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1. GIRIS

Son yillarda gevre korumaya yénelik calismalar énemli oranda artis gdstermistir. Ozellikle dogal
yasamin surddrilmesinde suyun 6nemi tartisilmaz bir gergektir. 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, ¢evre analiz laboratuvarlarina buyuk
sorumluluklar getirmektedir. Cevre analiz laboratuvarinin da analiz sonuglarinin guvenilirligini

saglamasi ve kanitlamasi gerekmektedir.

Bir laboratuvarin yaptigi test ve olguimlerin guvenilirligi, yaptigi élcimlerin kalitesi ile belirlenir.
Olglim Kkalitesi ise olcim sonuclarinin gergekligi ve tekrarlanabilirligi ile dogru orantilidir.
Laboratuvar vyeterlilik testleri, test ve o&lcim yapan laboratuvarlarin performansinin
belirlenmesinde 6nemli bir aragtir ve laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla
karsilastirma olanagi saglar. Bir laboratuvarin belli bir analizi yapmadaki yeterliligini
kanitlamasinin diger bir yolu ise laboratuvarin bagimsiz kurumlar tarafindan akreditasyonudur.
Laboratuvar akreditasyonu sirasinda laboratuvarin yeterlilik testlerinden elde ettigi sonuclar da

degerlendirmelerde kullaniimaktadirlar.

TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin énemini géz éniine alarak
laboratuvarlarda yapilan analitik dlgimlerin performansini belilemek amaciyla yeterlilik testi
calismalari organize etmektedir. igme suyunda anyon tayini ile ilgili yeterlilik testlerinin

dizenlenmesine ilk kez 2003 yilinda baslanmistir.
Bu dénem dizenlenen galismada, ¢alismaya katiimay bildiren 14 laboratuvara numuneler 14

Ekim 2014 tarihinde kargo ile gdnderilmis ve laboratuvarlardan analiz sonuglarini 14 Kasim

2014 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.
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2. GALISMANIN AMACI

Bu galismada, icme suyunda floriir (F"), fosfat (PO,*), kloriir (CI), nitrat (NO3), nitrit (NO,) ve
siilfat (SO,*) tayini yapan laboratuvarlarin performanslarin belirlenmesi ve laboratuvarlarin

kendi performanslarini gelistirmeye yonelik katki saglamasi amaclanmigtir.

3. TEST ORNEGI VE GALISMA PROGRAMI

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test 6rnegi hakkinda bilgi,
¢alisma programi, tayin edilecek parametreler, kullanilacak metotlar, sonuglarin raporlanmasi
ve calismanin gizliligi ile ilgili esaslari iceren calisma protokolU
http://www.ume.tubitak.gov.tr/tr/lak/kimya-grubu-laboratuvarlari-yeterlilik-testi-listesi

adresinde yayinlanmistir. Katilimci laboratuvarlardan, ¢alismalarini bu protokole uygun olarak

yurutmeleri istenmistir.

Bu calismada test 6rnedi olarak, piyasadan temin edilen icme suyuna Tablo 1'de verilen
yaklasik miktarlarda maddeler eklenerek hazirlanan su numunesi kullaniimistir. Yaklasik 250 ml
su ornegi dnceden temizlenmis polietilen siselerde paketlenerek ¢alismaya katilmay! bildiren 14
laboratuvara numuneler 14 Ekim 2014 tarihinde kargo ile gonderilmistir. Bu ¢alismada, numune
hazirlanmasi, kararliik ve homojenlik testleri calismalari TUBITAK UME inorganik Kimya

Laboratuvari tarafindan yapilmistir.

Tablo 1. icme suyuna eklenen F, PO,*, CI, NO5, NO, ve SO,* miktarlari

F PO,* cr NO; NO, S0,”

mgll 1,7 23 35 15 0,8 40

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

test 6rnegini analiz ederek sonuglari 14 Kasim 2014 tarihine kadar gondermeleri istenmistir.

4. KULLANILAN METOTLAR

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

kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel bir islem uygulanmamasi dnerilmektedir.

Bu calismaya katilan laboratuvarlarin analizlerde kullandiklarini bildirdikleri metotlar/cihazlar

Tablo 1’de verilmigtir.
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5. ANALIZ SONUGLARININ RAPORLANMASI
Katilimci laboratuvarlardan dl¢gim sonuglarinin ortalamasini, standart sapma degerlerini ve
Olcim  metodunu, kendilerine  verilen  kullanici  adi  ve  sifresini  kullanarak

http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/ internet adresinde bulunan “VERI GIRIiSI” baliimiine

girmeleri istenmistir.
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UME

Tablo 2. Katilimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari metotlar

Lab. No F PO*> cr NO; NO, s0”

01 SM 4500-F-D (SPADNS KiT ) SM 4500-P D TS 4164 1SO 9297(Titrimetrik) SM 4500-NO3-B SM 4500 NO2-B SM 4500 SO4-2 E

02 HACH LANGE KIT STD, METHODS FOR THE
PROSEDURU ) ) ) ) EXE 1998

03 TS EN ISO 14911 TS EN ISO 14911 TS EN ISO 14911 TS EN ISO 14911 TS EN ISO 14911 TS EN ISO 14911

04 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN ISO 10304-1

05 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN ISO 10304-1

06 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN ISO 10304-1

07 TS EN ISO 10304-1 - TS EN ISO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 - TS EN ISO 10304-1

08 TS EN I1SO 10304-1 TS EN ISO 10304-1/Haziran TS EN ISO 103041 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 103041
Haziran 2012 2012 Haziran 2012 Haziran 2012 Haziran 2012 Haziran 2012

09 EPA 340.3 ISO 6878 1SO 9297 1SO 7890/1 EPA 3541 ISO 2762

10 1SO 10304-1 1SO 10304-1 ISO 10304-1 I1SO 10304-1 1SO 10304-1 ISO 10304-1

11 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN I1SO 10304-1 TS EN ISO 10304-1

12 SM 4110B SM 41108 SM 41108 SM 4110B SM 41108 SM 4500 S04 C

13 - - - - - -

14

TS EN ISO 10304-1: 2009/AC:
2012(EN)

TS EN 1SO 10304-1: 2009/AC:
2012(EN)

TS EN ISO 10304-1: 2009/AC:
2012(EN)

TS EN ISO 10304-1: 2009/AC: 2012(EN)

TS EN ISO 10304-1: 2009/AC:
2012(EN)

TS EN 1SO 10304-1; 2009/AC:
2012(EN)
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UME

Tablo 3. Katilimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari cihazlar

Lab. No F PO,*> cr NO; NO, S0,
Spektrofotometre Spektrofotometre _ Spektrofotometre Spektrofotometre Spektrofotometre
02 Spektrofotometre - Spektrofotometre
03 DIONEX IC 1100 DIONEXIC 1100 DIONEX IC 1100 DIONEX IC 1100 DIONEX IC 1100 DIONEX IC 1100
04 iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi iyon Kromotgrafisi iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi
05 ICS 3000 ICS 3000 ICS 3000 ICS 3000 ICS 3000 ICS 3000
06 ICS 5000 ICS 5000 ICS 5000 ICS 5000 ICS 5000 ICS 5000
o7 - - -
08 ICS 1000 iyon Kromatografisi | ICS 1000 iyon Kromatografisi | ICS 1000 iyon Kromatografisi [ ICS 1000 Ilyon Kromatografisi | ICS 1000 iyon Kromatografisi | ICS 1000 iyon Kromatografisi
09 SHIMADZU UV-1800 SHIMADZU UV-1800 Titrimetrik SHIMADZU UV-1800 SHIMADZU UV-1800 SHIMADZU UV-1800
10 iyon Kromotgrafisi iyon Kromotgrafisi iyon Kromotgrafisi iyon Kromotgrafisi iyon Kromotgrafisi iyon Kromotgrafisi
11 DIONEX IC 1100 DIONEXIC 1100 DIONEX IC 1100 DIONEX IC 1100 DIONEX IC 1100 DIONEX IC 1100
12 iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi Gravimetrik
13 IC IC IC IC IC IC
14 iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi iyon Kromotografisi
THERMO ICS 5000 THERMO ICS 5000 THERMO ICS 5000 THERMO ICS 5000 THERMO ICS 5000 THERMO ICS 5000
UME IC IC IC IC IC IC
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6. SONUGCLARIN DEGERLENDIRILMESI
Bu calismada, fosfat icin referans deger katilimci sonuglarinin ortancasi (median) alinarak,
diger anyonlar icin ise TUBITAK UME inorganik Kimya Laboratuvari yapilan tarafindan élgtim

sonugclarindan belirlenmigtir.

Laboratuvarlar arasi ¢alismalarda sonugclarin degerlendiriimesinde édnemli etkenlerden bir tanesi
de standart sapma degeridir. Bu degerin galismanin amacina uygun olarak belirlenmesi gerekir.
Bu calismada standart sapma degerleri, F, CI', NO3™ ve S0,* referans degerlerin % 7,5'i, ,

PO, ve NO, icin ise referans degerin % 10'u alinarak belirlenmistir.

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

7 = X —X )
O
Burada,
X : referans deger
X - katilimci laboratuvar sonucu
o - yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma

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

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

Laboratuvar sonuglari Tablo 4 ve Tablo 5”te, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1-6'da

verilmistir.

Tablo 6’da z-skoru dagilimlari, Tablo 7’de ise sonuglarin dagilimlari verilmistir.

Bu galismaya katilan bir laboratuvar vyeterlilik testi ornegini aldiktan sonra c¢aligmaya

katilmayacagini bildirmig olup gonderilen 6rnegi iade etmigtir.

9/22
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UME

Tablo 4. igme suyunda F', PO,* ve CI' tayini katilimci sonuglari ve z-skorlari

F PO
Referans deger = 1,68 mg/l Referans deder = 22,85 mg/l Referans deger = 35,55 mg/l
bab- No Standart sapma = 0,13 mg/l Standart sapma = 2,29 mg/| Standart sapma = 2,67 mg/l
Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z
01 1,64 0,0550 0,0346 -0,3 5,36 0,0017 0,0024 -7,6 40,45 0,503 0572 18
02 1,65 - - 0,2 - - - - - - - -
03 1,78 - 021 0,8 27,04 - 46 1,8 3497 - 3,85 -0,2
04 1,83 - - 1,2 2276 - - 0,0 35,86 - - 0,1
05 1,78 - - 0,8 24,20 - - 0,6 36,20 - - 0,2
06 1,67 0,005 - -0,1 22,85 0,324 - 0,0 35,21 0,015 - -0,1
07 1,47 0,06 0,12 -1,6 - - - - 296 05 02 -2,2
08 1,70 0,02 0,092 0,2 23,71 0,11 1,47 0,4 35,83 0,04 1,51 0,1
09 1,287 -3,0 22 586 -0,1 5443 7.1
10 1,64 0,01 0,09 -0,3 26,73 0,57 0,08 1,7 35,31 0,16 0,06 -0,1
11 1,751 0,01 0,14 0,5 32,065 0,49 2,57 4,0 36,481 1,29 3,65 0,3
12 1,62 0,02 0,12 -0,5 21,8 0,24 0,85 0,5 30,45 0,64 1,91 -1,9
13 1,726 0,022 0,09 0.4 22,59 0,014 0,42 -0,1 38,64 0,043 2 1,2
14 1,72 0,001 - 0,3 2347 0,083 - 0,3 35,72 0,017 - 0,1
UME 1,68 0,001 - 0,0 21,19 0,10 - -0,7 35,55 0,07 - 0,0
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Tablo 5. igme suyunda NO; ve SO42' tayini katilimci sonuglari ve z-skorlari

NOy NO; s0.”
Referans deger = 16,65 mg/l Referans deger = 0,79 mg/| Referans deger = 48,41 mg/l
bab- No Standart sapma = 1,25 mg/l Standart sapma = 0,08 mg/| Standart sapma = 3,63 mg/l
Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z

01 1,57 0,0187 0,0122 -12,1 0,78 0,0009 0,002 -0,1 47,70 0,1718 0,1400 -0,2
02 - - - - - - - - 44,52 - - -1,1
03 15,04 - 24 -1,3 0,53 0,05 - -3,3 45,77 - 5,95 -0,7
04 17,09 - - 0,4 0,92 - - 1,6 48,32 - - 0,0
05 16,8 - - 0,1 0,88 - - 1.1 47,66 - - -0,2
06 16,62 0,013 - 0,0 0,83 0,013 - 0,5 4743 0,040 - -0,3
07 12,65 02 03 -3,2 - - - - 37,75 06 0,84 -2,9
08 16,65 0,03 1,03 0,0 - - - - 47,18 0,10 1,51 -0,3
09 16,221 -0,3 0,745 -0,6 85,248 10,1
10 16,64 0,07 0,04 0,0 0,84 0,05 0,07 0,6 46,21 0,70 0,06 -0,6
11 17,132 0,9 411 0.4 0,658 0,08 - 1,7 42,204 0,72 464 -1,7
12 15,05 0,16 057 -1,3 0,86 0,01 0,05 0,9 42,00 0,86 2,75 -1,8
13 15,79 0,036 0,11 -0,7 0,82 0,038 0,01 0,4 51,49 0,01 11,30 0,8
14 16,62 0,015 - 0,0 0,71 0,001 - -1,0 47,83 0,033 - -0,2
UME 16,65 0,05 - 0,0 0,79 0,01 - 0,0 4841 0,08 - 0,0
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Flortr (referans deger = 1,68 mg/l, standart sapma = 0,13 mg/l)

8.0
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Laboratuvar No
Sekil 1. igme suyunda F tayini z-skorlari

50 Fosfat (referans deger = 22,85 mg/l, standart sapma = 2,29 mg/l)
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Nitrat (referans deger = 16,65 mg/l, standart sapma = 1,25 mg/l)

60
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= 08 05 04 1 02
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? 01 07 Le—:'J L»e-l 13 09 06 14 10 UME
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40
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Sekil 4. igme suyunda NOj tayini z-skorlari
Nitrit (referans deder = 0,79 mg/l, standart sapma = 0,08 mg/l)
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60 Silfat (referans deger = 48,41 mg/l, standart sapma = 3,63 mg/l)
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UME

Tablo 6. z-skoru dagihmlar

z-skoru lz1=2,0 20<|z1<3,0 |z] =3,0
Laboratuvar
Laboratuvar % Laboratuvar % Laboratuvar % Sayis!
Sayis| Sayis Sayis
F 14 93 - - 1 7 15
PO;” 11 85 - - 2 15 13
cr 12 86 1 7 1 7 9
NO; 12 86 - - 2 14 14
NO, 1 92 - - 1 8 12
S0 13 87 1 7 1 7 12
Tablo 7. Sonuglarin dagilhimi
F PO,” cr NO; NO,” 0>
Laboratuvar sayisi (n) 15 13 9 10 12 15
Ortanca (mgl/l) 1,68 22,85 35,78 16,62 0,81 47,43
Ortalama degder (mg/l) 1,66 22,80 36,76 15,04 0,78 48,65
Referans deger (mg/l) 1,68 22,85 35,65 16,65 0,79 48,41
Standart sapma (mg/l) 0,13 2,29 2,67 1,25 0,08 3,63
Maksimum deger (mg/l) 1,83 32,065 54,43 17,132 0,92 85,248
Minimum deger (mg/1) 1,287 5,36 29,60 1,57 0,53 37,75
Dagilim arali§ (Maks-Min) 0,54 26,71 24,83 15,56 0,39 47,50
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UME
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8. EK-1 HOMOJENLIK VE KARARLILIK TESTI

8.1. Homojenlik Testi
Her katimcinin karsilagtirilabilir yeterlilik testi numunesi almasini saglamak i¢cin homojenlik testi
yapilir. Homojenlik testi ¢calismasi, yeterlilik testi igin hazirlanan érneklerden rastgele 10 adet
secilerek ve her bir siseden iki paralel ¢calisma yapilarak gerceklestirilmistir. Bu ¢alismada, icme
suyunda anyon derigimleri lyon Kromatografisi (IC) cihazi kullanilarak belirlenmistir. Elde edilen
sonuglar asagida verilen denklemler kullanilarak istatistiksel olarak degerlendirilmistir.

Homojenlik ¢alismasi sonuglari Tablo 8 - Tablo 10°da yer almaktadir.

Xty

Burada;
. 6rnek numarasi (t =1, 2,....,9)

V: tekrar sayisi (v =1, 2)

Hpq FH _ _mg =2
£, :¥ Wt—|3'¢t.1 —Xt2 | veya Wt—%
_ _ II 2
Xy = thv l"Q Sy :JJZ{XT _xuj ."{g_”

N, 2 T
Sy = ql D we 129) s = S22

Bu denklemlerde;
X4, . ornek sonuglarinin ortalamasi

Wi : tekrar sonuglari arasindaki fark

¥ :tlm sonuglarin ortalamasi

5y : Ornek ortalamalarinin standart sapmasi
5w : Ornek ici standart sapma

3¢ : Ornekler arasi standart sapmayi gostermektedir.

istatistiksel degerlendirme sonucunda elde edilen sonuglar ile asagida verilen esitlik

saglandiginda hazirlanan yeterlilik testi numunesi homojendir.

sc = 0,30

Bu esitlikte;
a. yeterlilik testi degerlendirmesi i¢in standart sapma

Bu calismada tim parametreler igin S; = 0,30 oldugu gbézlenmis olup siseler arasinda anlaml

bir farkin olmadigi tespit edilmigstir.
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UME

Tablo 8. F ve CI i¢cin homojenlik testi sonuglari

Floriir Kloriir
t Xev Wi W t Xty Wi w’
Tekrar 1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar 2
1 1,69 1,69 1,69 0,003 0,0000115 1 35,461 35,441 35,451 0,020 0,0004001
2 1,68 1,68 1,68 0,000 0,0000002 2 35,325 35,343 35,334 0,018 0,0003312
3 1,68 1,69 1,69 0,001 0,0000021 3 35,435 35,395 35,415 0,040 0,0015850
4 1,68 1,68 1,68 0,004 0,0000146 4 35,322 35,349 35,336 0,028 0,0007705
5 1,68 1,69 1,69 0,005 0,0000276 5 35,377 35,424 35,400 0,046 0,0021576
6 1,68 1,68 1,68 0,002 0,0000036 6 35,420 35,368 35,394 0,052 0,0026989
7 1,68 1,69 1,68 0,002 0,0000036 7 35,365 35,455 35410 0,089 0,0079602
8 1,68 1,69 1,69 0,001 0,0000009 8 35,748 35,721 35734 0,027 0,0007452
9 1,69 1,69 1,69 0,002 0,0000056 9 35,689 35,764 35,727 0,075 0,0056355
10 1,68 1,69 1,69 0,004 0,0000180 10 35,748 35,769 35,759 0,021 0,0004380
¥ 1,68 ¥ 35,50
Sx 0,004 Sx 0,17
Sy 0,002 Sw 0,03
Ss 0,003 Ss 0,170
o 0,13 o 267
0,30 0,039 0,30 0,801
0,003 < 0,039 0,170 < 0,801
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Tablo 9. NO, ve NO;3™ icin homojenlik testi sonuglari

Nitrit Nitrat
t - Xiv Wi Wtz t ’ Xy W, wt2
Tekrar 1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar 2

1 0,79 0,78 0,79 0,010 0,0001017 1 16,62 16,65 16,64 0,029 0,0008183
2 0,78 0,78 0,78 0,000 0,0000000 2 16,60 16,53 16,56 0,068 0,0046369
3 0,78 0,79 0,78 0,007 0,0000447 3 16,57 16,51 16,54 0,062 0,0038321
4 0,79 0,79 0,79 0,003 0,0000112 4 16,53 16,55 16,54 0,022 0,0004942
5 0,79 0,78 0,79 0,004 0,0000199 5 16,55 16,53 16,54 0,023 0,0005507
6 0,79 0,79 0,79 0,006 0,0000309 6 16,57 16,65 16,61 0,088 0,0076764
7 0,79 0,79 0,79 0,006 0,0000309 7 16,50 16,59 16,55 0,094 0,0087957
8 0,79 0,79 0,79 0,000 0,0000000 8 16,91 16,71 16,81 0,206 0,0425671
9 0,79 0,79 0,79 0,001 0,0000012 9 16,63 16,65 16,64 0,016 0,0002611
10 0,80 0,80 0,80 0,001 0,0000012 10 16,65 16,70 16,68 0,051 0,0025706

¥ 0,79 X 16,61

Sx 0,00 Sx 0,09

Sy 0,00 Sw, 0,06

Ss 0,004 Ss 0,075

o 0,08 o 1,25

0,30 0,024 0,30 0,375

0,004 < 0,024 0,075 < 0,375
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UME

Tablo 10. PO,* ve SO,” icin homojenlik testi sonuclari

Fosfat Siilfat
t Tekrar1 | Tekrar2 Ko W W t Tekrar1 | Tekrar 2 Yo W W
1 21,19 2117 21,18 0,021 |0,0004507 1 48,345 48,254 48,299 0,091 |0,0083320
2 21,06 21,14 21,10 0,072 |0,0052543 2 48,064 48,114 48,089 0,049 |0,0024444
3 21,14 21,10 2112 0,037 |0,0013997 3 48,182 48,143 48,163 0,039 |0,0014941
4 21,00 21,03 21,01 0,032 |0,0010548 4 48,068 48 115 48,092 0,047 |0,0022506
5 21,08 21,05 21,06 0,032 |0,0010548 5 48,168 48,186 48 177 0,018 |0,0003205
6 21,10 21,10 21,10 0,000 |0,0000000 6 48,223 48,161 48,192 0,063 |0,0039071
7 21,02 21,11 21,07 0,090 [0,0081091 7 48,129 48,270 48,199 0,141 |0,0199057
8 21,20 21,18 21,19 0,025 |0,0006499 8 48,816 48727 48,771 0,088 |0,0078091
9 21,20 21,24 21,22 0,039 |0,0015522 9 48,738 48,760 48,749 0,022 |0,0004683
10 21,18 21,18 21,18 0,002 |[0,0000053 10 48,734 48,812 48,773 0,078 |0,0060861
X, 21,12 X, 48,35
Sy 0,07 Sy 0,29
Sy 0,03 Sy 0,05
Ss 0,063 Ss 0,289
(o) 2,29 o 3,63
0,30 0,687 0,30 1,089
0,063 < 0,687 0,289 < 1,089
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8.2. Kararlilik Testi

Yeterlilik testi numunesinin laboratuvarlarin sonug génderme suresince kararlilidini belirlemek
icin kararlilk testi yapilir. Test, 6rnek hazirlandiktan sonra yeterlilik testi icin verilen sireyi
kapsar. Bu amagla, homojenlik testi icin ayrilan en az 10 siseden rastgele secilen en az Ug
siseden iki paralel calisma yapilarak kararlilik testi yapilir. Bu galismada kararlik testi,
homojenlik testi icin kullanilan tim &rnekler kullanilarak yapiimistir. igme suyunda anyon
derisimleri, Iyon Kromatografisi cihazi kullanilarak belirlenmistir. Analizler numunenin
hazirlandid1 glnden itibaren iki farkl tarihte yapilmigtir. Elde edilen sonuglar agagidaki denklem
kullanilarak istatistiksel degerlendirilmistir. Kararlilk ¢alismasi sonuglari Tablo 11 - Tablo 13’te

yer almaktadir.

£ —-7.|=03c

Burada;

¥ kararllik testi sonuglarinin ortalamasi
x_: homojenlik testi analiz sonuglarin ortalamasi

o: yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma

istatistiksel degerlendirme elde edilen sonuglar ile yukarida verilen esitlik saglandiginda
hazirlanan vyeterlilik testi numunesi katilimci laboratuvarlarin sonu¢ gdénderme suresince

kararhdir.

Bu ¢alismada tim parametreler igin |f - ;;‘| = 0,30 oldugu gdzlenmis olup test 6rnedinin

yeterlilik testi stresince kararli oldugu tespit edilmigtir.
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Tablo 11. F ve CI igin kararllik testi sonuglari

Floriir Klorir
t A Yiv t M Yiv
Tekrar 1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar 2
1 1,69 1,68 1,687 1 3545 35,74 35,60
2 1,68 1,68 1,677 2 35,33 35,59 35,46
3 1,69 1,69 1,686 3 3542 35,74 35,58
4 1,68 1,67 1,677 4 35,34 35,60 35,47
5 1,69 1,68 1,682 5 35,40 35,69 35,54
6 1,68 1,68 1,682 6 35,39 35,58 35,49
7 1,68 1,70 1,692 7 35,41 35,74 35,57
8 1,69 1,68 1,682 8 35,73 35,75 35,74
9 1,69 1,69 1,687 9 35,73 35,86 35,79
10 1,69 1,68 1,684 10 35,76 35,74 35,75
5% 1,68 I, 35,60
E =3 oo = =) o103
o 0,13 o 2,67
0,30 0,039 0,30 0,801
0,001 < 0,039 0,103 < 0,801

Tablo 12. NO, ve NOjz icin kararlilik testi sonuglari

Nitrit Nitrat
v t v
t Yev Yev
Tekrar 1 Tekrar 2 Tekrar 1 Tekrar 2
1 0,79 0,80 0,79 1 16,64 16,79 16,71
2 0,78 0,79 0,79 2 16,56 16,74 16,65
3 0,78 0,80 0,79 3 16,54 16,83 16,69
4 0,79 0,81 0,80 4 16,54 16,76 16,65
5 0,79 0,81 0,80 5 16,54 16,74 16,64
6 0,79 0,78 0,79 6 16,61 16,68 16,65
7 0,79 0,80 0,79 7 16,55 16,69 16,62
8 0,79 0,82 0,81 8 16,81 16,76 16,79
9 0,79 0,83 0,81 9 16,64 16,79 16,72
10 0,80 0,81 0,81 10 16,68 16,77 16,73
5.1 0,80 151 16,68
[’ 0,01 = =3 0,073
o) 0,08 o) 1,25
0,30 0,024 0,30 0,375
0,008 < 0,024 0,073 < 0,375
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Tablo 13. PO,* ve SO,* icin kararlilik testi sonuclari

Fosfat Silfat
v v
t Tekrar1 | Tekrar 2 Yov t Tekrar1 | Tekrar 2 You
1 21,18 21,55 21,37 1 48,30 4864 48,47
2 21,10 21,44 21,27 2 48,09 48,39 48,24
3 21,12 21,53 21,32 3 48,16 4858 48,37
4 21,01 21,25 21,13 4 48,09 48,54 48,31
5 21,06 21,36 21,21 5 48,18 4861 48,39
6 21,10 21,34 21,22 6 48,19 4842 48,31
7 21,07 21,27 21,17 7 48,20 4861 48,40
8 21,19 21,42 21,30 8 48,77 48,64 48,71
9 21,22 21,46 21,34 9 48,75 4869 48,72
10 21,18 21,42 21,30 10 48,77 48,64 48,71
5% 21,26 I, 48,46
. =3I 0140 .= 0113
o 2,29 o 3,63
0,30 0,687 0,30 1,089
0,140 < 0,687 0,113 < 1,089
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