir.

5.6.2.3 Diger Yaklasimlar

Ulutem Laboratuvari’nda, 6l¢im belirsizligi hesaplamasinda oncelikli olarak standart metodu
veya standart metodun atifta bulundugu kaynaklar1 esas alir. Ancak standart metotta Slgiim
belirsizligi ile ilgili bir tanimlama mevcut degil ise, Ilgili Dokiimanlar bdliimiinde listelenen
dokiimanlardan faydalanilarak oOl¢im belirsizligi hesaplart yapilmaktadir. Bu prosediirde
tanimlanmayan ancak ulusal/uluslararasi diizeyde yayimmlanmis amaca uygun/sektore ozel
kaynaklarin da kullanimi, 6lglim belirsizligi hesaplamalarinda referans gosterilerek
kullanilmasi uygundur.

5.6.3 Ol¢iim Belirsizligi Bilesenlerinin Hesaplanmasi

5.6.3.1 Test Yonteminin Tarifi

Test yontemleri i¢in laboratuvarimiz tarafindan hazirlanmis test metodu talimatlarinda akiglar
ayrintili olarak tarif edilmistir.

5.6.3.2 Ol¢iim Belirsizligi Kaynaklarinin Belirlenmesi

Belirsizlik kaynaklar1 kapsamli olarak toplanmakta ve ilgili metodun oOl¢iim belirsizligi
raporunda basit bir sekilde akis sematize edilmektedir. Test yontemleri i¢in “Kil¢ik Diyagrami”
yapimaktadir. Olgiim belirsizligi kaynaklari kullamlan test metoduna gore raporda

detaylandirilmaktadir.
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Ornek olarak, Kimyasal dl¢iimlerdeki belirsizlik kaynaklar1 sunlardir;

Operator

Olciim Cihazi
Olciim Yéntemi
Referans Malzeme

Ortam Sartlari.

5.6.3.3 Standart Belirsizliklerin Hesaplanmasi

Standart belirsizliklerin hesaplanabilmesi i¢in dncelikle elde bulunan verinin hata dagilim tiiri

belirlenmektedir. Buna gore belirlenen bolene gore tiim belirsizlikler % 68 giiven araligindaki

standart belirsizlige doniistiiriilmektedir.

Hata Dagilim tiirleri ve bolen faktorleri agagida verilmistir.

5.6.3.3.1 Normal Dagihim

Eger bir kalibrasyon sertifikasinda veya referans malzeme sertifikasinda 6l¢iim belirsizligi

degeri k ve giiven aralig1 ile birlikte verilmigse bu dagilim normal dagilim olarak kabul edilir

ve standart belirsizlige doniistiirmek i¢in deger k degerine boliiniir.

Ax)

k =1,00 %68 Giivenirlik seviyesinde
k =1,96 %95 Giivenirlik seviyesinde (k 2 olarak alinabilir)
k = 3,00 %99,7 Giivenirlik seviyesinde
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Ornegin 100 oC’de Genisletilmis belirsizlik degeri U=0,5 oC’dir. Bu degerde belirsizlik k=2 ve

% 95 Gliven Araligi’nda verilmistir.

A tipi belirsizliklerin de normal dagilim ve dagilimin student t dagilimina uygun oldugu kabul
edilir.
Tekrarlanabilirlik ya da tekrar tiretilebilirlikten gelen belirsizliklerin hesaplanmasinda asagidaki

formiil kullanilir.

SD*¢

7

54:4:_- =

Burada;

SD Standart Sapma

n Test tekrar Sayist

t n-1 test sayis1 i¢in student t tablosundan % 68 giiven araligindaki t katsayisidir.

Genelde n>10 i¢in t=1 alinabilir. Ayn sekilde n<5 i¢in SD=u olarak alinabilmektedir. (EA /02)
Her bir A tipi belirsizlik i¢in bu hesap bastan yapilabilecegi gibi genel olarak hesaplanacak bir
Etkin Serbestlik derecesinden bulunan k faktorii de kullanilabilir. (Madde 5.6.3.5)

5.6.3.3.2 Dikdortgen Dagilim (Uniform Dagilim)

Sertifikalarda veya verilen diger bilgilerde giiven araligi verilmemisse (Ornegin, hacim 25 +
0,05 mm. Bu toleransin hangi giiven aralifinda oldugu verilmemis.) ger¢ek degerin

tantmlanmis iki limitin (24,95 mm — 25,0 mm) arasindaki herhangi bir yerde olabilecegi

diistintilebilir.
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flx)

={7 0 i

Bu durumda gercek degerin iki limit arasindaki herhangi bir yerde bulunmas: esit olasiliktadir

denir. Limitler i¢inde olasiligin “1”, disinda “0” oldugu kabul edilir. Standart belirsizlik;

E
=
3

Bunlarin disinda cihazlarin gosterge ¢oziiniirliigiinden gelen belirsizlik, maksimum hatadan

gelen belirsizlik, sicaklik farkindan gelen belirsizlik, kalibrasyon drifitinden gelen belirsizlik

dikdortgen dagilim kabul edilir.

5.6.3.3.3 Ucgen Dagilim

Eger iki limit arasinda yer alan degerlerin merkezde toplanma olasilig giiclii ise, diger bir deyis
ile bu dagilimin gercek degerinin tanimlanmig iki limit arasinda merkeze yakin bir yerde
oldugu diistliniiliiyor ise licgen dagilim uygulanir bu durumda standart belirsizlik;

Nx)
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_Kl
“=%

Hacim kaplarinda A Class veya B Class sapma sinirlar1 standart belirsizlige g¢evrilirken bu
dagilim kullanilir.

Olgiilen degerlerin verilen limitlere (uglara) dogru olma olasilig1 fazla ise bu durumda U
dagilimi kullanilabilir. Ornegin, termostatl: 1siticilarla veya hassas olmayan klimalarla 1sitilan
odalarda, sicaklik, ayar degerine gore izin verilen limit degerlere gitme egilimindendir. Bu
durumda standart belirsizlik;

Jixd

|
N5

Bu dagilim ile test yontemlerinde karsilasilmamaktadir.

5.6.3.4 Belirsizliklerin Birlestirilmesi (Birlestirilmis-Toplam Belirsizlik)

Biitiin ol¢lim belirsizligi bilesenlerinin, birlestirilmis belirsizlige katkisi esit diizeyde degildir.
Pratikte sadece az sayida belirsizlik bileseninin énemli diizeyde katkisi beklenmektedir. Olgiim
belirsizligine katkida bulunan bilesenler en biiyiik 6l¢lim belirsizligi bilesenin 1/3 den kiiciik ve
bu bilesenlerin sayis1 ¢ok fazla degilse bunlarin 6l¢iim belirsizligi hesaplamalarinda ihmal
edilebilir. Ancak bu bilesenlerin 6nemsiz olduklar1 gosterilir.

Bu amagla her bilesenin katkisinin 6n ¢alismalarla tahmini yapilmali veya belirsizlik

bilesenlerinin birlestirilmesi gerekmektedir. Bunun sonucunda da 6nemsiz olanlar elenebilir.
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Toplam belirsizligi hesaplarken ayni birimde degerlerin kareleri toplaminin karekoki, farkli

birimlerdeki degerlerin relatif standart sapmalarmnin karelerini toplamimin karekokii almir. ki

bagimsiz komponentin 6l¢iim belirsizliginin birlestirilmesi icin basit kurallar asagida

verilmigtir. Bunun disinda birim doniisiimii i¢in kullanilan tiirev yontemi ise bu matematiksel

ifadelerin el altinda verilmistir.

5.6.3.4.1 Standart Belirsizliklerin Toplanmasi (A+B)

_ [, 2,2
H(A+B)_ HA +'”B

Bir toplamin relatif standart belirsizligi

L)
u(A+B}ref - A+ B

5.6.3.4.2 Bir Farkin Standart Belirsizligi (A-B)

Bir farkin standart belirsizligi, toplamin standart belirsizligi ile aynidir. Fakat relatif standart

belirsizlik hesaplamasi toplamin relatif standart belirsizlik hesabindan farklidir.

_ 2 2
Uy gy = ,/uA +ug

Uiy gy

A-B

U s pyrel =

5.6.3.4.3 Bir Carpimin Standart Belirsizligi (A*B)

=

1’

i, ~ AB —A+j;—‘i:AB\/(”i);-gf‘F(”;)mf

AB 42

Py

Relatif standart belirsizlik;

HAZIRLAYAN

KONTROL EDEN

ONAYLAYAN

ONAYLAYAN
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2 5 \/ 2 2
(f"'_-lB }J'e'f = /13 = {HA }r'm’ + (I"'B)r'e.’

5.6.3.4.4 Bir Boliimiin Standart Belirsizliginin Hesaplanmasi (A/B)

A HB

BA B

Jorxw+o@xd

.
U AIB —

Bir boliimiin relatif standart belirsizligi, carpimin relatif standart belirsizligi hesabinin aynisidir.

2 2 2
(”_-UB ]r'ea’ =~ '\/(”_-1 ]r'eé' + (”B }}'ef

5.6.3.4.5 Tirev Yontemi ve Hassasiyet Katsayllar1 ile Standart Belirsizliginin
Hesaplanmasi

Her bir degisken icin Oncelikle hassasiyet katsayilari hesaplanmalidir. Bu hesaplama
formiiliindeki her bir degisken icin tiirev alarak gercgeklestirilir. Bu sekilde birimler de

donilismiis olur.

u, =t al +cad + ...
Burada c herbir degisken i¢in hesaplanan hassasiyet katsayisi olup,

6fr
X t
c= E ir.

5.6.3.4.6 Kalibrasyon Fonksiyonundan Gelen Belirsizlik
1. Derece bir kalibrasyon fonksiyonundan (y=a+bx gibi) gelen belirsizlik asagidaki sekilde

hesaplanir

4 4 — ‘}

S L 1 g —c T

u, =—.|—+—+
“ b S
P n Do
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> (vi—a+bxi )’
i=1

n—2

S =

n
S, = Z(Cr' —c)’
i=1
S: Dogrunun standart sapmasi
b: Dogrunun egimi
p: co’1 bulmak i¢in yapilan 6l¢iim sayis1
n: Kalibrasyonda i¢in yapilan toplam 6l¢lim sayisi
co: Hesaplanan Cozelti konsantrasyonu
C: Farkli kalibrasyon standartlarinin konsantrasyon degerlerinin ortalamasi, cort
Sxx: Yukaridaki formiilden hesaplanir.
1: Kalibrasyon standartlarinin sayisi
5.6.3.5 Genisletilmis Belirsizlik
Genisletilmis belirsizlik toplam standart belirsizligin kapsama faktorii (k) ile carpimi
sonucunda elde edilir. k degerinin belirlenebilmesi icin istenilen gliven aralifinin bilinmesi

gerekmektedir. Cogunlukla k degeri %95 giiven araliginda 2 olarak alinir.
U = kxu,

Efektif k degerinin hesaplanabilmesi i¢in Welch - Satterthwaite Formiilii kullanilir.

u: Ortalama 6l¢lim belirsizligi
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ui: Her bir etken degerin belirsizligi
fi: Tek yardimcei serbestlik derecesi
(A tipi belirsizliklerde yapilan deney sayisina bagli olarak student t tablosundan % 95 giiven
aralig1 icin bulunan k degeri i¢indir)
5.6.4 Ol¢iim Belirsizligi Kayitlari
Olgiim belirsizligi hesaplamasinda veya tahmininde, Ol¢iim Belirsizligi Raporu kullanilir.
Olgiim belirsizliginin tahmini icin ilgili test metodu ve bu metodun uygulamasi esnasinda
ortaya ¢ikan her bir rakamsal veri tanimlanir. Olgiim belirsizligi hesaplamalarinda asagida
verilen yaklasimlardan biri veya bu yaklasimlarin birlesimleri kullanilabilir. Hangi
metodolojinin uygulanacagina her laboratuvar kendi test alanlar1 ile ilgili olarak elindeki
verilere, yapilan i¢ ve dis kalite kontrol faaliyetlerine ve deneylerin niteliklerine gore karar
verir.
5.6.5 Ol¢iim Belirsizliginin Raporlanmasi
Olgiim belirsizligi tahmini:

e Deney/analiz sonucunun, tayin edilmis bir tolerans1 veya sinir degeri, ilgili belirsizlik

uygulandiginda asmasi halinde (6rn: yasal mevzuat degerleri),
e Deney/analiz igini veren miisterinin talep etmesi halinde,
e Deney/analiz sonuglarinin gegerliligi veya uygulanmasi i¢in gerekli oldugunda deney
sonucu ile birlikte rapor edilmelidir.

Ozel bir sebep yoksa veya test metodunda aksi belirtilmedik¢e ol¢iim sonucuna (y) ait
genisletilmis belirsizlik (U) degeri % 95 giivenilirlik seviyesinde:
y+U
seklinde 6l¢iim birimi ile birlikte beyan edilir.
Ornegin; Olgiilen L boyutu igin
Sonug: 5,00 £ 0,02 mm *
*Raporlanan belirsizlik degerinde %95 giiven araliginda k=2 dir.
Olgiim belirsizligini rapor etmek zorunlu olmasa bile, bu saptama, laboratuvarm kendi

sonuglarmin kalitesini degerlendirebilmesi agisindan énemlidir. Ol¢iim belirsizliginin saptanma
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siireci, hangi belirsizlik bilesenlerinin daha etkili oldugunu, bdylece nerelerde, deney
yonteminin hangi agamalarinda iyilestirmelere gerek oldugunu gosterecektir ki, Diizeltici ve
Onleyici Faaliyet Prosediirleri uygulanmasi agisindan iyi bir veri kaynagi olusturur. Ote
yandan, bazen, sayisal olarak biiyiik belirsizlik diizeyinin bile kabul edilebilir sinirlar i¢inde
olabildigi goriilebilir ki; bu durumda daha ucuz ve duyarliigi daha diisiik cihazlarin
kullanilabilmesi ya da kalibrasyon araliginin daha da genisletilebilmesi miimkiin olabilir.
Olgiim belirsizligi ile ilgili kayitlar Kalite Sorumlusu tarafindan KYS-PRD-02-Kayitlarin
Kontrolii Prosediiriine gore muhafaza edilir.

5.6.6 Limitler ve Belirsizlik

Uygunlugun degerlendirilmesi konusunda asagidaki yaklasimlar kullanilabilmektedir. ILAC

G8 dokiimanina gdre yapilacak bir uygunluk degerlendirmesinde asagidaki sonuglar ¢ikabilir.

i )

{

Alt Limit

s e

DURLM A DURUM B DURLUM C DURUM D DURLM E

A durumu: Ol¢iim Sonucu belirsizlikle genisletildigi zaman bile siirlar i¢inde. Bu durumda
iiriin spesifikasyonlari karsilanmaktadir.

B durumu: Olgiim Sonucu belirsizlikle genisletildiginde iist limitleri yarim diizeyde astyor. Bu
durumda {iriin spesifikasyonlarinin karsilanma durumu karsilanmama durumuna gore daha
biiyiik bir olasilik tagimaktadir.

C durumu: Olgiim sonucu limitin tam iizerindedir. Bu durumda tam anlamiyla iiriin

spesifikasyonunun karsilanip karsilanmadigi sdylenemez.
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D durumu: Olgiim sonucu belirsizlikle genisletildiginde {ist limitlerin iistiinde ancak
belirsizlikle yarim diizeyde sinirlar igine girmektedir. Bu durumda iiriin spesifikasyonlarinin
karsilanmama durumu karsilama durumuna goére daha biiyiik bir olasilik tasir.

E durumu: Olgiim sonucu belirsizlikle genisletildigi zaman bile simrlar1 asmaktadir. Bu

durumda {iriin spesifikasyonlar1 karsilanmamaktadir.

5.6.7 Sonuclarin gecerliliginin giivence altina alinmasi
5.6.7.1 Kalite Kontrol Yontemleri

5.6.7.1.1 Temel istatistik Yontemler

5.6.7.1.1.1 Merkezi Egilim Olgiileri

e Merkezi Egilim Olgiileri, bir veri grubunun dagiliminda, verilerin etrafinda
yigilma egilimi gosterdikleri ve veri grubunu 6zetleyen degerlerdir.

e Aritmetik ortalama, agirlikli ortalama, medyan, mod, geometrik ortalama,
harmonik ortalama ve karesel ortalama merkezl egilim Olciileridir. Burada
kullanilmadig1 i¢in geometrik ortalama, harmonik ortalama ve karesel ortalama
hesaplamalar1 agiklanmamustir.

e Aritmatik ortalama: Aritmetik ortalama pratik veya teorik tiim veri dizisinin

toplanmasi ve bu toplamin veri sayisina boliinmesi ile elde edilen bir sayidir.

X - Aritmetik Ortalama
Xi=Her Bir Olciim Sonucu

n=Veri Sayisi
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Analiz No Sonug ma/kg
1 20,15
2 20,30
3 20,18
4 20,27
5 20,20
ORT 20,22

Aritmetik ortalama cok popiiler olarak hesaplanip kullanilmakla beraber bazi 6nemli
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Asir1 degerlere duyarli (yani gii¢siiz) bir merkezsel konum
Olciisiidiir. Eger veri dizisi i¢in asimetrik olarak sadece bir ugsal deger ya asir1 kiigiik ya asiri
biiyiik ise aritmetik ortalama o asir1 degere yaklagma gosterir.

e Agirhikh ortalama: Agirlikli ortalamada ortalamasi alinan degerlerin ortalamaya
katkilar esit degildir. Serideki degerlerin nisbi 6nemleri farkli ise, her degere 6nemi ile
orantili bir agirlik ya da tarti verme yoluyla hesaplanan aritmetik ortalama tiiriine
"agirlik (veya tartili ) ortalama" denilmektedir. Agirlikli artimetik ortalama olarak da

bilinen agirlikli ortalamanin formiilii asagidaki sekildedir:

X

R

__ _i=1
2 7,

_ i=1
X - Adirhkl Aritmetik Ortalama
Xi= Her Bir Olciim Sonucu
Wi= Adirhklandirma Faktorleri
n= Veri Sayisi

Agirlik degerleri negatif olamaz. Agrilik degerlerinin hepsinin esit oldugu durumda agirlikl
ortalama formiilii, aritmetik ortalama ile ayni hale gelir. Asagidaki 6rnekte 7 farkli karigim
icinde farkli konsantrasyonda etken madde bulunmaktadir. Yeni bir karisim olusturulurken
alman hacim miktar1 (100 mL) kag¢ defa alindi ise yazilmistir. Yeni karigimin konsantrasyonu

asagidaki gibi hesaplanir.
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Karisim Adi Alinan Miktar Karlsl::::ieEtken Agirhk Konsantrasyonu Kons:?ﬂl;la”;yonu
(100 mL) % Hesaplama %
Kangim1 3 60 60*3 180
Karisim2 5 80 80*%5 400
Karisim3 6 72 72%6 432
Karisim4 2 86.5 86.5%2 173
Karisim5 2 70.8 70.8%2 141.6
Karisimé 2 85 85%2 170
Karnisim/ 2 100 100%2 200
TOPLAM 22 1696.6

Ortalama Konsantrasyon: 1696.6/22=77.118 %

e Mod: Mod bir say1 serisinde en fazla tekrar edilen sayidir.

Ornegin: Bir su banyosunda 10 dakika ara ile alman sicaklik 6l¢iimleri (OC)

asagidaki gibidir.
26, 25, 28, 23, 25, 24, 24, 21, 23, 26, 28, 26, 24, 23, 24, 32, 25, 27, 24, 22
21, 22,27 ve 32 Bir Kez,

28 Iki kez,

23,25 ve 26 {i¢ kez

24 bes kez olgiilmiistiir.

Bu say1 dizisinin modu 24 olur. Bu deger en ¢ok tekrar edilmektedir.

Eger say1 dizisinde hig bir tekrarlama yoksa, veri i¢in mod bulunmayabilir. Ote yandan

iki ya da daha fazla say1 ayni tekrarlamay1 gosterebilirler o zaman da ¢oklu mod ortaya

cikar.

e Medyan: Medyan bir veri dizisinin kii¢likten biiylige veya biiylikten kii¢iige siralanmasi

sonucu bu dizinin tam ortasinda olan degerdir. Medyan bulmak i¢in siralanmis veri

degerlerinin kalan en kiiciik ve en biiylik degerleri birer birer elimine edilir; veri sayisi

tekse en son kalan tek veri medyandir. Eger veri sayisi ¢iftse son kalan iki veri ¢iftinin

ortalamas1 medyan olur.

Ornek: Veri Sayisi Tekse

HAZIRLAYAN
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ONAYLAYAN
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GAZIANTEP UNIVERSITESI
ULUG BEY YUKSEK TEKNOLOJi
UYGULAMA VE ARASTIRMA MERKEZi

(ULUTEM)
LABORATUVAR ISLEYIS PROSEDURU

Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01 Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025

Revizyon Tarihi/No: -

Sayfa No: 36 / 33

Analiz No Sonuc mg/kg
1 20,15
2 20,30
3 20,18
4 20,27
5 20,20

Degerler kiiciikten biiytige siralandiginda (n+1)/2 nci deger say1 serisinin medyani olmaktadir.

20,15 - 20,18 - 20,20 - 20,27 - 20,30

Medyan: 20,20
Ornek: Veri Sayisi Ciftse

45,13 -

Medyan: 45,32

Analiz No Sonug mg/kg
45,13
45,44
45,21
46,62
45,21 - 45,44 - 46,62
(45,21+45,44)/2= 45,32
5.6.7.1.1.2 Merkezi Yayihm Olgiileri

Bir grubun belli bir 6zelligi yoniinden yeterince taniyabilmek ve gruplar arasinda g¢ok

yonlii karsilagtirmalar yapabilmek i¢in merkezi egilim Olgiileri yaninda yayilma

Olgiilerine de ihtiyag duyulur. Verilerin birbirlerinden ne kadar ayrildiklar1 veya bir

dogru iizerinde yayilmalarinin nasil oldugu da 6nemlidir. Bir merkezi yigilma (egilim)

Olciisiiniin, bir grup 6l¢iimii ne derece temsil ettigini bir karara baglamak ve her hangi

bir ol¢limiin, grup ortalamasinin ne kadar altinda ve {istiinde oldugunu (yani 6lgtimlerin

grup i¢indeki yerini) géstermek icin merkezi yayilma Slgiileri kullanilir.

HAZIRLAYAN

KONTROL EDEN

ONAYLAYAN

ONAYLAYAN
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Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01 Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025 Revizyon Tarihi/No: - Sayfa No: 37 /33

e Aralik (range), ortalama sapma, c¢eyrek sapma ve standart sapma/varyans merkezi
yayilma olg¢iileridir.

e Range - Aralik: Yayilma olgiileri icinde en kaba ve hesaplanisi en kolay olanidir.
Gozlenen Olglimlerin en biiyiigii ile en kiicligii arasindaki fark ya da aciklik bize rangeyi
verir. Range 6zellikle veri sayisinin ¢ok oldugu durumlarda giivenilir degildir.

Ornek: Analizde Bulunan Sonuglar

Analiz No Sonug mg/kg
1 45,13
2 45,44
3 45,21
4 46,62

Xmax = X4 =46,62
Xmin = X1=45,13
Aralik = Xmax-Xmin = X4-X1 = 46,62-45,13 = 1,49
Aralik = 1,49
e Ortalama Sapma: Olgme degerlerinin ortalama deger ile farklarmin mutlak

degerlerinin 6lgme sayisina boliimiine denir.

X, - X|

2

d =

n

d - ortalama Sapma

X = Aritmetik Ortalama
Xi = Her Bir Olciim Sonucu

n = Veri Sayisi

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01 Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025 Revizyon Tarihi/No: - Sayfa No: 38 /33
Analiz No Sonug mg/kg
1 45,13
2 45,44
3 45,21
4 46,62

X = (45,13+45,44+45,21+46,62) / 4=45,60

d1=|X1-Xort|=|45,13- 45,60/=-0,47|=0,47
d2=|X2-Xort|=|45,44- 45,60/=-0,16|=0,16
d3=|X3-Xort|=|45,21- 45,60/=-0,39|=0,39
d4=|X4-Xort|=|46,62- 45,60|=1,02| =1,02
T 0,47+0,16+0,39+1,02 — 40,51
4
e Quartile: Bir veri setini biiyiikten kiiclige veya kiiciikten biiylige
siraladigimizda dért esit pargaya ayiran iic degere kartiller ad1 verilir. ilk %
25’lik kismi iginde bulunduran 1. Kartil (Q1), % 50’lik kismi iginde
bulunduran 2. Kartil (Q2), % 75’lik kismt1 i¢inde bulunduran 3. Kartil (Q3),
olarak adlandirilir. %50’lik kismi i¢inde bulunduran 2. Kartil (Q2) aym
zamanda veri setinin medyanidir. 3.Kartil (Q3) ile 1.Kartil (Q1) farkindan
hesaplanan aralik, kartil aralig1 (intervention of quartile: IQ) olarak bilinir.
%25 | %25
%625 o2
Q Q@
HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Ornek: Basit bir serideki degerler 10 10 10 12 12 14 17 19 20 20 20 seklindedir. Bu serinin
kartillerini bulalim:

Serideki deger sayis1 11°dir. Serideki degerler kiigiikten biiyiige dogru siralandiginda (11+1)/4=
3.deger olan 10 degeri bu serinin 1. Kartilidir (Q1).

Serinin ikinci kartili, ayn1 zamanda medyani 2 (11+1)/4 = 6. deger olan 14 degeridir (Q2).
Serinin ti¢lincii kartili, 3(11+1)/4 =9. deger olan 20 degeridir (Q3).

e Standart Sapma/Varians: Standart kayma olarak da ifade edilen standart
sapma (standard deviation); bir veri setinde her bir verinin ortalamadan
uzakliklarinin standartlastirilmig bir l¢iistidiir.

Populasyon standart sapmasi ve O6rneklem standart sapmasi, farkli sembollerle ifade

edilmenin yani sira farkli formiillerle hesaplanir.

IS, - w)?

o= \Il i=1 ~

O = populasyon Standart Sapmasi (Sonsuz Sayida Ornek)

X - Aritmetik Ortalama
1 = Populasyon Ortalamasi

N = Populasyon biiyiikligiinii yani evrende yer alan gézlem birimi sayisini

| n _
2 (X, - X
SD:vﬂi
n—1

SD=0rneklem Standart Sapmasi

X =Aritmetik Ortalama
Xi=Her Bir Olclim Sonucu

n=Veri Sayisi

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Dikkat edilirse Orneklem standart sapmasinin belirlenmesinde (n-1)'e bdlme islemi
yapilmaktadir. Bu deger 'serbestlik derecesi' olarak isimlendirilir. Daha az yanl yani daha titiz
bir kestirim saglamaktadir.

Standart sapma, ortalamaya bagli olarak hesaplanan bir istatistiktir. Ortalamada oldugu gibi
standart sapma da stirekli degiskenlerde ve 6zellikle normal dagilim gosteren degiskenlerde
kullanislidir. Degiskenin siirekli yani en az esit aralik 6lgeginde oldugu ve degiskenin gozlenen
degerlerinin normal dagilim gosterdigi durumlarda standart sapma en 'saglam' merkezden
dagilma 6lgiisii olarak bilinir.

Verilerin normal dagilimdan sapmasi ya da ug¢ noktalarin etkisinin s6z konusu oldugu
durumlarda, ortalamada oldugu gibi standart sapma da dogrudan yorumlanabilir degildir. Bu
durumlarda standart sapma, yaniltici olabilir, eksik ve yanlis betimsel yorumlara yol agabilir.
Varyans, standart sapmanin karesidir. Standart sapma gibi varyans da verilerin ortalamadan
uzaklasma diizeyleri yani verilerin ¢esitliligi hakkinda bilgi verir.

e Bagil ve % Bagil Standart Sapma; (Varyasyon Katsayisi)

SD
RSD = S‘:D %RSD =—*100 =%CV

X X

Ornek: Yapilan bir analizde asagidaki sonuglar bulunmustur.

Analiz No g/ton
1 20,0
2 19,5
3 19,9
a 19,6
5 18,9
6 21,0
7 18,0
8 19,7
9 19,6
10 19,3
a) Sonugclarin standart sapmasini
b) Bagil ve % standart sapmay1
¢) Varyansi bulunuz.
Coziim:
HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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a)

X)
X =" =1064g/ton
n

—
Y, -3y
SD :V L =0,60g /ton
n-1

b)

RSD = 2 =0,0308
X

%RSD =%CV :%*100:3.03%

o)

X
=1

sp* =036g>/1on*

e Havuz Standart Sapma
Iki veya daha fazla Standart sapmanin birlestirilmesinde kullanilir. RSD veya %RSD cinsinden
de birlestirme yapilabilir.

SD, i = \/SD{ (n—=1)+SD; (m—1)
n+m—2

SDpacled = Havuz Standart Sapmasi
SD; = 1. Veri Seti Standart Sapmasi
SDz = 2. Veri Seti Standart Sapmasi
n = 1.Veri Seti Veri Sayisi

m = 2.Veri Seti Veri Sayisi

Asagida 4 laboratuvar personelinin yaptig1 analizler i¢in sonuglar mg/L olarak verilmistir.

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Analiz No
Siilfat Tayini sD
1 2 3 4 5 6
A 15,70 15,80 15,40 15,50 15,90 0,207
E B 15,10 15,00 15,20 15,50 15,10 15,30 0,179
E c 14,80 15,30 14,40 15,50 0,497
D 15,10 14,80 15,30 14,90 16,20 0,559
Dy = J 0.207*(5-1) +0_179-Es 7_1)+ 0.497°(4-1)+0.559°(5-1) _ 038 Ime /L
(5+6+4+5)—4
e Parelel Olciimlerin Standart Sapmasi
Relatif ya da birimli olarak hesaplamak miimkiindiir.
d N d —
> (a,-b)’ > ((a,-b)/X,)’
SD = \/47 RSD = \j =
2d 2d
RSD = Relatif Standart Sapma
SD= Standart Sapma
ai = 1.0l¢iim Sonucu
bi = 2.0l¢iim Sonucu
1=1,234,....d
d = Paralel Olg¢iim Saysi
HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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UYGULAMA VE ARASTIRMA MERKEZi
(ULUTEM) o
LABORATUVAR ISLEYiS PROSEDURU

GAZIANTEP UNIVERSITESI
ULUG BEY YUKSEK TEKNOLOJi

Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01

Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025

Revizyon Tarihi/No: -

Sayfa No: 43 /33

A mg/L B mg/L ort R R?
9,10 8,42 8,760 0,68 0,4624
9,65 8,66 9,155 0,99 0,9801
9,63 9,18 9,405 0,45 0,2025
8,65 8,80 8,770 0,24 0,0576
8,71 9,19 8,950 0,48 0,2304
9,14 8,93 9,035 0,22 0,0484
8,71 8,97 8,840 0,26 0,0676
8,59 8,78 8,685 0,19 0,0361
8,80 9,12 8,990 0,26 0,0676
9,04 8,75 8,895 0,29 0,0841
R? =2.2368
2.d=2%10=20
_[DRY 22368
SD= [ =y —0.334me/ L
2.d 20

Ayni degerler i¢in hesaplama relatif olarak yapilirsa asagidaki sonuglar elde edilir.

A (mg/L) B (mg/L) A-B (mg/L) ORT (mg/L) (A-B)/ORT ((A-B)/ORT)~2

9,10 8,42 0,68 8,76 0,0776256 0,0060257

9,65 8,66 0,99 9,16 0,1081376 0,0116937

9,63 9,18 0,45 9,41 0,0478469 0,0022893

8,65 8,89 0,24 8,77 0,0273660 0,0007489

8,71 9,19 0,48 8,95 0,0536313 0,0028763

9,14 8,93 0,21 9,04 0,0232429 0,0005402

8,71 8,97 0,26 8,84 0,0294118 0,0008651

8,59 8,78 0,19 8,69 0,0218768 0,0004786

8,86 9,12 0,26 8,99 0,0289210 0,0008364

9,04 8,75 0,29 8,90 0,0326026 0,0010629

ORTALAMA (mg/L) 8,949 TOPLAM 0,0274172

SD (mg/L) 0,334 TOPLAM/2d 0,0013709

RSD 0,037 RSD 0,037
e Araliktan Standart Sapma Hesaplama
HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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Numune Sayisi Faktor d2
n=2 1,128
n=3 1,603
n=4 2,059
n=5 2,326 D= MeanRange
n=6 2,534 d,
n=7 2,704
n=8 2,847
n=9 2,970
n=10 3,078
Amg/L Bmg/L ort R
9,10 8,42 8,760 0,68
9,65 8,66 9,155 0,99
9,63 9,18 9,405 0,45
8,65 8,89 8,770 0,24
8,71 9,19 8,950 0,48
0,14 8,93 9,035 0,22
8,71 8,97 8,840 0,26
8,59 8,78 8,685 0,19
8,86 9,12 8,990 0,26
0,04 8,75 8,895 0,29

R+R +...+R

R=
d
— 0.6840.99+....+0.29
R=—" =0.406mg/ L
10
SD = R _0406_ 0.36meg/ L
d, 1128

5.6.7.1.2 Hipotez Testleri
5.6.7.1.21 T Testi: Olgiim sonucu ortalamasi ile, referans deger

karsilagtirilmas1 veya iki ayr1 6l¢iim sonucunun karsilastirilmasi sirasinda kullanilan, énem

testidir.
HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN
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e Referans Degere Gore Karsilastirma

T testi ile deney sonucu ortalamasi ile belirtilen deger karsilastirilabilir.

NE]

- S_f\/;

X. Ornek deneylerin ortalamasi
u : Bilinen deder
S : Ornek deneylerin standart sapmasi

n : Ornek deney sayis|

Tablo 4— Giivenirlik araliklar1 i¢in bazi t degerleri

n-1 68,27% 20% 95% 95,45% 98% 99% 99,73%
1 1,84 6,31 12,71 13,97 31,82 63,66 235,8
2 1,32 2,02 4,30 4,53 6,96 9,92 19,21
3 1,20 2,35 3,18 3,31 4,54 5,84 9,22
4 1,14 2,13 2,78 2,87 3,75 4,60 6,62
5 1,11 2,02 2,57 2,65 3,36 4,03 5,51
§ 1,09 1,04 2,45 2,52 3,14 3,71 4,90
7 1,08 1,89 2,36 2,43 3,00 3,50 4,53
8 1,07 1,86 2,31 2,37 2,90 3,36 4,28
9 1,06 1,83 2,26 2,32 2,82 3,25 4,09
10 1,05 1,81 2,23 2,28 2,76 3,17 3,96
11 1,05 1,80 2,20 2,25 2,72 3,11 3,85
12 1,04 1,78 2,18 2,23 2,68 3,05 3,76
13 1,04 1,77 2,16 2,21 2,65 3,01 3,69
14 1,04 1,76 2,14 2,20 2,62 2,98 3,64
15 1,03 1,75 2,13 2,18 2,60 2,95 3,59
16 1,03 1,75 2,12 2,17 2,58 2,92 3,54
17 1,03 1,74 2,11 2,16 2,57 2,90 3,51
18 1,03 1,73 2,10 2,15 2,55 2,88 3,48
19 1,03 1,73 2,00 2,14 2,54 2,86 3,45
20 1,03 1,72 2,00 2,13 2,53 2,85 3,42
100 1,005 1,660 1,984 2,025 2,360 2,626 3,077
@ 1,000 1,645 1,960 2,000 2,350 2,576 3,000
Tablo degerlerinin excel’de olusturulabilmesi i¢in asagidaki fonksiyon kullanilir.
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Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01

Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025

Revizyon Tarihi/No: -

Sayfa No: 46 / 33

=TTERS(Onem Seviyesi; Serbestlik Derecesi)

Onem Seviyesi: 1- Giiven Aralig1/100

Serbestlik Derecesi: Analiz sayisinin 1 eksigi (n-1)

Ogrenci testi katsayisi tablodan bulunurken analiz sayis1 olarak n degil analizin sayisinmn bir

eksigi (n-1) olarak alinir. n — 1 degerine bagh olarak t degerleri Tablo 4 ‘de verilmistir. n — 1

degerine serbestlik derecesi de denir.

Ornek 1: Gergek degeri 4,0 mg/kg Ag olan 6rnekle yapilan analiz sonuglar1 asagidaki gibidir.

[ =

s/an

Analiz No Analiz Sonucu mg/kg
1 5,2
2 5,3
3 2,9
4 41
5 5,0

ortalama 4,5

s. sapma 1,01

| x—u| |45-40 os
- — —

LO1//5

Olarak bulunur.

Tablo 4’de %95 giivenilirlik ve n—1 yani 4 i¢in t-kritik degeri 2,78’dir. t degerimiz t kritik

degerinden kiiciik oldugu i¢in analiz sonuglar1 dogru kabul edilebilir. Sistematik bir hatanin

varligindan s6z edilemez. Bu degerlendirme c¢ift tarafli bir degerlendirmedir. Eger analiz

sonuglarinin tek tarafli bir egilimi ile ilgili bir degerlendirme yapilacak olsaydi, tek tarafli t-testi

uygulanmasi gerekirdi. Bu durumda Tablo 4‘de tek tarafli t degeri i¢in bir soldaki siitundaki

deger kullanilirdi.

iki Ortalamanin Karsilastirilmasi

Diger bir yol, yeni bir analitiksel yontem kullanilarak elde edilen sonuglarin, ikinci bir

(referans) yontem kullanilarak elde edilen sonuglarla kiyaslanmasidir. Bu durumda, iki
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ortalama deger, Xortl ve Xort2 elde edilecektir. Null hipotezi, iki yontemin ayni sonucu
verecegi lizerine kurulursa, bu durumda (Xortl - Xort2) farkinin sifirdan 6nemli bir sekilde
farkli olup olmadig: test edilebilir. Eger iki 6rnegin standart sapmasi birbirinden énemli bir
sekilde farkli degilse, havuz standart sapma degeri (SDpooled), bireysel standart sapmalar
kullanilarak asagidaki esitlikten hesaplanabilir.

SD, =

hawuz —

SD] (n, —1)+SD; (n, —1)
n+n,—2

t dederi asadidaki sekilde verilir
/ S]‘)Fm\’ﬂ: v (l / 7?1 +1/ nz)

t degeri n: + n2 ~ 2 serbestlik derecesine sahiptir.

orfl Xo.ﬂ'r‘Z

=X

Ornek 2: Bitki 6rneklerinden bor tayin eden iki yontemin kiyaslanmasinda asagidaki sonuglar
(ng/g) elde edilmistir.

Spektroskopik yontem: ortalama = 28.0; standart sapma = 0.30

FLOrimetrik yontem: ortalama = 26.25; standart sapma = 0.23

Her bir yontemle 10 analiz yapilmistir. Bu iki yontemle elde edilen ortalama degerler
birbirinden énemli bir sekilde farkli midir?

Yok hipotezi bu iki yontemin ortalama degerlerinin esit oldugu varsayim iizerine kurulur.

sp, = (9x0.3" +9x0237)/18
1AWz

so, . =0.0715

sp, = 0.267
£=(28.0—26.25)/0.267,/(1/10+1/10
1=14.7

Serbestlik derecesi 18 oldugundan, Tablo 4’ den kritik |t| degeri (P=0.05), 2.1 olarak bulunur. |t|
nin deneysel degeri bu degerden biiyiik oldugundan, iki sonug arasindaki fark %5 seviyesinde

onemlidir ve Null Hipotezi reddedilir.
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e Paralel Sonuclarin Karsilastirilmasi
Asagida verilen Ornekte oldugu gibi, cogu zaman, iki analiz yontemi birbirinden tamamen
farkli miktarda madde iceren test 6rnekleri kullanilarak karsilastirilmak zorundadir.
Ornek 3: Asagidaki tabloda iki farkli yontemle tayin edilen dort test 6rneginin kursun

derisimleri (mg/1) verilmistir.

Ornek Yas Oksidasyon Dogrudan Ekstraksiyon
1 71 76
2 61 68
3 50 48
4 60 57

Bu iki yontemle bulunan ortalama kursun derisimleri birbirinden 6nemli bir sekilde farkli
midir?

Iki ortalama degerin kiyaslanmasinda kullamlan test bu durum icin uygun degildir, ¢iinkii
yontemden kaynaklanan herhangi bir degisim test Ornekleri arasindaki farkliliktan dolay1
goriilemeyecektir. Bu giicliik, iki yontem tarafindan iiretilen her bir sonug ¢iftinin arasindaki
farka bakilmasiyla asilabilir. Yok hipotezi iki yontem tarafindan {iretilen ortalama derigimler
arasinda 6nemli bir fark olmadig1 varsayimai {izerine kurulur. Bu nedenle farklarin ortalamasinin
stfirdan 6nemli bir sekilde sapip sapmadigi kontrol edilebilir.

Yukarida verilen sayi ciftleri arasindaki farklar -5, -7, 2, 3 olarak hesaplanir. Ortalama fark, x
d= -1.75 ve farklarin standart sapmasi, sd= 4.99 dur. md=0 oldugundan, t degerinin

hesaplanmasinda kullanilan Esitlik asagidaki gibi yazilir.
\/E .l'lr: Sar }

t nin serbestlik derecesi (n-1) dir. Bilinenler yerine yazildiginda Esitlik 3.6 dan t=-0.70 bulunur.

t="d

Kritik |t| degeri 3.18 (P=0.05) oldugundan ve hesaplanmis |t| degeri bu degerden kiigiik
oldugundan, yok hipotezi dogru olarak kalir. Yani bu iki yontem tarafindan iiretilen ortalama
kursun derigimleri birbirinden 6nemli bir sekilde farkli degildir.

5.6.7.1.2.2 F Testi: F testi, iki grup analizin standart sapmalarini (hassasliklarini)

mukayese etmek i¢in yapilir. Bunun i¢in analizlerin varyanslarindan biiyiik olan1 kiiciik olana
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boliiniir. Bolimden ¢ikan sayi, bu iki grup analizle ilgili Tablo 5’de verilen sayiyla
karsilagtirilir. Tablodaki sayilar yatay ve diisey siitunlar halinde verilmistir. Yatay siitunlar
payn analiziyle ilgili serbestlik derecesini (n—1) verir. Ornegin, paya gelen varyansi bulmak
icin 5, paydaya gelen varyansi bulmak i¢in 7 analiz yapilmigsa, yatay siitunda bulunan 4 ile
diisey siitunda bulunan 6 say1 siitunlarinin kesistigi noktada ki 4.53 sayisi aranan sayidir. Bu
say1 s0z konusu iki grup analiz i¢in hesaplanan kritik sayidir.

Karsilagtirilan iki grup 6zelligin farkli olabilmesi i¢in varyanslarin oraninda bulunan sayimin
tabloda bulunan sayidan biiylik olmasi gerekir. Biiyiikk olmasi, sifir hipotezini bozmasi
anlamina gelir. Analizle bulunan say1 tabloda bulunan f kritik sayisindan kiigiikse karsilastirilan
iki 6zellik arasindaki fark ihmal edilecek kadar az, baska bir deyimle bu 6zellikleri bulmak icin
gerceklestirilen analizlerde yapilan hatalarin kaynagi bulunamayan yalpalayan hatalar oldugu

sonucuna varilir. Boyle hatalar1 bulma ihtimaliyetleri %5°1 gegcmez.

Tablo 5—- Tek Tarafli f Testi Tablosu

Tek vi1 Sertbestlik Derecesi

Tarafh
F 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 15 20

161,45 | 199,50 | 215,71 | 224,58 | 230,16 | 233,99 | 236,77 | 238,88 | 240,54 | 241,88 | 245,95 | 248,01
18,513 | 19,000 | 19,164 | 19,247 | 19,296 | 19,330 | 19,353 | 19,371 | 19,385 | 19,396 | 19,429 | 19,446
10,128 | 9,5521 | 9,2766 | 9,1172 | 9,0135 | 8,9406 | 8,8867 | 8,8452 | 8,8123 | 8,7855 | §,7029 | 8,6602
7,7086 | 6,9443 | 6,5914 | 6,3882 | 6,2561 | 6,1631 | 6,0942 | 6,0410 | 5,9988 | 59644 | 5,8578 | 5,8025
6,6079 | 5,7861 | 54005 | 5,1922 | 5,0503 | 4,9503 | 4,8759 | 4,8183 | 4,7725 | 4,7351 | 4,6188 | 4,5581
50874 | 5,1433 | 4,7571 | 4,5337 | 4,3874 | 4,2839 | 4,2067 | 4,1468 | 4,0090 | 4,0600 | 3,0381 | 3,8742
5,5914 | 4,7374 | 4,3468 | 4,1203 | 3,9715 | 3,8660 | 3,7870 | 3,7257 | 3,6767 | 3,6365 | 3,5107 | 3,4445

5,3177 | 4,4590 | 4,0662 | 3,8379 | 3,6875 | 3,5806 | 3,5005 | 3,4381 | 3,3881 | 3,3472 | 3,2184 | 3,1503
51174 | 4,2565 | 3,8625 | 3,6331 | 3,4817 | 3,3738 | 3,2027 | 3,2296 | 3,1789 | 3,1373 | 3,0061 | 2,9365
4,0646 | 4,1028 | 3,7083 | 3,4780 | 3,3258 | 3,2172 | 3,1355 | 3,0717 | 3,0204 | 2,9782 | 2,8450 | 2,7740
4,5431 | 3,6823 | 3,2874 | 3,0556 | 2,9013 | 2,7005 | 2,7066 | 2,6408 | 2,5876 | 2,5437 | 2,4034 | 2,3275
20 | 4,3512 | 3,4928 | 3,0084 | 2,8661 | 2,7100 | 2,5990 | 2,5140 | 2,4471 | 2,3928 | 2,3479 | 2,2033 | 2,1242

W0 N 0 R W N

vz Serbestlik Derecesi

-
o

-
wu

Ornek 4: Bir alasimdaki giimiisiin orani iki analizci tarafindan analiz ediliyor. Birinci analizci
(referans) bunun icin 5 ikinci analizci ise 7 analiz ile sonuca variyor. Bulunan standart

sapmalardan, analizcilerin tecriibe dereceleri hakkinda ne séylenebilir?
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Analiz No Analist 1 Analist 2
1 24,00 24,23
2 24,50 24,94
3 24,70 24,68
4 24,85 24,82
5 24,90 24,91
6 - 24,85
7 - 24,92

Ortalama: 24,59 24,76
Standart Sapma: 0,365 0,251
Varyans: 0,133 0,063

F=V1/V2=0,133 /0,063 = 2,111 olarak bulunur.
Tablodan n—1 ler i¢in F kritik degeri 4,53 (tek tarafl1) olarak bulunur.

2,11<4,53 sonucu ile sifir hipotezi bozulmaz. Analizcilerin performansi arasinda bir fark yoktur

denilebilir. Eger analizcilerden biri referans olarak kabul edilmiyorsa, iki tarafli f testi tablosu

kullanilir.

Tablo 6— Cift Tarafli f Testi Tablosu

Cift Tarafh F

v; Sertbestlik Derecesi

1 2 3

4

5 6

7

8

9

10 15 20

v; Serbestlik Derecesi

647,79 | 799,50 | 864,16

899,58

921,85| 937,11

948,22

956,66

563,28

568,63 | 584,87 | 993,10

38,506 | 39,000 29,165

39,248

39,298 | 39,331

39,355

39,373

39,387

39,398 | 39,431 29,448

17,443 16,044 | 15,439

15,101

14,885 | 14,735

14,624

14,540

14,473

14,419 14,253 | 14,167

12,218 10,649 39,9752

9,6045

9,3645|9,1973

9,0741

8,9796

8,9047

8,8439| 8,6565 | 8,5599

10,007 | 8,4336| 7,7636

7,3879

7,1464 | 6,9777

6,8531

6,7572

6,6811

6,6192 | 65,4277 6,3286

8,8131] 7,2599 | 65,5988

6,2272

5,9876 | 5,8198

5,6955

5,5996

5,5234

5,4613| 5,2687 5,1684

8,0727 | 6,5415| 5,8898

53,5226

5,28525,1186

4,9949

4,8993

4,8232

4,7611|4,5678 | 4,4667

7,5709| 6,0595 | 5,4160

5,0526

4,8173| 4,6517

4,5286

4,4333

4,3572

4,2951 | 4,1012 | 3,9995

W (e~ || || WM -

7,2093 | 5,7147 | 5,0781

4,7181

4,4844 | 4,3157

4,1570

4,1020

4,0260

3,9639| 3,7654 | 3,6669

[
o

6,9367 | 5,4564 | 4,8256

4,4683

4,2361|4,0721

3,9458

3,8549

3,7750

3,7168| 3,5217 | 3,4185

[
%]

6,1995 | 4,7650| 4,1528

3,8043

3,5764 | 3,4147

3,2934

3,1987

3,1227

3,0602 | 2,8621| 2,7559

N
(=]

5,8715 | 4,4613 | 32,8587

3,5147

3,2891 | 3,1283

3,0074

2,9128

2,8365

2,7737 | 2,5731| 2,4645

5.6.7.1.2.3 ANOVA Testi:

Bagimsiz degiskende ¢ok sayida grup varsa ANOVA kullanilir.

ANOVA bagimsiz degiskenlerin kendi aralarinda nasil etkilesime girdiklerini ve bu etkilesimlerin

bagimli degisken iizerindeki etkilerini analiz etmek i¢in kullanilir. ANOVA ii¢ ya da daha fazla

ortalamanin esit olup olmadigini test eder. Varyanslarin ve ortalamalarin karsilagtirilmasi asagidaki

gibi yapilir.
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Kabul Kriteri: Hesaplanan F degerinin F Kritik degerden kiiclik olmasi halinde ortalamalar arasinda
standart sapmalarla aciklanamayacak bir fark yok demektir.
F Kritik Degeri: F(0,05;(operator sayisi-1); (toplam 6l¢iim sayisi- operator sayisi))
(F Tek tarafl1 tablosundan-Tablo 5 serbestlik derecesine gore kontrol edilir)
N: Toplam 6lgiim sayis1
ni: 1. operatdriin 6l¢lim sayisi
n2: 2. operatoriin dl¢lim sayisi
k: Operator sayisi
SSt : Kareler Toplami1 (Toplam Degiskenlik)
SSb : Gruplar Aras1 Kareler Toplam1 (Gruplar Aras1 Degiskenlik)
SSw : Grup I¢i Kareler Toplami (Grup I¢i Degiskenlik)
MSo : Ortalama Kareler
MSw : Grup I¢i Ortalama Kareler
F: Hesaplanan Deger

s, 20 o) Gx)

ny M,y N

SS, =SS, - S,

M&,_S%
N -k

o M,
MS,

Ornek 5: Referans Malzeme kullanilarak Cevherde ICP-OES ile Nikel Tayini yapilmis, iic

operator i¢in asagidaki sonuglar elde edilmistir. Sonuglar arasindaki farkin kritik olup

olmadigini degerlendiriniz.

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN ONAYLAYAN

Birim Kalite Temsilcisi Kalite Gelistirme Koordinatorii Merkez Miidiirii Rektor

Onemli: Kalite Yénetim Sistemine ait giincel dokiimanlar http:/kalite.gaziantep.edu.tr/ sayfasinda bulunmaktadir. Basilan
dokumanlar “Kontrolsiiz Kopya” hiikmuindedir.



http://kalite.gaziantep.edu.tr/

GAZIANTEP UNIVERSITESI

AN ULUG BEY YUKSEK TEKNOLOJI

]} - UYGULAMA VE ARASTIRMA MERKEZi
4 (ULUTEM)

LABORATUVAR iSLEYiS PROSEDURU

Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01 Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025 Revizyon Tarihi/No: - Sayfa No: 52 /33

ppm Ni ppm Ni ppm Ni

Deney No ali Ahmet Ibrahim

1 2119,0 2125,0 2427,0

2 2017,0 2067,0 2310,0

3 2065,0 2002,0 2384,0

4 1918,0 2079,0 2136,0

5 2074,0 2061,0 2363,0

[ 2164,0 2336,0 2483,0

7 1872,0 2123,0 2020,0

8 2173,0 2470,0 1959,0

9 2213,0 2463,0 2132,0

10 2231,0 2457,0 2119,0

ORT 2084,60 2227,30 223330

SD 120,76 180,75 182,21

RSD 0,0579 0,0812 0,0816
%RSD 5,79 8,12 8,16

Asagidaki tabloda ANOVA testi sonuglar1 verilmisti. ANOVA testi neticesinde analiz

sonuglart uygun bulunmustur.

ali ahmet Ibrahim
Deney No x x*2 x x*2 x x”2 Deney No
1 21190 |4490161.00| 21250 |4515625.00| 2427.0 | 5890329.00 1
2 2017.0 |4068289.00| 2067,0 |4272489.00| 2310.0 | 5336100.00 2
k! 20650 |426422500| 20920 |4376464.00| 2384,0 | 5683456,00 3
4 19180 367872400 20790 |4322241.00| 2136,0 | 456249600 4
s 20740 4301476,00| 20610 (4247721,00| 2363,0 | 3583769.00 5
6 21640 4682896,00| 23360 |[35436896,00| 24830 |6165289,00 6
3 7 1872,0 |3504384,00| 21230 |[4507129,00| 2020,0 | 4080400,00 7
: 8 2173,0 |4721929,00| 24700 |6100900,00| 19590 | 3837681,00 8
w 9 2213,0 |4897369,00| 24630 |6066369.00( 21320 |4545424.00 L]
10 2231,0  |4977361.00( 24570 |6036849.00| 21190 |4490161.00 10
Toplam x | 20846,000 22273,000 223330 65452,00
Toplam x* 43586814,0 49902623.0 50175105,0| 143664602.00
S5t 865791,3667 MSb=55b/(k-1) 70851,6333
SSb 141703,2667 MSw=SSw/(N-k) | 268180963
SSw 724088.6000 F=MSh/MSw 26419
F(0,05;2:27) 33541
Ftablo-Fhesaplanan= 0,7122
Olgam degerleri= Uygun
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5.6.7.1.3 Disarda Kalanlar Testleri
5.6.7.1.3.1 Grubbs Testi

Normal dagilimda sapan verilerin tespit edilmesi i¢in kullanilir. Sapma siiphesi olan en yiiksek

(XP) ve en diisiik (X1) degerler asagidaki formiilde yerlerine konularak Grubb testi uygulanir.

G, - (x,—-Xx)
. .
G, = (xr—x)
5
— 1&
X = — X
R

Formiildeki deger Grubb test degerlendirme tablosundaki (Tablo 7) deger ile karsilastirilir.

Sonug kendi kritik degerinin %5’ine esit veya bu degerden daha az ise, denenen madde dogru

olarak kabul edilir.
Tablo 7 - Grubbs Degerleri
P % 5'den fazla
3 1,155
4 1,481
5 1,715
6 1,887
T 2020
8 2126
S 2,215
10 2,290
11 2,355
12 2412
132 2 462
14 2 507
15 2549
16 2585
17 2620
18 2 651
19 2 681
20 2709
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5.6.7.1.3.2 Z Testi: Laboratuvarlarin kendi 6l¢iim sonuglarini tanimlanmis degere ve
diger laboratuvarlara gore karsilastirmalari i¢in kullanilmaktadir.
Yeterlilik testlerinde ve karsilagtirma testlerinin degerlendirilmesinde ISO 13528 Standardina
gore Z - Skoru kullanilir.
Ornek 6: z - Skoru hesaplamasinda referans deger olarak bu ¢alismaya katilan laboratuvarlarin
sonuglart istatistiksel analiz sonucu olarak degerlendirilerek ortalama deger hesaplanmistir.
Hedef standart sapma olarak referans degerin %6°s1 alinmistir. Laboratuvar sonuglar1 Tabloda
verilmistir.
z- Skorlar1 asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanmustir.

x—X

§

z =

X = Referans deger

x = Katilime1 laboratuvar sonucu

s = Hedef standart sapma

|z| < 2 ise analiz uygundur

|z| >2 ise analiz kabul edilemez, diizeltici faaliyet uygulanmalidir. KYS-PRD-05.Siirekli

Iyilestirme Prosediiriine gore hareket edilir.

Lab. 1 2 3 4 Ortalama S z-Skoru Sonug

Kodu
1 0,22 0,21 0,23 0,22 0,22 0,008 -4,50 Kaldi
2 0,73 0,68 - - 0,705 - 19,75 Kaldi
3 0,23 0,21 0,22 0,21 0,22 0,00957 -4,50 Kaldi
4 0,30 0,26 0,28 - 0,28 0,02 -1,50 Gegti
5 0,313 0,316 0,314 0,313 0,314 0,00141 0,20 Gecti
6 0,327 0,332 0,348 0,313 0,330 0,01444 1,00 Gecti

Eltra C/S 800 ile Cevher Numunelerinde Kiikiirt Tayini Sonuglar1 (Referans deger: % 0,31,
Hedef standart sapma: 9%0,02)
5.6.7.1.3.3 Q Testi: Siipheli bir analizin degerlendirilmesinin bir yolu (bir dizi farkl

test mevcuttur), siipheli degerle ona en yakin deger arasindaki farkin, en yiiksek ve en diisiik
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degerler arasindaki farkla kiyaslanmasidir. Bu farklarin orami (isaretine bakilmaksizin), Dixon

Q'su olarak adlandirilir.
Q | siipheli deger - en yakin deger | / (en biiylik deger en kiiciik deger)

P=0.05 ve P=0.01 i¢in kritik Q degerleri Tablo 7 de verilmistir. Eger hesaplanan Q degeri,
tablodan bulunan kritik degeri asarsa, siipheli deger reddedilir (atilir).

Ornek: Bir nehir suyunun analizinden, asagida verilen nitrit derisimleri (mg/L) elde edilmistir.
0.403, 0.410, 0.401, 0.380

Son deneyden siiphelenilmektedir. Bu deger reddedilmeli midir?

Yukaridaki esitlik kullanilirsa,

0 =/0.380—0.401 /(0.410-0.380) = 0.7

Olarak bulunur. Tablo 8’dan 4 6rnek sayisi i¢in, kritik Q degeri 0.831 (P=0.05) olarak bulunur.
Hesaplanan deger bu degerden kii¢iik oldugundan siipheli deger reddedilmemelidir.

Stipheli bir deger ortaya ¢iktiginda, 6zellikle analizci deneyin baslangic safhasinda ise, ideal
olarak deneyler tekrarlanmalidir. Elde edilen bu yeni deneyler, siipheli degerin reddedilip
edilmeyecegini acgikliga kavusturacak, eger reddedilmiyorsa dahi bir dereceye kadar ortalama
deger ve standart sapma {izerine olan etkisini azaltacaktir.

Tablo 8 - Q testi i¢in kritik degerler (P=0.05)

Ornek Sayisi Kritik Deger
4 0,831
5 0,717
6 0,621
7 0,570
8 0,524
0 0,492
10 0,464

5.6.7.1.4 Kontrol Kartlari: Kontrol Kartlar ile Kalite kontrol programina baglamadan dnce;

Kontrol 6rnegi, Kontrol kart1 tipi, Kontrol limitleri, Kontrol sikl1g1 belirlenmelidir.
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5.6.7.1.4.1 Kontrol Ornegi: Laboratuvarimiz da i¢ kalite kontrolii ile metodun

uygulama asamalar1 kontrol altina alinir. Kontrol 6rnegi olarak verifikasyon numuneleri ve

referans malzemeler kullanilir.

5.6.7.1.4.2 Kontrol Kart1 Tipi: I¢ kalite kontrolde kullamlan en 6nemli kontrol

kartlar1

e X Kartlari: Bir X kart1 bir merkez ¢izgiye, alt ve iist uyar1 limitlerine, alt ve

ist eylem limitlerine sahiptir. Kontrol degerlerinin gercek deger etrafinda

dagilimini gosterir. Sistematik ve rastgele hatayr kombine bir sekilde gosterir.

Bir analiz ile veya iki veya daha fazla analizin aritmetik ortalamasi kullanilarak

sonug verildiginde kullanilmasi uygundur.

e Range Kartlari: Bir merkez cizgiye, iist uyar1 ve eylem limitine sahiptir. X

kartlar1 gercek deger etrafinda kontrol 6rneginin dagilimini gosterirken Range

kartlar1 tekrarlanabilirligin (en yliksek ve en kii¢iik sonug¢ arasindaki farkliligr)

dagilimini gosterir.

5.6.7.1.4.3 Kontrol Limitleri: Kullanilan metodun performansina bagli olarak gerekli

analitik kaliteyi saglamak amaciyla kontrol limitleri kullanilir. Kontrol limitleri; analitik

gereklilikler veya metodun kontrol limitleri dogrultusunda belirlenir. Cogu durumda analitik

gereklilikleri belirlemek olduk¢a giictiir. Bu durumda istatistiksel kontrol limitlerini (metot

icin) kullanmak gereklidir. Kontrol limitlerinin belirlenmesi X kartlarinda ve R kartlarinda

farklidir.

e X Karti Kullamminda: Istatistiksel kontrol limitler veya hedef (analitik gereklilik)

kontrol limitleri kullanilir.

Istatistiksel Kontrol Limitleri Kullamldiginda: Bu durumda, uzun zaman periyodunda

(6rnegin bir yil) kontrol 6rneginin analiz edilmesi sonucu elde edilen sonuglarin ortalamasi

alinarak Merkez Cizgi (Central Line) hesaplanir. Kontrol limitleri buna gore belirlenir.

Mean Central Line: Uzun zaman kontrol 6rneklerinin ortalamasi
S: Uzun zaman kontrol 6rneklerinin standart sapmasi

Alt Uyar1 Limiti : CL - (2S)

HAZIRLAYAN KONTROL EDEN ONAYLAYAN

ONAYLAYAN

Birim Kalite Temsilcisi Kalite Gelistirme Koordinatorii Merkez Miidiirii

Rektor

Onemli: Kalite Yénetim Sistemine ait giincel dokiimanlar http:/kalite.gaziantep.edu.tr/ sayfasinda bulunmaktadir. Basilan

dokumanlar “Kontrolsiiz Kopya” hiikmuindedir.



http://kalite.gaziantep.edu.tr/

GAZIANTEP UNIVERSITESI
AN ULUG BEY YUKSEK TEKNOLOJI
-' ’ - UYGULAMA VE ARASTIRMA MERKEZI
N2 (ULUTEM)
LABORATUVAR ISLEYIS PROSEDURU

<P UNiys

\v‘\
Y
<
©

1973

Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01 Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025 Revizyon Tarihi/No: - Sayfa No: 57 /33

Ust Uyari Limiti : CL + (2S)
Alt Eylem Limiti : CL —( 3S)
Ust Eylem Limiti : CL + ( 3S)
Hedef Kontrol Limitleri Kullanildiginda: Kontrol Limitleri hedef (analitik kalite
gereklilikleri) limitler alinarak belirlenir. Central Line ve standart sapma laboratuvarlar arasi
yapilan deneylerden hesaplanir.
Central Line: Laboratuvarlar aras1 deneylerin ortalamasi
SRW: Laboratuvarlar arast deneylerin standart sapmast
Alt Uyar1 Limiti : CL — (2 SRW)
Ust Uyar1 Limiti : CL + (2 SRW)
Alt Eylem Limiti : CL — (3 SRW)
Ust Eylem Limiti : CL + ( 3 SRW)
*NOT: SRM kullanildiginda CL. SRM’in nominal degeri olarak alinir. Standart sapma ise
belirtilen hedef standart sapmadan bulunur.
e Range Karti Kullamminda: Istatistiksel kontrol limitler veya hedef (analitik
gereklilik) kontrol limitleri kullanilir.
Istatistiksel Kontrol Limitleri Kullamldiginda: Bu durumda, uzun zaman periyodunda
(6rnegin bir yil) kontrol 6rneginin analiz edilmesi sonucu elde edilen sonuglarin ortalamasinin

rolatif farkliliklarindan ortalama range hesaplanir. Bundan da standart sapma bulunur.

Z (Max — Min)

n

Ortalama (Mean) Range =

samples

Tablo — 9 R Kartlar1 i¢cin Merkez, Uyar1 ve Kontrol Limitlerinin Belirlenmesi Report TR 569
Internal Quality Controll Handbook for Chemical Laboratories(4.bask1)’dan alinmistir.
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Number of  Standard deviation  Central line Warning limit Action limit ~ Mean Range

replicates s CL WL AL Z (Max — Min)
1, N ==
Mean range'/d; dses Dyi’es Dses Mo
2 Mean range/1,128 1,128+ 2,833 3,686%s )
_ “ Calculated from
3 Mean range/1,693 1.693+s 347005 4,3584s -
4 Mean range2,059 2,059+ 3,818+ 4,608+ Dy =d, + ;(D: ~d,)
5 Mean range/2,326 2.326s 4,054+ 4,918+

S: Ortalama (Mean) Range / 1,128 (n=2 igin)

CL: Ortalama (Mean) Range

Uyari Limiti: S*2,83 (n=2 igin)

Eylem Limiti: S*3,69 (n=2 i¢in)

Hedef Kontrol Limitleri Kullanildiginda: Kontrol Limitleri hedef limitler alinarak belirlenir.

Central Line laboratuvarlar arasi yapilan tekrarlanabilirlik deneylerinden hesaplanir. Standart

FN2*s

sapma kontrol kartindan degerlendirilir. Burada 2,8 degeri esitliginden alinir. .
Sr=r/2,8 (metodda verilir “r” olarak ifade edilir.)

CL=Sr*1,128 (n=2 igin)

Uyar Limiti: Sr*2,83 (n=2 i¢in)

Eylem Limiti: Sr*3,69 (n=2 igin)

Oransal Fark Kullamldiginda: Iki paralele ait ortalamanin, iki sonug arasindaki farka
boliimiinden ele edilen degerin belirlenen oransal yiizde farkla uyumu kontrol edilir.

A: Numunenin ilk degeri

B: Numunenin Duplicate degeri

%F= (A-B)/ [(A+B)/2] *100

-X<%F <+X

5.6.7.2 Kontrol Sikhg:

Genel olarak her analitik caligsmada, sistematik etkileri tespit etmek icin bir kontrol 6rnegi

analizlenmesi en uygun olan durumdur. Analiz sisteminin stabilitesi g6z Oniinde
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bulundurularak kontrol 6rnegi sayisi artirilip azaltilabilir. Kontrol 6rneginin maliyeti de dikkate
alinarak uygun bir siklik belirlenmelidir.

5.6.7.3 Kalite Kontrol Calismalarina Baslama

Kalite kontrol faaliyetlerine baslamak icin en az 20-30 veri bulunmasi gereklidir. Bu verilere
gore “Ortalama Merkez Cizgi (Central Line)” belirlenir. Bunun nasil belirlenecegi ilgili
maddede anlatilmistir.

5.6.7.4 Kalite Kontrol islemlerinin Yorumlanmasi

3 olast durumda yapilacaklar agagida verilmistir.

1.Durum:

e Kontrol degeri uyar1 limiti i¢inde ya da

e Kontrol degeri uyar1 ve eylem limitleri arasinda ve bu degerden dnceki 2 degerde uyari
limiti i¢inde ise analiz sonuglar1 raporlanir.

2.Durum:

e Birbirini takip eden 7 kontrol degeri ayni 6zellige sahipse (degerler artirtyorsa ya da
azaliyorsa)

e Birbirini takip eden 11 kontrol degerinden 10°u merkez ¢izginin bir tarafinda
bulunuyorsa; analiz sonuglar1 rapor edilir ama bir problem gelisiyordur, durum dikkate
alinir ve sebep analizi yapilarak bir uygunsuzluk olup olmadig1 kontrol edilir.

3.Durum:

e Kontrol degeri eylem limitlerinin diginda,

e Kontrol degeri uyar1 ve Onlem limitleri arasinda ve en azindan oOnceki 2 kontrol
degerinden biri uyar1 ve eylem limitleri arasinda ise; analiz sonuglar1 rapor edilmez. En
son kontrol 6rneginin test edildigi tarihten itibaren biitiin 6rnekler yeniden test edilir. Bu

numuneler i¢in derhal Feragat Beyani doldurulur.

5.6.7.5 i¢ Kalite Kontrol

e Dogrulama plani hazirlanirken prosediir tanimlarinda yer alan tanimlar temel alinir.
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Hazirlanmis olan plan konusunda uygulayicilara, gerektiginde ilgili Laboratuvar
Koordinatorii tarafindan egitim verilir.

Planda belirtilen periyoda gore belirlenen sorumlular tarafindan yapilan test sonuglari
test takip formlar1 ile veya cihaz yazilimlarina kaydedilir.

Bir teste ait sonuclarin, birbirleriyle iliskilendirme ve bu iliskilendirmeye ait
degerlendirme iglemleri; ilgili Laboratuvar Sorumlular tarafindan gerceklestirilir.
Analiz sonuglarinin kalitesinin temini konusunda, 6l¢iilen deger, zaman zaman Onayli
Tedarikgi Listesi’nde olan laboratuvarlarla karsilastirma yapilarak saglanabilir.

Analiz sonuglarinin kalitesinin temini asamasinda uygulanan plan sonucunda analiz
sonuglariin kalitesinden siiphe edildiginde Feragat Beyani ile takip edilir.

Cihaz/Ekipmanlarda

5.6.7.6 D1s Kalite Kontrol

Laboratuvar yonetim gozden gegirme toplantilarinda o yil igerisinde katilimi diistiniilen
yeterlilik deney programlart Laboratuvar Koordinatorii tarafindan taslak olarak
hazirlanir ve laboratuvar yonetim gozden gegirme toplantisinda karara baglanir.
Laboratuvarimiz, yeterlilik deney programini yaparken akredite oldugu metotlara gore
akreditasyon belgesinin gegerlilik sliresine gore takip edilir.

Yonetim gézden gecirme toplantisinda yeterlilik deney programlarina katilim ve kaynak
ayrilmasi i¢in goriisiiliir ve katilimi gerekli goriilen programlar Laboratuvar
Koordinatorii tarafindan takip edilir.

Katilim ticreti gerektiren programlar i¢in katilim ticreti g6z dniinde bulundurularak ilgili
mevzuatlara gore isletilir.

Laboratuvar koordinatorii veya ilgili Laboratuvar Sorumlular1 analiz programini yiiriiten
kurulus ile program hakkindaki bilgileri degerlendirir. Gerekli olan sartlar, laboratuvar

tarafindan yerine getirilerek bagvuru yapilir.
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Ulusal ve Uluslararasi akreditasyon kuruluglarinin 6nerdigi yeterlilik analiz programina
katitlm saglanir. Programlarin seciminde P704, TURKAK, Yeterlilik Deneyleri ve
Laboratuvarlar Aras1 Karsilagtirma Programlar1 Prosediirii dikkate alinir.

Katilim Programi ¢ergevesinde belirtilen analiz metoduna uygun olarak, belirtilen
siirede analizler sonug¢landirilir ve sonugclar ilgili kurulusa bir rapor halinde gonderilir.
Kurulus tarafindan degerlendirilen sonuglar; Laboratuvar koordinatorii, ilgili test
yoneticileri ve Birim Kalite Temsilcisi tarafindan incelenir. Yeterlilik deney sonuglari,
kurulus tarafindan belirlenmis smirlarin disinda sapma gésteriyorsa; GAUN-PRD-05
Siirekli Iyilestirme Prosediirii’ne gére islem yapulir.

F704-001, TURKAK, Yillik Katilinan Yeterlilik Deneyleri ve Karsilastirma Deneyleri
Listesi doldurulur. TURKAK, F704-002 Yeterlilik Deneyleri ve Karsilastirma
Olgiimleri Katilim Plan1 kullanilarak planlama yapilir.

Laboratuvar Kalite Kontroliine iliskin kayitlar; GAUN-PRD-02 Kayitlarin Kontrolii

Prosediirii’ne gore saklanir.

5.7 Sonuclarin raporlamasi

5.7.1 Genel

5.7.1.1 Test raporlar1 test takip formlar1 verilerinin degerlendirilmesi Raporu formati
kullanilarak testi yapan personel tarafindan hazirlanir. Test raporu formatinin
hazirlanmasinda R20.18 TURKAK Markali Deney Raporlari ve Kalibrasyon
Sertifikalarma Iliskin Rehberi referans olarak alinmistir. Sonuclar aciklanmadan dnce
Laboratuvar Koordinatorii tarafindan gozden gecirilmekte ve onaylanmaktadir. Rapor
formati ve numaralandirilmasi i¢in Dokiiman Yonetim Prosediiriine gore hareket
edilmekte ve Otomasyon programindan otomatik ¢ikt1 alinmaktadir.

5.7.1.2 Sonuglar; raporda otomasyon sisteminde numune barkoduna gore otomatik
atanmakta ve otomatik olarak diizenlenmektedir.

5.7.1.3 Misteriyle mutabik kalindiginda, sonuclar sadelestirilmis bir sekilde

raporlanabilmektedir.
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5.7.1.4 Test raporunun her sayfasinda, sayfalar arasindaki baglantinin kurulabilmesi ve
aidiyetin saglanmas1 agisindan ilk sayfada oldugu gibi sayfa numarasi/toplam sayfa
numarasi, rapor numarast, rapor tarihi bulunur.

5.7.1.5 Misteri tarafindan yabanci dilde rapor talep edildigi durumlarda, Tiirk¢ce deney
raporu yayinlandiktan sonra, talep edilen dilde rapor hazirlanir.

5.7.1.6 Test raporlarinin yazildigr ham veriler, test raporunun orijinal imzali niishasi test
raporu numarasina gore saklanir.

5.7.1.7 Raporda test sonuglarinin degerlendirilmesi konusunda test talebinde bulunan
misteri, testler i¢in degerlendirme kistasi (sartname, resmi teblig, firma manueli vs.)
belirtmediyse, yapilan testler, varsa uluslararasi veya ulusal standartlara gore veya kendi
kalite kistaslarina gore veya yiiriirliikte olan resmi tebliglere gore degerlendirmeye tabii

tutabilir veya degerlendirme yapmadan sadece sonug bildirerek rapor yazabilir.

5.7.2 Raporlar icin ortak gereklilikler

5.7.2.1 Laboratuvarimizin her raporunda asgari olarak;

a) test raporu bagligi,

b) kurum ada,

¢) kurum adresi,

d) kurum logosu,

e) test talep eden firma adi, adresi ve ilgili kisi,

f) kullanilan yontemin tanimini ve numunenin test edilecegi standart
g) test ve numune bilgileri,

h) numunelerin laboratuvara giris tarihi

1) laboratuvar faaliyetlerinin gerceklesme tarihi/tarihlerini,

J) rapor numarasi, tarihi, sayfa sayisi ve toplam sayfa sayisi,

k) referans numarasi,

1) sonuglarin sadece testi yapilan veya numunesi alinan ogelerle ilgili olduguna dair bir

aciklamayi,
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m) uygun oldugu durumda sonuglarla birlikte 6l¢iim birimlerini,

n) deney yontemine eklemeler, yontemden sapmalar veya hari¢ tutmalari,

o) raporu onaylayan kisinin/kisilerin kimligini,

p) test tarihi, imzalar ve acgiklama boliimii bulunmaktadir. Rapor; dogru, agik, kesin ve
tarafsiz bir sekilde sunulmakta, miisteriyle mutabik kalinan ve sonuglarin yorumlanmasi
icin gereken bilgilerin yani sira kullanilan yontemin gerektirdigi tiim bilgilerde
bulunmaktadir.

5.7.2.2 Laboratuvar, bilginin miisteri tarafindan saglandigr durumlar haricinde raporda
verilen tim bilgilerden sorumludur. Miisteri tarafindan saglanan veriler agik bir sekilde
tanimlanmaktadir. Miisteri tarafindan saglanmasi ve bu bilginin sonuglarin gecgerliligini
etkileyebilecek olmasi durumunda rapora UTM-FRM-18 Feragat Beyan Formu
konulmaktadir. Laboratuvarin numune kabul asamasi bulunmadigi durumlarda sonuglarin
numunenin teslim alindig1 hali i¢in gegerli oldugu raporda belirtilmektedir.

5.7.2.3 Raporda belirtilen kisimlara yazilacak bilgi bulunmamasi halinde “-” konulur
veya ilgili alan bos birakilir.

5.7.2.4 Test raporunun her sayfada, sayfalar arasindaki baglantinin kurulabilmesi ve
aidiyetin saglanmasi agisindan ilk sayfada oldugu gibi sayfa numarasi/toplam sayfa
numarasi, rapor numarasi, rapor tarihi bulunur.

5.7.2.5 Test raporunun ilk sayfasi kapak niteligindedir ve onay1 igerir. 2 ve diger sayfalar
numune resimlerini ve analiz/test sonuglarini ihtiva eder.

5.7.2.6 Her test sonucu; raporlama asamasinda 6l¢iim belirsizliginin verilmesi gereken
durumlar agisindan degerlendirilir. Olgiim belirsizliginin deney raporunda belirtilmesinin
gerektigi hallerde; Madde 5.6’da belirtilen Olgiim belirsizliginin degerlendirilmesi kismi
uygulanir.

5.7.2.7 Aksi belirtilmedikge LabSis otomasyon sistemi ilizerinden hazirlanan analiz/test
raporu, 2 niisha olarak almir. LabSis otomasyon sistemi iizerinden, testi yapan
Laboratuvar Personeli kontrolii gerceklestirerek raporu imzalar. Rapor, ilgili Miidiir

Yardimcis1 tarafindan da, kontrol edilir ve teknik olarak onaylanir. Teknik olarak
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onaylanmis rapor, Merkez Miidiirii’ne ¢ikartilir. Miidiir raporu imzalayarak merkez adina
onaylar.
5.7.2.8 Rapor miisteriye talep edilmesi halinde, kapali zarf i¢inde gonderilir veya sunulur.
Miisteriye ait sonuglar basili ortamda muhafaza edilir. Miisterilerin, test sonuglarini mail
yoluyla istemesi halinde, test sonucglari bilgi amacglh elektronik ortamda PDF olarak
iletilir.
5.7.3 Test raporlari icin 6zel gereklilikler
5.7.3.1 Madde 5.7.2.1'de listelenmis gerekliliklere ek olarak, test sonuglarinin
yorumlanmasi gerekli oldugunda test raporlarinda:
a) Miisteri tarafindan istenmesi durumunda o test i¢in kullanilan ekipman listesi, deneyin
yapildig1 andaki ortam sartlari, o test ile ilgili dl¢iim belirsizligi sonuglart verilir veya
rapor sonuglari ile alakali uygunluk degerlendirmesi yapilir.
b) ilgili oldugu durumda gerekliliklere veya sartnamelere uygunluk beyanini,
¢) asagidaki durumlarda, uygulanabilir oldugu yerlerde 6lgiilen biiyiikliikle ayn1 birimde
veya Olciilen biiyiikliige bagl bir ifade olarak (6r. yiizde olarak) dl¢tim belirsizligini:

e deney sonuglarinin uygulanmasi veya gecerli kilinmasiyla ilgili oldugunda,

e miisterinin talimati1 bunu gerektirdiginde veya

e Olgiim belirsizligi belirlenmis bir sinira uygunlugu etkilediginde,
d) uygun oldugu yerlerde goriis ve yorumlari,
e) 0zel yontemler, yetkililer, miisteriler veya miisteri gruplarinca gerekli kilinabilecek ek
bilgileri eklenmektedir.
5.7.4 Uygunluk beyanlarinin raporlanmasi
5.7.4.1 Bir sartname veya standarda gore uygunluk beyani sunuldugunda, laboratuvarimiz
uygulanan karar kuralini, ilgili kuralin risk seviyesini (yanls kabul, yanlis ret ve istatiksel
varsayimlar gibi) dikkate alarak dokiimante etmekte ve karar kuralin1 uygulamaktadir.
5.7.4.2 Laboratuvarimiz uygunluk beyanini asagidaki durumlart acik¢a tanimlayacak
sekilde raporlamaktadir:

a) uygunluk beyaninin hangi sonuglara uygulandigini,
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b) hangi sartnamelerin, standartlarin veya bunlarla ilgili boliimlerin karsilandigini ya da
karsilanmadigini,
c) uygulanan karar kuralin1 (talep edilen sartname veya standardin igeriginde

bulunmuyorsa).

5.7.5 Goriis ve yorumlarin raporlanmasi

5.7.5.1 Goriis ve yorumlar ifade edilirken laboratuvar, rapordaki ilgili ifadenin sadece
goriis ve yorum yapmasi i¢in Laboratuvar Koordinatorii tarafindan yapilmaktadir.
Laboratuvar beyan edilmis goriis ve yorumlarin dayanaklarini dokiimante etmektedir ve
rapor ile birlikte dosyalamaktadir.

5.7.5.2 Raporlarda ifade edilen goriis ve yorumlar, testi yapilan numuneden elde edilen
sonuglara dayandirilmakta ve bu durum acik bir sekilde belirtilmektedir.

5.7.5.3 Goriis ve yorumlar miisteriye dogrudan iletildiginde, diyaloga iligskin kayitlar

muhafaza edilmektedir.

5.7.6 Test Raporunda Yapilacak Degisiklik Asamalari
5.7.6.1 Test raporu, yayinlandiktan sonra, yazim yanlishgi, miisteri ve/veya diger
nedenlerden dolay1 degisiklik ile yeni rapor hazirlanir. Yeni deney raporunun “Aciklama”

kismina gerekirse Rapor No/R.01 (0000000000-R.01) numarast asagidaki sekilde

bilgilendirme yapilir;
C tarihli ....... numaralt rapor ....... nedeniyle iptal edilip ....... -R.01 numaral
....... tarihli raporla degistirilmistir. Bu raporun yayinlanmasiyla .........numaral1 rapor

hiikimsiizdiir.”
5.7.6.2 Laboratuvar Koordinatorii tarafindan; eski rapor iptal kasesi ile iptal edilir.
Degisiklik gerekcesi, mevcut raporun tarih ve numarasi, acgiklama olarak yukarida

belirtilen ibare yazilarak kayit altina alinir.
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5.8 Verilerin kontrolii ve bilgi yonetimi

5.8.1 Laboratuvarimiz, ihtiya¢ duydugu kalite sistemi belgelerine Birim Kalite Temsilcisi
araciligt ile ulagsmaktadir. Excel veya word formatinda hazirlanmig Test Takip
Formlarmin giincel birer bos niishalar1 Birim Kalite Temsilcisi tarafindan Kontrollii
Kopyalar1 muhafaza edilmektedir. Test sonuglari, testi yapan personel tarafindan ilgili
test takip formuna islenir ve otomasyon sistemine girisi yapilarak kayit altinda alinir.
5.8.2 Test faaliyetlerini ger¢eklestirmek icin ihtiya¢ duydugu bilgi ve verilere erigimi
otomasyon sistemi ile saglanmaktadir.

5.8.3 Laboratuvarimizda bulunan ve 6zel bilgisayar programina sahip olan cihazlara ait
program CD’leri, ilgili cihazin dosyasinda yer almaktadir. Bu cihazlar ile yapilan testler,
testi yapan personel tarafindan, bilgisayarin C klasoriine kaydedilir. Kaydedilen tim
bilgiler GAUN-PRD-02 Kayitlarin Kontrolii Prosediiriine gére saklanmaktadir.

5.9.4 Tim verilerin saklandigi otomasyon yazilimlari {iniversitemizin mevzuatlarina
uygun sekilde satin alma islemi gergeklestirilir.

5.8.5 Tasarlanmis uygulama alanmi iginde genel kullanimda olan ticari yazilimlarin
(mesela; metin yazma, veri tabani ve istatistikle ilgili yazilimlar) yeterince gegerli
kilinmis oldugu varsayilir. Bundan dolay1, hazir olarak satin alinmis yazilimlarin gecerli
kilinmas1 yapilmamaktadir.

5.8.6 Verilerin toplanmasi, iglenmesi, kaydedilmesi, raporlanmasi, depolanmasi veya
veriye tekrar ulasilmasi i¢in kullanilan laboratuvar bilgi yonetim sistemi/sistemleri;
araytizlerin laboratuvar bilgi yonetim sisteminde/sistemlerinde diizgiin isleyisi de dahil,
kullannom 06ncesi fonksiyonellik acisindan laboratuvara 6zgii yazilimlarin ve hazir
yazilimlardan tiiretilen (laboratuvara uyarlanmis hazir yazilimlar) g¢esitli yazilimlarin
(icinde, hazir yazilimin gegerli kilinmis sayildigi islemler haricinde islem barindiran
cesitli test takip formalari, validasyon raporlari, 6l¢iim belirsizlikleri vs) gecerli kilma
islemi/ Bakimi ise UTM-PLN-09 Makina Techizat Yillhik Bakim Plan1 kullanilarak

Laboratuvar Koordinatorii tarafindan takibi yapilmaktadir.
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5.8.7 Gegerli kilma islemi dogru sonu¢ veren yazilimlar (programlar) kabul
edilmig/gecerli kilinmig sayilir ve sisteme dahil edilir.

5.8.8 Gegerli kilma ve dogrulama kayitlari, GAUN-PRD-02 Kayitlarin Kontrolii
Prosediiriine gore muhafaza edilir.

5.8.9 Laboratuvar bilgi yonetim sistemimiz;

a) yetkisiz erisimlerden korunmak i¢in Bilgi Islem Daire Baskanliimiz tarafindan
gerekli onlemler alinmaktadir,

b) Merkezimiz kayiplara karst korunma ig¢in iiniversitemizin bulut sistemine
yedekleme yaparak kayitlar1 koruma altina almaktadir. Ayrica Bilgi Islem Daire
Baskanlig1 da serverlarinin yedegini almaktadir.

¢) Sistem arizalarmin séz konusu oldugu durumlarda Bilgi islem Daire Baskanligimiz
ve onayl tedarik¢i listemizde bulunan ilgili tedarikgiler tarafindan koordine edilmekte
olup kayitlar tarafimizca muhafaza edilmektedir.

5.8.10 Laboratuvarimizda enstriimantal analiz test cihazlarinin programlarinin yer aldigi
bilgisayarlarda elde edilen analiz sonuglari, ayda bir / gerektiginde Laboratuvar
Koordinatorii tarafindan ilgili cihazlardan bulut sistemine aktarilmaktadir. Bunun disinda
analiz i¢in getirilen tiim numunelerin kabuliinden raporunun olusturulmasina kadar gegen
siireclerde olusan formlar ve resimler, anlik olarak analizin yapildigi1 cihazda, numune
kabul birimine ait bilgisayarda bulunmaktadir.

5.8.11 Bilgi yonetim sistemi kapsaminda, disaridan veya dis tedarikgi tarafindan yonetilip
siirdiiriildiigiinde laboratuvar, tedarik¢inin veya sistemi igleten bu standartta gecerli
gerekliliklerine takip etmekte ve gerekli kayitlar istemektedir.

5.8.12 Laboratuvar; talimatlarin, kilavuzlarin ve laboratuvar bilgi yonetim sistemiyle

ilgili referans verilerin personel i¢in kolaylikla erigebilir durumdadir.

5.9 Referans Standart & Referans Malzeme Temini

5.9.1 Sertifikal1 referans standart/malzemeler mevzuata gore temin edilir.
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5.9.2 Referans malzemelerin, miimkiin oldugunda SI sistemine gore izlenebilir olmasi
saglanir. Olmamasi durumunda uluslararasi karsilastirma sonuglarina goére tanimlanmis
malzemelere gore izlenebilirligi saglanir.
5.9.2.1 Referans malzemeler, miimkiin oldugunda SI 6l¢ii birimleri veya sertifikali
referans malzemelere izlenebilir olmalidir.
e Not I: Referans malzemelere ait degerlerin metrolojik izlenebilirligi
olmayabilir ancak sertifikali referans malzemeler i¢in verilen degerler
(tanim1 geregi) metrolojik izlenebilirlige sahiptir.
e Not 2: ILAC-MRA Anlagmasi halen referans malzeme iireticilerinin

akreditasyonunu kapsamamaktadir.

5.9.2.2 CIPM MRA Anlasmasinda yer alan ve BIPM nin KCDB Veri tabaninda
karsilagtirma Ol¢limii sonuglart bulunan ulusal metroloji enstitiilerinin bu kapsamda
iireterek deger tayin ettikleri sertifikali malzemelerin veya ISO Rehber 34 esas alinarak
akredite edilmis referans malzeme iireticilerinin akredite kapsamlar1 dahilinde tirettikleri
sertifikal1 referans malzemelerin gecerli bir izlenebilirlik sagladig kabul edilir. (bakiniz:
ILAC Genel Kurul Karar1 ILAC 8.12).

5.9.2.3 JCTML veri tabanina girilmis olan sertifikali referans malzemelerin, kullanilan
degerlerinin gegerli bir izlenebilirlik sagladigi kabul edilir.

5.9.2.4 Diger referans malzeme iireticilerinin sagladig1r referans malzemelerin ve
sertifikali  referans malzemelerin  ¢ogunlugu, kritik sarf malzemesi olarak
nitelendirilebilir. Laboratuvarimiz, kullanmakta oldugu her bir referans malzeme i¢in
tedarikciden sertifikalarini temin ederek, TS EN ISO/IEC 17025 Standardi geregince
kullanim amacina uygunlugunu kayit altina almaktadir.
5.9.3 Referans Standartlar & Malzemenin Sisteme Tanitilmasi, Kullanim ve
Kontrolii
5.9.3.1. Yapilan deneyler kapsaminda kullanilan referans standart, referans malzeme,

caligma standardi ve Referans Malzeme Listesi kullanilarak kayit altina alinmaktadir.
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5.9.3.2 Referans standart, referans malzeme, calisma standardi ve sertifikali referans
malzemeler Birim Kalite Temsilcisi tarafindan Referans Malzeme Listesinde ilgili kodlar1
ile birlikte belirtilmistir.
5.9.3.3 Tedarik¢iden gelen referans malzemeler laboratuvar personeli tarafindan test
islemine alinmadan 6nce ve yapilacak her test dncesinde tiim referans malzemeler i¢in en
az 4 farkli konsantrasyonlarda 3’er okuma yapilmistir. Bu okumalardan elde edilen R?
degeri R>>0,995 olmasi durumunda Laboratuvar Sorumlusuna bilgi verilerek “Uygun”luk
onay1 verilir. Referans Malzeme Listesi’nden takibi yapilir.
5.9.3.4 Laboratuvari’nda bulunan referans standart, referans malzeme, ¢alisma standardi
ve sertifikali referans malzemelerin takibi ilgili Laboratuvar Sorumlusu veya Laboratuvar
Personeli tarafindan Referans Malzeme Listesi ile gerceklestirilir.
5.9.3.5 Referans standart, referans malzeme, ¢alisma standardi ve sertifikali referans
malzemeler agagidaki hususlar g6z oniinde bulundurularak kullanilmaya basladig: tarih
esas alinarak yilda iki kez olacak sekilde ara kontrollere tabii tutulur;
e Malzemenin paketinde herhangi bir deformasyon olup olmadig,
e Eger mevcut ise, malzemenin paketinin kapaginda deformasyon olup
olmadigi,
e Sivi malzemelerde sizma olup olmadig,
e Korozyona ugrayabilecek malzemelerde, paslanma / korozyon meydana
gelip gelmedigi,
e FElastomer malzemelerde, beyazlasma gibi fiziksel degisim olup olmadigi
kontrol edilir.

e Malzemenin son kullanim tarihinin gecip gegmedigi kontrol edilir.

5.9.4 Kontrol sonuclart Referans Malzeme Listesi’'ne islenerek, malzemenin veya
standardin kullanima uygun olup olmadig1 kayit altina alinir. Ara kontrol sonucu uygun

olmayan malzemeler, otomasyon iizerinden Birim Kalite Temsilcisine bildirilerek

HAZIRLAYAN

KONTROL EDEN

ONAYLAYAN

ONAYLAYAN

Birim Kalite Temsilcisi

Kalite Gelistirme Koordinatorii

Merkez Miidiirii

Rektor

Onemli: Kalite Yénetim Sistemine ait giincel dokiimanlar http:/kalite.gaziantep.edu.tr/ sayfasinda bulunmaktadir. Basilan
dokumanlar “Kontrolsiiz Kopya” hiikmuindedir.



http://kalite.gaziantep.edu.tr/

GAZIANTEP UNIVERSITESI
NS ULUG BEY YUKSEK TEKNOLOJI
: -' ’ - UYGULAMA VE ARASTIRMA MERKEZI
A (ULUTEM)
LABORATUVAR ISLEYIS PROSEDURU
Dokiiman Kodu: UTM-PRD-01 Yiiriirliik Tarihi: 19.12.2025 Revizyon Tarihi/No: - Sayfa No: 70/ 33

kullanim dis1 birakilir. Birim kalite temsilcisi durumu Laboratuvar Koordinatoriine
aktarir.

5.9.5 Referans standartlarin mevcut ise, kullanim kilavuzlarinda onerilen tagima ve
depolama sartlar1 g6z Onilinde bulundurarak, dogrulamalari, kalibrasyonlart ve
depolamalar1 yapilir.

5.9.6 Referans malzeme/standartlar ile ilgili kayitlar GAUN-PRD-02 Kayitlarm Kontrolii

Prosediiriine gore muhafaza edilir.

6. SUREKLI IYILESTIRME: Mevzuat degisiklikleri ve ihtiya¢ durumuna gore diizenli
olarak degerlendirme yapilmakta ve gerekli durumlarda iyilestirmeler yapilmaktadir.

7. VERILERIN SAKLANMASI: Kalite yonetim birimi tarafindan gerekli dokiimanlar Arsiv
Yonetmeligi kapsaminda saklanmaktadir. Veriler ayn1 zamanda otomasyon sistemi {izerinden
saklanmakta ve yillik olarak arsivlenmektedir.

8. ILGILI DOKUMANLAR:
8.1. Dis Kaynakh Dokiimanlar

ISO 5725-1

ISO 3534-1

ISO 11095

ISO 21748

ISO/IEC GUIDE 98-3

ISO 5725

ISO TS 21748

ISO/IEC GUIDE 99 International Vocabulary Of Metrology -Basic And

General Concepts And Associated Terms (VIM)

° TS EN ISO/IEC 17025 Standardi
° TS 5822
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Eurachem/CITAC: 2012
EA /02
EA 4/16

ILAC G8

NORDTEST TR-537
R20.02 Deney/Analiz Sonuglarindaki Ol¢iim Belirsizligi Tahmini i¢in TURKAK
Prensipleri

P704 TURKAK Yeterlilik Deneyleri ve Laboratuvarlar Arasi Karsilastirma

Programlar1  Prosediirii

R20.18 TURKAK Markali Deney Raporlar1 ve Kalibrasyon Sertifikalarina Iliskin
Rehber

Report TR 569 Internal  Quality  Controll Handbook for  Chemical
Laboratories(4.bask1)

8.1. KYS ve ATL Dékiimanlar
o GAUN-PRD-02 Kayitlari Kontrolii Prosediirii

. GAUN-PRD-05 Siirekli lyilestirme Prosediirii

o UTM-FRM-08 Analiz Fiyat Teklif Formu

° UTM-FRM-09 Numune Kabul Formu

o UTM-FRM-18 Feragat Beyani

° UTM-LST-02 Giincel Dokiiman Listesi

o UTM-LST-03 D1s Kaynakli Dokiiman Listesi

. UTM-ISA-01 Laboratuvar Is Akis

° UTM-PLN-03 Genel Temizlik Plan

o UTM-PLN-09 Makina Techizat Yillik Bakim Plani
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e UTM-TLM-01 Temizlik Talimat1
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