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1. GIRIS

Son yillarda gevre korumaya ydnelik galismalar énemli oranda artis géstermistir. Ozellikle dogal
yasamin surddUridlmesinde suyun énemi tartisiimaz bir gercektir. Diger yandan sanayilesmenin
hizla artmasi ile dogal su kaynaklarinin hizla kirlenmesi bu kaynaklarin korunmasinin énemini
artirmistir. Dogal su kaynaklarinin kirliliginin kontrol altinda tutulmasi ve atik su kaynaklarinin
siki bir sekilde denetlenmesi amaciyla ulusal ve uluslararasi yasal dizenlemeler yapiimistir.
Dogal su kaynaklarinin ve atik sularin kontrol ve izlenmesi, ¢cevre analiz laboratuvarlarina blyuk

sorumluluklar getirmektedir.

Bir laboratuvarin yaptigi test ve dlgumlerin gtvenilirligi, yaptigi élgimlerin kalitesi ile belirlenir.
Olglim Kalitesi ise dlgim sonuglarinin dogrulugu ve tekrarlanabilirligi ile dogru orantihdir.
Laboratuvar vyeterlilik testleri, test ve o&lgim yapan laboratuvarlarin performansinin
belirlenmesinde 6nemli bir aracgtir ve laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla
karsilastirma olanagi saglar.

Bir laboratuvarin belli bir analizi yapmadaki yeterliligini kanitlamasinin diger bir yolu ise
laboratuvarin badimsiz kurumlar tarafindan akreditasyonudur. Laboratuvar akreditasyonu
sirasinda laboratuvarin yeterlilik testlerinden elde ettigi sonuglar da degerlendirmelerde

kullanilmaktadirlar.

TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin énemini gdz oéniine alarak
laboratuvarlarda yapilan analitik dl¢imlerin performansini belirlemek amaciyla yeterlilik testi
calismalari organize etmektedir. Atk Suda Kimyasal Oksijen ihtiyaci Tayini ile ilgili yeterlilik

testleri diizenlenmesine ilk kez 2003 yilinda baslanmistir.

Bu dénem duzenlenen galismada, ¢alismaya katiimayi bildiren 19 laboratuvara numuneler 14
Nisan 2015 tarihinde kargo ile gonderilmis ve laboratuvarlardan analiz sonuglarini 15 Mayis

2015 tarihine kadar gondermeleri istenmistir.
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2. GALISMANIN AMACI

Bu calismada, atik su o6rneklerinde kimyasal oksijen analizi yapan ¢evre laboratuvarlarinin
analiz performanslarin belilenmesi ve laboratuvarlarin kendi performanslarini gelistirmeye

yonelik katki saglamasi amacglanmistir.

3. TEST ORNEGI VE GALISMA PROGRAMI

Bu calismada kullanilan atik su érnegi, endustriyel atik su ve suya potasyum hidrojen ftalat
(KHP) eklenerek hazirlanmistir. Hazirlanan atik suyun kararl olmasi icin silfurik asit (pH < 2)
ilave edilip ve 2 - 4 saat karistirilarak homojen hale gelmesi saglanmistir. Hazirlanan test 6rnegi
daha 6nceden temizlenmis 250 ml kahverengi cam siselerde paketlenerek ¢alismaya katilmayi

bildiren 19 laboratuvara 14 Nisan 2015 tarihinde kargo ile gonderilmistir.

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test 6rnegi hakkinda bilgi,
galisma programi, tayin edilecek parametreler, kullanilacak metotlar, sonuglarin raporlanmasi
ve calismanin gizliligi ile ilgili esaslari iceren calisma protokolUu
https://interaktif.ume.tubitak.gov.tr/yt adresinde yayinlanmigtir. Katilimci laboratuvarlardan,
¢alismalarini bu protokole uygun olarak yiritmeleri istenmistir. Protokol katilimcilara ayrica e-

posta ile de génderilmistir.

Calisma sonuglarinin takibi icin her bir laboratuvara ayri bir numara verilmistir. Laboratuvarlarin

test 6rnegini analiz ederek sonugclari 15 Mayis 2015 tarihine kadar gdndermeleri istenmistir.

4. KULLANILAN METOTLAR

Laboratuvarlarin test metodu olarak laboratuvarlarinda rutin analizlerde uyguladiklari metotlar
kullanarak test drnegini analiz etmeleri istenmistir. Analizlerin rutin olarak bu analizleri yapan

kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel bir igslem uygulanmamasi énerilmektedir.

Bu calismaya katilan laboratuvarlarin analizlerde kullandiklarini bildirdikleri metotlar/cihazlar

Tablo 1’de verilmigtir.

5. ANALIZ SONUGLARININ RAPORLANMASI

Katilimci laboratuvarlardan 6lcim sonuglarinin  ortalamasini, belirsizlik hesaplamasinin
yapiimasi durumunda belirsizlik degerlerini, yapiimadigi durumda standart sapma degerlerini,
analizlerde kullandiklari cihaz ve metodu kendilerine verilen kullanici adi ve sifresini kullanarak
https://interaktif.ume.tubitak.gov.tr/yt adresinde bulunan “Sonu¢ Girisi” bélimine girmeleri

istenmistir.


https://interaktif.ume.tubitak.gov.tr/yt
https://interaktif.ume.tubitak.gov.tr/yt
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6. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu c¢alismada, referans deger katilimci laboratuvar sonuglarinin ortancasi (median) alinarak
belirlenmigtir (bkz. Ek-1). Bu calismada sonuglarin degerlendiriimesinde kullanilan standart

sapma degeri ise referans dederin % 7,5’i alinarak belirlenmigtir.

Bu calismada aykiri degerler “Grubbs’ Test’e gore belirlenmis olup Tablo 1‘de kirmizi renkte

verilmigtir.

Katilimci laboratuvarlarin z-skoru degerleri esitlik (1) kullanilarak hesaplanmistir.

X —-X
Z= 1)
O
Burada,
X : atanmis deger
X - katilimci laboratuvar sonucu
c : Yeterlilik testi degerlendirmesi igin standart sapma

|z| < 2,0 ise analiz uygundur.
2,0 < |z| < 3,0 ise arasi kabul edilebilir, ancak problemin irdelenmesi gerekir.

|z| > 3,0 ise analiz kabul edilemez, dizeltici faaliyet uygulanmalidir.

Laboratuvar sonuglari Tablo 1’de, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1’de verilmigtir.

Tablo 2'de z-skor dagilimlari, Tablo 3’te de sonuglarin dagilimi verilmistir.
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Tablo 1. Atik suda KOI tayin sonuglari ve katilimei laboratuvarlarin analizlerde kullandiklar

metotlar/cihazlar

Atanmis deger = 973,7 mg O2/L

Lab. Standart sapma = 73,0 mg O2/L
Kodu
Sonug S Belirsizlik .

(mg O,/L) (mg O,/L) (mg O,/L) z Kullanilan Metot Kullanilan Cihaz
01 992 - - 0,3 SM 5220 B -
02 957,1 - - -0,2 SM 5220 D Spektrometrik Metot

Thermo Scientific Evolution
03 965 20 ) 0.1 SM5220D 201 Spektrofotometre
04 976 - - 0,0 SM 5220 B -
05 958,15 11,55 - -0,2 DR LANGE Spektrofotometre
06 980 25 45 01 Matriks TR-COD Spektrofotometre
07 972,48 - - 0,0 - -
08 970 57 2.139 01 SM 5220 B Termgreaktor, Dijital Buret,
Dispenser,Hotplate
09 968 - 26,62 -0,1 SM 5220 B Isitici, Otomatik Biiret
10 955,2 - - -0,25 TS 2789 Acik Reflaks-Titrimetrik Metot
11 | 94589 25,35 : 03 | SM5220C. Closed Schilling Bilret
Reflux, Titrimetric
12 1015,44 - 134,85 0,57 ; AKCL/AK'M 9 Termoreaktor
(Isletme Ici Metot)

13 973,7 0,063 61,3 0,00 SM 5220 B Hot Plate, Geri Sogutucu
14 985,3 14,1 48,85 0,16 SM 5220 D -
15 988 - - 0,20 SM 5220 D -
16 1115,06 - 62,8 1,94 SM 5220 B -
17 945,634 62,922 6,654 -0,38 TS 2789 Distilasyon Cihaz
18 1034 - - 0,83 Spektrofotometrik Spektrofotometre
19 1016,64 - - 0,59 5220 C Termoreaktor
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UME
KOl (atanmis degier = 973,7 mg O2/L, standart sapma = 73,0 mg O2/L)
4,0
2
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40
Laboratuvar Kodu
Sekil 1. Atik suda KOi tayini z-skorlar
Tablo 2. Atik suda KOI tayini z-skoru dagihmlari
|z] <2,0 2,0<|z/<3,0 lz] > 3,0
Laboratuvar
S
Laboratuvar % Laboratuvar % Laboratuvar % ayisi
Sayisi Sayisi Sayisi
KOI 19 100 - - 19
Tablo 3. Sonuglarin dagilimi
KOi
Katilimci sayisi (n) 19
Ortanca (mg O,/L) 973,7
Ortalama deger (mg O,/L) 984,9
Atanmis deger (mg O,/L) 973,7
YT degerlendirmesi igin standart sapma (mg O,/L) 73,0
Maksimum deger (mg O,/L) 1115,06
Minimum deger (mg O,/L) 945,634
Dagilim araldi (Maks-Min) (mg O2/L) 169,43
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EK-1 ROBUST iSTATISTIK

Robust istatistik ile veri setinde outlier yapmadan tim verileri dikkate alarak degerlendirme

yapilir. Bu durumda ortalama deger olarak median kullanilir.

Robust Ortalama (median)
Konsensus deger tum katilimcilarin sonuglarinin robust ortalamasi (median) alinarak

hesaplanabilir. Robust ortalama basit olarak median olarak tanimlanir.

Tdm sonuglar (x;, X», Xs,.....X,) en kuglkten en blylige dogru sira dizilir. Siraya dizilen
sonugclarda sonug sayisi tek ise en ortadaki deger, eger sonug sayisi ¢ift ise ortadaki iki degerin
ortalamasi alinarak hesaplanan deger median’dir.

Simetrik bir dagihmda median ve ortalama deger birbirinin aynidir. Median c¢ok farkli

degerlerden etkilenmez.

X n tek zaylise 1, 3,5

=Xn+X,
X Tﬂ n ciftsaylise 2, 4,6
Ornek
Sonug (9) 5,6 5,4 55 5,4 5,6 5,3 5,2
Klgukten blytge siralanmis degerler
Sonug (9) 5,2 5,3 5,4 5,4 55 5,6 5,6
Median = 5,4




