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1. GIRIS

Endustriyel teknolojinin gelismesine paralel olarak su, hava ve topragin kirletimesi énemli bir
toksikolojik sorun olarak insanhgin karsisina gikmaktadir. Cevrenin kirlenmesi olayi, artan
nifusa daha iyi kosullarda yasam ortami saglamak amaciyla, Gretimin bilingsiz ve programsiz
bir sekilde artirlmasindan kaynaklanmaktadir. Uretimin asiri sekilde artmasi, doganin kendisini
yenileme kapasitesinin Ustlne ¢iktiginda ¢evre kirlenmesi baglamaktadir. Carpik kentlesmeler,
bilingsiz sanayilesme, asit yagmurlari, kontrolstiz kati, sivi ve gaz atiklar, rastgele kimyasal
madde kullanimi ve benzeri gibi insansal aktiviteler, saglikli yasamamiz igin vazgecilmez bir
gereksinim olan su havzalarinin toksik maddelerle kirlenmesini olabildigince artirmaktadir. Su
havzalarinin kirlenmesinde, en 6nemli kirletici kaynak endustriyel ve evsel atik sulardir. Atik
sular, fiziksel (askida kati madde, renk), biyolojik (bakteriler ve tirleri) ve kimyasal kirletici
(organikler, agir metaller) parametreler ihtiva ettiklerinden, gelecek nesil igin vazgecilmez bir
oneme sahip olan su havzalarina desarj edilmeden dnce mutlaka aritiimali ve yetkili kurum ve
kuruluglara ait kontrol laboratuvarlari tarafindan her tirlt toksik maddeler igin analiz edilmelidir.
Atik sularin kontrol ve izlenmesi, c¢evre analiz laboratuvarlarina buylk sorumluluklar

getirmektedir.

Bir laboratuvarin yaptigi test ve dlgumlerin guvenilirligi, yaptigi élgcimlerin kalitesi ile belirlenir.
Olglim kalitesi ise 6lgim sonuglarinin gercekligi ve tekrarlanabilirligi ile dogru orantilidir.
Laboratuvar vyeterlilik testleri, test ve &lgim yapan laboratuvarlarin performansinin
belirlenmesinde énemli bir aragtir ve laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla

karsilastirma olanagi saglar.

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

kullaniimaktadirlar.

TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin énemini goz énlne alarak
laboratuvarlarda yapilan analitik élgimlerin performansini belirlemek amaciyla yeterlilik testi
calismalari organize etmektedir. Atk Suda Metal Tayini ile ilgili yeterlilik testlerinin

duzenlenmesine ilk kez 2006 yilinda baslanmigtir.

Bu dénem dizenlenen galismada, calismaya katiimay bildiren 10 laboratuvara numuneler 14
Ekim 2014 tarihinde kargo ile gdnderilmis ve laboratuvarlardan analiz sonuclarini 14 Kasim

2014 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.
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2. CALISMANIN AMACI

Bu caligmada, atik su o6rneklerinde metal (As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb ve Zn) tayini yapan
gevre laboratuvarlarinin analiz performanslarin belirlenmesi ve laboratuvarlarin  kendi

performanslarini geligtirmeye yonelik katki saglamasi amaclanmisgtir.
3. TEST ORNEGI VE GALISMA PROGRAMI

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test 6rnedi hakkinda bilgi,
galisma 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. Katihmci laboratuvarlardan, calismalarini bu protokole uygun olarak

yurttmeleri istenmistir. Protokol katilimcilara ayrica e-posta ile de génderilmistir.

o ey

“Su Kirliligi Kontrolti Yénetmeligi’ndeki farkli sektorler icin tanimlanan limit degerler dikkate
alinarak numunedeki metal derisimleri belirlenmistir. Planlanan derigsimleri saglayacak sekilde
endustriyel kaynakli atik su Uzerine yaklagik miktarlarda sertifikali referans malzemeler
kullanilarak standart ekleme islemi uygulanmis ve yaklasik % 2 HNO; ile kararli hale
getirilmistir. Numuneler ~ 4 saat karigtirilarak homojen hale getirildikten sonra yaklagik 250 ml
su ornekleri 6nceden temizlenmis ylksek yogunluklu polietiien (HDPE) siselerde paketlenerek
¢alismaya katilmayi bildiren 10 laboratuvara numuneler 14 Ekim 2014 tarihinde kargo ile

gonderilmigtir

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

test 6rnegini analiz ederek sonugclari 14 Kasim 2014 tarihine kadar gondermeleri istenmistir.
4. KULLANILAN METOTLAR

Laboratuvarlarin test metodu olarak laboratuvarlarinda rutin analizlerde uyguladiklari metotlari
kullanarak test drnegini analiz etmeleri istenmigtir. 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.
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5. ANALIZ SONUGLARININ RAPORLANMASI

Katilimci laboratuvarlardan o6lgim sonuglarinin - ortalamasini, belirsizlik hesaplamasinin
yapilmasi durumunda belirsizlik degerlerini, yapiimadigi durumda standart sapma degerlerini,
analizlerde kullandiklari cihaz ve metodu kendilerine verilen kullanici adi ve sifresini kullanarak
http://www.ume.tubitak.gov.tr/tr/lak/kimya-grubu-laboratuvarlari-yeterlilik-testi-listesi

adresinde bulunan “VERI GIRISI” bélimine girmeleri istenmistir.
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UME
Tablo 1. Katiimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari metotlar/cihazlar

Lab. No As Cd Cr Cu Fe Hg Ni Pb Zn
01 ISO 17294 ISO 17294 ISO 17294 ISO 17294 I1SO 17294 1SO 17294 SO 17294 1SO 17294 SO 17294
02 EPA 3052 EPA 3052 EPA 3052 EPA 3052 EPA 3052 - - EPA 3052 EPA 3052
03 EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A EPA 6020A
04 - SM 3030 - - - - - SM3030 SM 3030
05 - SM 3111B SM 3111B - SM 3111B - SM 3111B - SM 3111B
06 - TS 11885 TS 11885 TS 11885 TS 11885 - TS 11885 TS 11885 TS 11885
07 - EPA 200,07 - - - - - EPA 200,07 -
08 - TSENISO 11885 | TSENISO 11885 | TSENISO 11885 | TS EN ISO 11885 - TSENISO 11885 | TSENISO 11885 | TS EN ISO 11885
09 SM 3120B SM 3120B - SM 3120B SM 3120B - SM 3120B SM 3120B -
10 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976 ASTM D1976
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UME
Tablo 2. Katilimci laboratuvarlarin analizlerde kullandiklari cihazlar
Lab. No As Cd Cr Cu Fe Hg Ni Pb Zn
01 ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS
02 ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS ICP-MS
03 ICP-MS 7500 cx | ICP-MS7500¢x | ICP-MS7500¢cx | ICP-MS7500¢cx | ICP-MS7500cx | ICP-MS7500¢cx | ICP-MS7500cx | ICP-MS7500¢cx | ICP-MS 7500 cx
04 AAS AAS AAS
05 AAS AAS AAS AAS AAS
06 ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES
07 ICP-OES ICP-OES
08 ICP-AES ICP-AES ICP-AES ICP-AES ICP-AES ICP-AES ICP-AES
09 ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES
10 ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES
UME HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS HR-ICP-MS
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6. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI
Bu calismada, numune hazirlanmasi, kararlilik ve homojenlik testleri ve referans degerlerin

belirlenmesi galismalari TUBITAK UME inorganik Kimya Laboratuvari tarafindan yapilmistir.

Laboratuvarlar arasi ¢alismalarda sonuglarin degerlendiriimesinde dnemli etkenlerden bir tanesi de
standart sapma degeridir. Bu degerin caligmanin amacina uygun olarak belirlenmesi gerekir. Bu
calismada standart sapma degerleri As, Cd, Cr, Cu, Fe, Ni, Pb ve Zn icin referans degerlerin %

15’i, Hg icin ise % 20’si alinarak belirlenmistir.

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

X — X
Z= (1)
(o2
Burada,
X : referans deger
X - katilimci laboratuvar sonucu
c . yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma

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

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

Laboratuvar sonuglari Tablo 3 - Tablo 5'te, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1-9'da

verilmistir.

Tablo 6’da z-skoru dagihmlari, Tablo 7°’de ise sonuglarin dagilimlari verilmistir.
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Tablo 3. Atik suda As, Cd ve Cr tayin sonuglari

As Cd Cr
Referans deger = 53,90 pg/l Referans deder = 157,90 pg/l Referans deger = 143,95 pg/l
Lab. No Standart sapma = 8,09 pg/l Standart sapma = 23,69ug/l Standart sapma = 21,59 pgl/l
Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z
01 57,03 3,29 0,07 0,4 141,31 5,28 0,08 -0,7 141,21 9,25 0,05 -0,1
02 16,27 0,436 2,683 -47 240,5 9,898 5,027 3,5 5423 27,29 5,033 18,5
03 52,652 -0,2 116,95 1,7 112,95 -1.4
04 - - - - 1270 0,02 - 46,9 - - - -
05 - - - - 6,8254 - - -6,4 1,4045 - - -6,6
06 - - - - 103 - - -2.3 93 - - 24
07 - - - - 121,21 - 14,5 -1,5 - - - -
08 - - - - 121,40 414 - -1,5 114,9 2,98 - -1.3
09 52,06 0,62 2,46 -0,2 99,45 0,45 1,87 -2,5 - - - -
10 54 1,5 45 0,0 115 0,6 1,8 -1,8 132 1.1 33 -0,6
UME 53,90 1,99 0,0 157,90 2,12 0,0 143,95 1,66 - 0,0
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Tablo 4. Atik suda Cu, Fe ve Hg tayin sonuglari

Cu Fe Hg
Referans deger = 241,48 ug/l Referans deder = 195,97 ug/l Referans deger = 29,17 ug/l
Lab. No Standart sapma = 36,22 pg/l Standart sapma = 29,40 pg/l Standart sapma = 5,83 pg/l
Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z
01 222,07 7,35 0,06 -0,5 189,83 7,93 - -0,2 10,42 1,72 0,13 -32
02 563,1 25,92 4,604 8,9 535,8 12,65 2,36 11,6 - - - -
03 183,59 -1,6 154,4 -1.4 3,3747 -4.4
04 - - - - - - - - - - - -
05 - - - - 2,2386 - - -6,6 - - - -
06 200 - - -11 168 - - -1,0 - - - -
07 - - - - - - - - - - - -
08 2244 6,7 - -0,5 159,2 5,98 - -1,3 - - - -
09 198,65 0,82 2,88 -1,2 190,05 0,94 3,16 -0,2 - - - -
10 235 1,4 42 -0,2 155 2 6 -1.4 19 3 9 1.7
UME 241 48 252 0,0 195,97 3,16 0,0 2917 0,85 - 0,0
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Tablo 5. Atik suda Ni, Pb ve Zn tayin sonuglar

Ni Pb Zn
Referans deger = 179,96 ug/l Referans deder = 181,90 po/l Referans deder = 291,05 pg/l
Lab. No Standart sapma = 26,99 pg/| Standart sapma = 27,29 pg/l Standart sapma = 43,66 pg/l
Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z Sonug s Belirsizlik z
01 160,9 10,38 0,09 -0,7 181,35 6,31 0,08 0,0 231,36 12,95 0,04 -1.4
02 - - - - 130,6 6,753 5,171 -1,9 508,1 28,58 5,049 5,0
03 184,49 0,2 151,75 -11 218,28 1.7
04 - - - - 1431 0,04 - 458 855,5 0,03 - 12,9
05 0,3093 - - -6,7 - - - - 1,0926 - - -6,6
06 118 - - -2.3 167 - - -0,5 219 - - 1.7
07 - - - - 151,85 - 38 -11 - - - -
08 151,4 4.41 - -11 1249 4,24 - 2.1 2171 6,31 - 1.7
09 141,65 0,76 2,32 -1.4 102,04 0,88 2,74 -2.9 - - - -
10 135 0,3 0,9 1,7 176 42 12,6 -0,2 260 2 6 -0,7
UME 179,96 1,57 0,0 181,90 2,37 0,0 291,05 5,44 0,0
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Laboratuvar No

200 As (referans deger = 53,90 pg/l, standart sapma = 8,09 pg/l)
2,00
2 UME 10 01 04 05 06 07 08
g 00 T T T T — = T T
¢ 09 03
N
-2,00
-4,00
Laboratuvar No
Sekil 1. Atik suda As tayini z-skorlari
40 Cd (referans deger = 157,90 pg/l, standart sapma = 23,69 pg/l)
2,00
2 UME
S w
9
N
2,00
4,00
Laboratuvar No
Sekil 2. Atik suda Cd tayini z-skorlari
200 Cr (referans deger = 143,95 pg/l, standart sapma = 21,59 pg/l)
2,00
]
S UME 04 07 09
X ,00 T T T T T
i 10 01
2,00
-4,00

Sekil 3. Atik suda Cr tayini z-skorlari

10
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600 Cu (referans deger = 241,48 pg/l, standart sapma = 36,22 pg/l)

4,00 1
2 200 1 UME 04 05 07
o
~ .00 W T T T T T T
1]
2 200 | 01 08 10

-4,00

-6,00

Laboratuvar No

Sekil 4. Atik suda Cu tayini z-skorlari

600 Fe (referans deder = 195,97 pg/l, standart sapma = 29,4 ug/l)

4,00
g 200 ONME 04 o7
2 ,00 T T T T T
g 2,00 06 01 09

-4,00

-6,00

Laboratuvar No

Sekil 5. Atik suda Fe tayini z-skorlari

600 Hg (referans deger = 29,17 ugl/l, standart sapma = 5,83 pg/l)

4,00 4
S 200 1 UME 02 04 05 06 07 08 09
£
N

,00 + T T T T T T T
-4,00 A

-6,00

Laboratuvar No

Sekil 6. Atik suda Hg tayini z-skorlari

11
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200 Ni (referans deger = 179,96 ug/l, standart sapma = 26,99 pg/l)
2,00
2 UME 03 02 04 07
2 . —=—
(2]
N
-2,00
-4,00
Laboratuvar No
Sekil 7. Atik suda Ni tayini z-skorlar
200 Pb (referans deger = 181,90 pg/l, standart sapma = 27,29 pg/l)
2,00 A
2 UME 05
2 oo ——
ﬂ 06 10 01
2,00 A
-4,00
Laboratuvar No
Sekil 8. Atik suda Pb tayini z-skorlari
600 Zn (referans deger = 291,05 pg/l, standart sapma = 43,66 pg/l)
4,00
s 20 UME o7 03
S mw
N 200 10
-4.00
6,00
Laboratuvar No

Sekil 9. Atik suda Zn tayini z-skorlari

12
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Tablo 6. z-skoru dagilimlari

z-koru |z| <2,0 2,0<]z]<3,0 |z| = 3,0
Laboratuvar
Laboratuvar % Laboratuvar % Laboratuvar % Sayisi
Sayisl Sayisl Sayisl

As 5 83 - - 1 17 6

Cd 6 55 2 18 3 27 11

Cr 5 62,5 1 12,5 2 25 8

Cu 7 88 - - 1 13 8

Fe 7 78 - - 2 22 9

Hg 2 50 2 50 2 50 4

Ni 6 75 1 12,5 1 12,5 8

Pb 7 70 2 20 1 10 10

Zn 6 67 - - 3 33 9

Tablo 7. Sonuglarin dagilimi
As Cd Cr Cu Fe Hg Ni Pb Zn

Laboratuvar Sayisi (n) 6 11 8 8 9 4 8 10 9
Ortanca (ug/l) 52,65 119,08 | 114,90 | 222,07 | 163,60 | 10,42 | 141,65 | 151,85 | 225,18
Ortalama deger (ug/l) 46,40 233,56 | 162,54 | 260,97 | 194,31 | 10,93 | 127,39 | 290,72 | 313,80
Referans deger (ug/l) 53,90 157,90 | 143,95 | 241,48 | 19597 | 29,17 | 179,96 | 181,90 | 291,05
Standart sapma (ug/l) 8,09 23,69 21,59 36,22 29,40 5,83 26,99 27,29 43,66
Maksimum deger (ug/l) 57,03 1270 5423 563,1 535,8 2917 | 184,49 | 143 8555
Minimum deger (ug/l) 16,27 6,8254 | 1,4045 | 183,59 | 2,2386 | 3,3747 | 0,3093 | 102,04 | 1,0926
Dagilim (Maks-Min) (pg/l) 40,76 1263 540,9 379,5 533,6 2580 | 184,18 | 1329 8544

13
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8. EK-1 HOMOJENLIK VE KARARLILIK TESTi SONUCLARI

8.1. Homojenlik Testi
Her katilimcinin karsilastirilabilir yeterlilik testi numunesi almasini saglamak icin homojenlik testi

yapilir. Homojenlik testi calismasi, yeterlilik testi icin hazirlanan oOrneklerden rastgele 5 adet
secilerek her bir siseden iki paralel ¢calisma yapilarak gerceklestiriimistir. Bu ¢alismada, atik suda
metal derisimleri HR-ICP-MS cihazi kullanilarak belirlenmistir. Elde edilen sonuglar asagida verilen
denklemler kullanilarak istatistiksel olarak degerlendirilmistir. Sonuglar Tablo 8 - Tablo 10'de

verilmistir.

Xt

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

v: tekrar sayisi (v =1, 2)

¥iqt
Kty :% Wt:|3'¢t.1 —Xt 2 |
_ _ |' 2
Xy = Z Xty /g S, = ,JZ{XT‘" —x,) lg-1)
A P
5-""" - -'\Il Zwt I{zgj 55 = _,JSX-{S'I.'J' ."2:'

Bu denklemlerde;
Xt, . Ornek sonuglarinin ortalamasi

W : tekrar sonuglari arasindaki fark
: tim sonugclarin ortalamasi

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

S5 : Ornekler arasi standart sapmayi gostermektedir.

istatistiksel degerlendirme sonucunda elde edilen sonuglar ile agsagida verilen esitlik saglandiginda
hazirlanan yeterlilik testi numunesi homojendir.
s¢ = 0,30

Bu esitlikte;
a: yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma

Bu caligmada tim parametreler igin s; £ 0,30 oldugu gozlenmis olup siseler arasinda anlaml bir

farkin olmadigi tespit edilmistir.
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Tablo 8. As, Cd ve Cr i¢in homojenlik testi sonuglari

As Cd Cr
t d Xiy W, wt t d Xty Wi wt? t d Xiy w, wt’
Tekrar 1| Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2
1 55,00 57,86 56,43 2,858 8,168 1 152,66 | 162,16 | 157,41 | 9,494 | 90,127 1 139,83 | 148,78 | 144,31 | 8,955 | 80,192
2 51,02 53,23 52,12 2,208 4,875 2 153,02 | 154,43 | 153,72 | 1,409 1,984 2 138,32 | 139,23 | 138,78 | 0,911 0,830
3 52,78 51,61 52,19 1,162 1,350 3 14894 | 152,57 | 150,75 | 3,630 | 13,177 3 138,16 | 137,14 | 137,65 | 1,023 1,048
4 52,96 53,38 53,17 0,411 0,169 4 153,34 | 152,44 | 152,89 | 0,897 0,806 4 139,68 | 138,77 | 139,22 | 0,909 0,825
5 54,83 56,31 55,57 1,473 2,170 5 159,52 | 155,32 | 157,42 | 4,200 | 17,644 5 146,79 | 141,81 | 144,30 | 4,974 | 24,736
X.| 5390 X_| 154,44 X_| 14085
Sy 1,99 Sy 2,93 Sy 3,20
Sw 1,29 Sw 3,52 Sw 3,28
Se 1,765 Ss 1,539 Se 2,209
o 8,09 o 23,69 o 21,59
0,30 2,427 0,30 7,106 0,30 0,093
1,765 < 2,427 1,539 < 7,106 2,209 < 6,478
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Tablo 9. Cu, Fe ve Hg icin homojenlik testi sonuglari

Cu Fe Hg
t 4 Xiy Wi wt’ t Y Xty Wi wt? t ! Xy Wi wt’
Tekrar 1| Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2
1 24464 | 253,89 | 249,26 | 9,244 | 85452 1 194,30 | 200,04 | 19717 | 5,742 | 32,976 1 29,34 29,05 29,34 0,286 0,082
2 24214 | 24220 | 24217 | 0,060 0,004 2 195,52 | 190,12 | 192,82 | 5,394 | 29,095 2 28,32 28,27 28,30 0,053 0,003
3 236,12 | 240,62 | 238,37 | 4,497 | 20,219 3 183,72 | 186,10 | 184,91 | 2,380 5,664 3 27,49 26,86 2717 0,631 0,398
4 239,99 | 238,24 | 239,11 | 1,753 3,073 4 190,04 | 186,80 | 188,42 | 3,240 | 10,498 4 27,51 27,95 27,73 0,441 0,194
5 246,62 | 238,67 | 24264 | 7,953 | 63,250 5 197,98 | 187,82 | 192,90 | 10,158 [ 103,175 5 26,24 26,48 26,36 0,234 0,055
X_| 24231 X_| 19124 X | 2178
Sy 4,31 Sy 4,70 Sy 1,13
Sw 4,15 Sw 4,26 Sw 0,27
Ss 3,155 Se 3,609 Ss 1,110
g 36,22 g 29,40 g 5,83
0,3c| 10,866 0,30 8,819 0,30 1,750
3,155 < 10,866 3,609 < 8,819 1,110 < 1,750
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Tablo 10. Ni, Pb ve Zn igin homojenlik testi sonuglari

Ni Pb Zn
t 4 Xiy Wi wt’ t Y Xty Wi wt? t ! Xy Wi wt’
Tekrar 1| Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2
1 174,21 | 179,22 | 176,72 | 5,018 | 25,180 1 177,21 | 186,57 | 181,89 9,36 87,62 1 289,58 | 297,21 | 293,39 | 7,622 | 58,095
2 173,40 | 175,30 | 174,35 | 1,896 3,595 2 176,22 | 176,39 | 176,30 0,17 0,03 2 294,25 | 300,16 | 297,20 | 5912 | 34,952
3 172,10 | 175,20 | 173,65 | 3,095 9,582 3 175,92 | 176,50 | 176,21 0,58 0,33 3 296,35 | 287,63 | 291,99 | 8,712 | 75,908
4 173,75 | 169,86 | 171,81 | 3,890 | 15,132 4 179,01 | 176,07 | 177,54 2,94 8,66 4 283,50 | 281,45 | 282,48 | 2,051 4,207
5 176,24 | 174,44 | 17534 | 1,798 3,233 5 184,47 | 178,83 | 181,65 5,64 31,81 5 289,92 | 290,48 | 290,20 | 0,553 0,306
X_| 17437 X | 17872 X | 29105
Sy 1,84 Sy 2,83 Sy 5,44
Sw 2,38 Sw 3,58 Sw 4,16
Ss 0,738 Se 1,270 Ss 4,576
g 26,99 g 27,29 g 43,66
0,30 8,098 0,30 8,186 0,30| 13,098
0,738 < 8,098 1,270 < 8,186 4,576 < 13,098
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8.2. Kararlilik Testi

Yeterlilik testi numunesinin laboratuvarlarin sonug¢ génderme stresince kararlihdini belirlemek igin
kararhlk testi yapilir. Test, 6rnek hazirlandiktan sonra yeterlilik testi icin verilen slreyi kapsar. Bu
amagcla, homojenlik testi igin ayrilan bes 6rnekten iki paralel ¢alisma yapilarak kararllik testi
yapilmistir. Atik suda metal derisimleri, HR-ICP-MS cihazi kullanilarak belirlenmistir. Analizler
numunenin hazirlandigi gtinden itibaren iki farkli tarihte belirlenen elementler igin yapilmistir. Elde
edilen sonuglar asagidaki esitlik kullanilarak istatistiksel olarak degerlendirilir. Sonuglar Tablo 11 -

Tablo 13'te verilmigtir.

. —%.|=03¢

Burada;

¥_: kararhlik testi sonuglarinin ortalamasi
x_: homojenlik testi analiz sonuglarin ortalamasi

a: yeterlilik testi degerlendirmesi igin standart sapma

istatistiksel degerlendirme elde edilen sonuclar ile yukarida verilen esitlik saglandiginda hazirlanan

yeterlilik testi numunesi katilimci laboratuvarlarin sonu¢ génderme siresince kararlidir.

Bu galismada tiim parametreler igin |fw —;Fw| = 0,3¢ oldugu gbzlenmis olup test 6rneginin

yeterlilik testi stresince kararli oldugu tespit edilmistir.
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UME

Tablo 11. Cd ve Cr igin kararlilk testi sonuglari

Cd Cr
v t v
t Yiv Yiv
Tekrar 1 | Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 1| Tekrar 2
1 157,41 | 162,15 | 15978 | 1 144,31 | 14685 | 14558
2 | 15372 | 16166 | 15769 | 2 | 13878 | 14945 | 144,11
3 |[15075 | 15875 | 15475 | 3 | 13765 | 14665 | 142,15
4 | 15280 | 16183 | 15736 | 4 | 13922 | 147,04 | 14313
5 | 15742 | 16244 | 15093 | 5 | 14430 | 14801 | 146,15
§_| 1579 §_| 14395
BT 1 3462 E.F 1 300
o| 2369 o| 21,59
03c| 7,106 0,30| 6,478
| 3462 < 7106 | | 3086 < [6478
Tablo 12. Cu, Fe ve Hg icin kararlilik testi sonuglari
Cu Fe Hg
14 14 v
t t ¥ t
Tekrar 1| Tekrar 2 Yer Tekrar 1| Tekrar 2 it Tekrar 1 | Tekrar 2 Yo
1 | 24926 | 23938 | 24432 | 1 197,17 | 199,74 | 19845 | 1 2934 | 3192 | 3063
2 | 24217 | 24064 | 24140 | 2 [ 19282 | 20181 | 19731 | 2 2830 | 2988 | 29,09
3 | 23837 | 24014 | 23026 | 3 | 18491 | 19953 | 19222 3 27117 | 2974 | 2846
4 | 23911 | 23834 | 23873 4 | 18842 | 19747 | 19204 4 2173 | 2971 | 28,72
5 | 24264 | 24471 | 24368 | 5 | 19290 | 20495 | 19893 5 2636 | 3154 | 2895
P | 24148 P 19597 P | 247
E. %1 os83% B3 4729 E.¥.1 1390
o 3622 ol 2940 o 583
030| 10,866 0,30 8819 03c| 1,75
0835 < 10866 | | a720] < (8819 | | 1300 < [|1750
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Tablo 13. Ni ve Pb icin kararhlik testi sonuglari

Ni Pb
v v
t Yt,v t Yt,v
Tekrar 1 | Tekrar 2 Tekrar 1| Tekrar 2
1 [ 17672 | 18291 | 17981 | 1 | 181,89 | 18513 | 18351
2 [ 17a35] 18497 | 17966 | 2 | 17630 | 18503 | 18067
3 |[17365] 18637 | 18001 | 3 | 17621 | 184,00 | 180,15
4 |[17181 ] 18414 | 17797 | 4 | 17754 | 18231 | 17993
5 |[17534] 18938 | 18236 | 5 [ 181,65 | 18888 | 18526
§_| 1799 §_| 181,90
E.F_1 550 E.-F_1 318
o 2699 o 2129
03s| 8098 030 8186
| 5501 < [soes | | a186] < [s4186
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