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1. GIRIS

Gunluk hayatimizin vazgecilmez parcasi olan ve kigileri dogrudan veya dolayli yoldan etkileyen
Olcimlerin dogru ve guvenilir yapilmasi ticarette, bilimsel arastirmalarda, saglikta, sanayide ve

standardizasyonda olduk¢a dnemlidir.

Bir laboratuvarin yaptigi test ve olgimlerin gavenilirligi, yaptigi dlgiimlerin kalitesi ile belirlenir.
Olglim kalitesi ise 6lgim sonuglarinin gergekligi ve tekrarlanabilirligi ile dogru orantilidir.
Laboratuvarlar arasi karsilastirmalar (LAK) ve yeterlilik testleri (YT), kalibrasyon/deney
laboratuvarlarinin teknik yeterliliklerini degerlendirmekte énemli bir aractir[4]. Bu husus, TS EN
ISO/IEC 17025:2005 standardi ve TURKAK dokimanlarinda da belirtimektedir. Akredite
laboratuvarlarin veya akreditasyon icin basvuran laboratuvarlarin, akreditasyon kapsamindaki
Olcim bulyuklUkleri ile ilgili LAK ve/veya YT programina katiimalari ve basarili sonuclar elde
etmis olmalari TURKAK tarafindan aranan bir gerekliliktir. Bu ihtiyag dikkate alinarak, TUBITAK
UME Kimya Grubu Laboratuvarlari tarafindan, 2000 yilindan beri vyeterlilik testleri
dizenlemektedir. Dizenlenen bu yeterlilik testi ¢alismalarinin sonuglarinin laboratuvarlarin
performanslarini degerlendirme ve gelistirme yéninde katki saglanmasi amaglanmaktadir.
Akaryakitlarla ile ilgili yeterlilik testlerinin dizenlenmesine ilk kez bu yil baslanmis olup, ¢alisma

bu yil dizenlenen ikinci galismadir.
Bu dénem dizenlenen JET-A1 yeterlilik testi ¢calismasina katilmayi bildiren 8 laboratuvara

ornekler 8 Ekim 2014 tarihinde kargo ile génderilmis ve laboratuvarlardan analiz sonuglarini 31

Ekim 2014 tarihine kadar gdndermeleri istenmisgtir.
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2. GALISMANIN AMACI

Bu calismada JET-A1'de kikirt, % 10 distilenin elde edildigi sicaklik, % 50 distilenin elde
edildigi sicaklik, % 90 distilenin elde edildigi sicaklik parlama noktasi, yogunluk @ 15 °C, bakir
serit korozyonu, GUM, elektriksel iletkenlik, gérinds, donma noktasi, son kaynama noktasi,
saybolt renk ve MSEP tayini yapan laboratuvarlarin performanslarinin belirlenmesi ve

laboratuvarlarin kendi performanslarini gelistirmeye yonelik katki saglamasi amaglanmistir.

3. TEST ORNEGI VE GALISMA PROGRAMI

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test ornegi 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 yayinlanmigtir. Katihmci laboratuvarlardan, g¢alismalarini bu protokole uygun olarak

yurdtmeleri istenmistir.

Bu calismada test 6rnegi olarak, piyasadan temin JET-A1 kullaniimistir. Jet-Al siselere
doldurulmadan 6nce karistirilarak homojen hale getirilir. Tum 6rnekler dnceden temizlenmis 1
L aliminyum siselerde paketlenir. Caligmaya katilmay: bildiren 8 laboratuvara JET-AL testleri
icin ikiser adet sise 8 Ekim 2014 tarihinde kargo ile gonderilmistir. laboratuvara Calisma
sonuglarinin takibi igin her bir laboratuvara ayri bir numara verilmistir. Laboratuvarlarin test

Ornegini analiz ederek 31 Ekim 2014 tarihine kadar gdndermeleri istenmistir.

4. KULLANILAN METOTLAR

Laboratuvarlarin test metodu olarak laboratuvarlarinda rutin analizlerde uyguladiklari metotlari
kullanarak test ornegini analiz etmeleri istenmigtir. Analizlerin rutin olarak bu analizleri yapan
kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel bir islem uygulanmamasi 6nerilmektedir. Bu galismaya
katilan laboratuvarlarin analizlerde kullandiklarini bildirdikleri metotlar Tablo 1'de cihazlar ise

Tablo 2’de verilmigtir.
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UME
Tablo 1. Katilimci laboratuvarlarin kullandiklari metotlar
A % 10 Distilenin Elde | % 50 Distilenin Elde | % 90 Distilenin Elde . o .
Lab. No Kukurt Edildi§i Sicakiik Edildi§i Sicakiik Edildi§i Sicakik Parlama Noktasi Yogunluk @ 15°C | Bakir Serit Korozyonu
01 -
02 ASTM D 4294 ASTM D86 ASTM D86 ASTM D 86 ASTM D 56 ASTM D 4052 ASTM D 130
03 TS EN ISO 8754 TS EN I1SO 3405 TS EN I1SO 3405 TS EN ISO 3405 TS ENISO 12185 TS 2741 EN ISO 2160
04 IP 336 ASTM D 86 ASTM D 86 ASTM D 86 IP 170 ASTM D 4052 ASTM D 130
05 -
06 ASTM D 4294 - ASTM D 56 ASTM D 4052 ASTM D 130
07 ASTM D 4294 ASTM D 86 ASTM D 86 ASTM D 86 ASTM D 56 ASTM D 4052 ASTM D 130
08 TS EN 1S020846 TS EN 1S03405 TS EN I1SO 3405 TS EN ISO 3405 TS EN ISO 2719 TS ENISO 12185 TS 2741 EN ISO 2160
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UME

Tablo 1. Katilimcl laboratuvarlarin kullandiklari metotlar (devami)

Lab. No GUM Elektriksel Iletkenlik Gériiniis Donma Noktasi S°'L:::'a“;’“a Saybolt Renk MSEP
01 - - ; - - - ;
02 IP 540 ASTM D 2624 iC METOT ASTM D 5972 ASDM D 86 ASTM D 6045 ;
03 - ASTM D 2624 | ¢ Metot- i‘;R'AY'DT' - TS EN ISO 3405 - -
04 IP 540 ASTM D 2624 ic METOD IP 435 ASTM D 86 ASTM D 156 EMCEE
05 - - - - - - -
06 - ASTM D 2624 I¢ Metot ’szR'AY'DT' ASTM D 7153 - ASTM D 6045 EMCEE
EMCEE
07 IP 540 ASTM 2624 ; ASTM D 7153 ASTM D 86 ASTM D 6045 Microseparometre
(Microsep® Mark X)
08 - - - TS12331S0 3016 TS EN ISO 3405 ASTM D6045 -
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UME

Tablo 2. Katilimci laboratuvarlarin kullandiklari cihazlar

- % 10 Distilenin Elde % 50 Distilenin Elde % 90 Distilenin Elde . o .
Lab. No Kikirt Edildigi Sicakiik Edildigi Sicaklik Edildigi Sicakiik Parlama Noktasi Yogunluk @ 15 °C Bakir Serit Korozyonu
01 - - - - - - -
02 OXFORD X-RAY HERZOG HDA 627 HERZOG HDA 627 HERZOG HDA 627 HERZOG KYOTO -
03 Oxford Twin-X TANAKA AD-6 TANAKA AD-6 TANAKA AD-6 - ANTON PAAR DMA 4500 Koehler K25339
04 OXFORD PAC PAC PAC ISL ANTON PAAR PETROTEST
05 - - - - - - -
06 Oxford Twin-X - - - Herzog HFP 362 KYOTO DA 505 Koehler
07 Oxford Twin-X RAY PAC OptiDist PAC OptiDist PAC OptiDist SETATAG KYQOTO DA 505 KUTAY KOROZYON
08 UVVISIBLE TANAKA OTOMATIK TANAKA OTOMATIK TANAKA OTOMATIK KAPALI KAP PARLAMA | OTOMATIK YOGUNLUK PETROTEST BAKIR
i DESTILASYON CIHAZI | DESTILASYON CIHAZI | DESTILASYON CiHAZI NOKTASI CiHAZI CiHAZI SERIT KOROZYON
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UME

Tablo 3. Katilimcl laboratuvarlarin kullandiklari cihazlar (devami)

Lab. No GUM Elektriksel iletkenlik Goriiniig Donma Noktasi Son Kaynama Noktasi Saybolt Renk MSEP
01 - - -
02 ANALIS P-303 MCE MC 1152 PHASE TEKNOLQJI HERZOG HDA 627 LOVIBOND
03 - EMCEE 1152 Gézle - TANAKA AD-6
04 STAHOPE SETA EMCEE PHASE TECHNOLOGY PAC STANHOPE SETA 99
05 - - -
06 - EMCEE Gozle ISL - 87
07 SETA GUM EMCEE 1152 ISL FZP5G2S PAC OptiDist LOVIBOND PFX880P 87
o8 : T SAWOSU | DEsTILASYONGIHaz | RENKTAYINGIHAZ
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5. SONUCLARIN 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” bélimiine girmeleri istenmistir.
6. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu calismada, numune hazirlanmasi calismalari TUBITAK UME Referans Malzemeler
Laboratuvari tarafindan yapilmistir. Bu calismada, referans deder katilimci laboratuvar
sonugclarinin ortalamasi alinarak belirlenmistir. Referans degerler aykiri degerler atildiktan sonra

kalan katilimci sonuglarinin ortalamasi alinarak belirlenmigtir.

Laboratuvarlar arasi ¢galismalarda sonugclarin degerlendiriimesinde édnemli etkenlerden bir tanesi
de vyeterlilik testi sonuclarinin degerlendiriimesinde kullanilan standart sapma degeridir. Bu
degerin ¢alismanin amacina uygun olarak belirlenmesi gerekir. Bu ¢alismada standart sapma
degerleri aykiri degerler atildiktan (Grubbs’ Test) tekrar gergeklestirilebilir standart sapma
degerinin 2,8 kati alinarak belirlenmistir. Grubbs’ Test’'e gbre aykiri dederler kikirt ve parlama

noktasi tayini ¢alismalarinda tespit edilmis olup Tablo 4 ve Tablo 5'te kirmizi renkte verilmigtir.

Bu ¢alismaya katilan iki laboratuvar sonug bildirmemistir.

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

X—X
z= (1)
O
Burada,
X : referans deger
X - katihmci laboratuvar sonucu
o : Yeterlilik testi degerlendirmesi igin 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, dizeltici faaliyet uygulanmahdir.
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Laboratuvar sonugclari Tablo 4 ve Tablo 7’de, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1-8'de
verilmistir. Tablo 8'de z-skoru dagilimlari, Tablo 9'da ise sonuglarin dagilimlari verilmistir.
JET-A1 goérinis ve bakir serit korozyonu parametreleri sayisal deger olarak ifade

edilmediginden z-skoru hesaplanmamistir.

GUM ve MSEP degerleri tayini ¢alismalarinda sonug bildiren laboratuvar sayisi istastistiksel
olarak saglikli bir sekilde degerlendirmek igin yeterli olmadidi i¢cin ve elektriksel iletkenlik ve
Saybolt renk degerleri tayini ¢calismalarinda da sonug bildiren laboratuvar sayisi istastistiksel
olarak saglikli bir sekilde degerlendirmek icin yeterli olamasi ve sonuclarin genis dagilim
gOstermesi nedeniyle z skoru degerleri hesaplamamistir. Sonuglar raoprlandigi sekillerde
verilmigtir.

GUM degeri calismasinda sonug bildiren laboratuvar sayisi (li¢ laboratuvar ) istastistiksel olarak

saglikli bir sekilde degerlendirmek icin yeterli oimadigindan degderlendirme yapilamamistir.

Katilimci laboratuvarlardan bazilari sonuglari “< veya > deger” seklinde raporlamis sonuglar igin

z-skoru degerleri hesaplanmamistir.

Laboratuvar sonuglari Tablo 4 ve Tablo 5’te, z-skorlarinin grafiksel degisimleri ise Sekil 1-12'da

verilmistir. Tablo 6’te z-skoru dagilimlari, Tablo 7’te ise sonuglarin dagilimlari verilmigtir.

Katilimci laboratuvarlardan bazilari sonuglari “< veya > deger” seklinde raporlamis sonuglar igin

z-skoru degerleri hesaplanmamistir.

Bu calismada katihmci sayisinin az oldugu (en az 6) durumlarda genis dagihm gdstermeyen

calismalar icin degerlendirme yapilmigtir.
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E

Tablo 4. Jet- A1’de kukdrt, % 10, % 50 ve % 90 distilenin elde edildigi sicaklik tayini sonuglari

Kukurt % 10 Distilenin Elde Edildigi Sicaklik % 50 Distilenin Elde Edildigi Sicaklhk % 90 Distilenin Elde Edildigi Sicaklik
% (m/m) °C °C °C
Lab. No Referans deger = 0,060 Referans deder= 1717 Referans deder = 206,0 Referans deder = 2481
Standart sapma = 0,011 Standart sapma = 5,9 Standart sapma=1,7 Standart sapma = 1,5
Sonug s z Sonug s z Sonug s z Sonug s z
01 - - - - - - - - - - - -
02 0,058 0,004 -0,2 172,9 0,8 0,2 205,6 0,5 -0,2 2473 0,7 -0,5
03 0,050 - -0,9 170,2 - -0,3 205,3 - -0,4 2479 - -0,1
04 0,061 0,0024 0,1 172 2,52 0.1 206,2 1,13 0,1 248,2 1,64 0,1
05 - - - - - - - - - - - -
06 0,056 - -0.4 - - - - - - - - -
07 0,057 0,001 0.3 174,3 0,52 0.4 2061 0,62 0,1 248,2 0,75 0,1
08 0,076 - 1,5 169,0 - -0,5 206,9 - 0,5 248,8 - 05
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Tablo 5. Jet- A1’de parlama noktasi ve 15 °C’da yodunluk, bakir serit korozyonu ve GUM tayini sonuglari

Parlama Noktasi Yogunluk @ 15°C GUM
°C kg/m3
Bak it K
Lab. No Referans deger = 43,8 Referans deger = 818,4 alar Serit Korozyonu mg/100 ml
Standart sapma = 0,8 Standart sapma = 0,1
Sonug s z Sonug s z Sonug z Sonug s
01 - - - - - -
02 440 1,7 0,3 818,3 0,2 -1,0 1A 1,2 0,1
N =
03 - - - 8184 - 0,0 1A g - g
5 5
04 435 1,38 0,4 8184 0,18 0,0 1A E. 0,6 0,18 =
2 2
05 - - - - - - - < - =
2 2
[=] [=]
06 435 - 0,4 818,3 - -1,0 1A 7 - 7
N .:,
07 440 0,35 0,3 8184 0,08 0,0 1A 1,4 0,2
08 475 - 4.6 818,32 - -0,8 1A -
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UME

Tablo 6. Jet- A1’de elektriksel iletkenlik, goriinis ve donma noktasi ve son kaynama noktasi tayini sonuglari

Elektriksel lletkenlik Donma Noktasi Son Kaynama Noktasi
°C °C
Gériinii
Lab. No pSim orints Referans deger = -51,7 Referans deger = 264,4
Standart sapma = 1 Standart sapma =2,5
Sonug s z Sonug z Sonug s z Sonug s z
01 - - - - - - - - -
02 83 9 TEMIZ VE BERRAK -52,3 15 -0,6 263,9 08 -0,2
03 132 - E TEMIZ VE BERRAK 2 - - - 2634 - 04
c =
04 108 6,588 %. C&B % -52 0,53 -0.3 2644 2,37 0,0
@ >
05 - - < - = - - - - - -
=0 =
S ) S
06 81 - - TEMIZ VE BERRAK % 514 - 0.3 - - -
N\ N
07 80 6,1 TEMIZ VE BERRAK -51,2 0,41 0,5 264,5 11 0,0
08 - - SEFFAF BERRAK <-55 - - 265,8 - 0,6
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UME

Tablo 7. Jet- A1’de Saybolt renk ve MSEP tayini sonuglari

Saybolt Renk MSEP
Lab. No
Sonug s z Sonug s z
01 - -
02 16 1
3 3
03 - - g g
5 5
04 18 1,14 =1 99 2,12 =1
[42] [42]
& &
05 - - = =
=0 =0
S S
06 16 - 7 87 “
N N
07 16 1 87
08 16,0 -
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- Kukart (referans deger = % 0,060 (m/m), standart sapma = % 0,011 (m/m))
40 A
E 20 4
S 04 |—UB—| o 5
E L 06 07 02
20 A
40 A
B0
Laboratuvar No
Sekil 1. Jet- A1 kukirt tayini z-skorlari
60 % 10 distilenin elde edildigi sicaklik (referans deder = 171,7 oC , standart sapma =5,9 0C )
40
= 20
5 04 02 07 o 05 08
=2 00 T T T T
¢ 08 03
N 20 4
4an
6,0
Laboratuvar No
Sekil 2. Jet- A1 % 10 distilenin elde edildigi sicaklik tayini z-skorlari
% 50 distilenin elde edildigi sicaklk (referans deder = 206 oC , standart sapma=1,7 oC)
6,0
40 4
20 o
g ' o7 04 08 01 05 06
x 00 T T T T T
9 03 a2
N -20 -
A0 4
6,0
Laboratuvar No
Sekil 3. Jet- A1’de % 50 distilenin elde edildigi sicaklik tayini z-skorlari
60 % 90 distilenin elde edildigi sicaklik (referans deder = 248,1 oC , standart sapma =1,50C )
40 o
S 20 4
5 04 07 08 01 05 08
ﬁ 0.0 T T T T T T T
v 02 03
N 20
40 A
60
Laboratuvar No

Sekil 4. Jet- A1 % 90 distilenin elde edildigi sicaklik tayini z-skorlari
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. Parlama Noktasi (referans deger = 43,8 oC, standart sapma = 0,8 oC)
40 4
s 20 4
5 02 07 08 01 03 05
> 00 T T T T
¢ . 04 05
40 A
6,0
Laboratuvar No
Sekil 5. Jet- Al parlama noktasi tayini z-skorlari
60 Yogunluk @ 15 oC (referans deger = 818,4 kg/m 3, standart sapma = 0,1 kg/m3)
40 A
= 20 4
5 03 04 07 01 05
x 00 T T T T T
¢ . - - 03
40 4
60
Laboratuvar No
Sekil 6. Jet- A1 15 °C’ta yogunluk tayini z-skorlari
60 Donma noktasi (referans deger = -51,7 oC, standart sapma = 1 oC)
40 o
= 20 4
5 06 07 01 03 05
X 00 ——T T T T
¢
NI 02 04
40 4
60
Laboratuvar No
Sekil 7. Jet- A1 donma noktasi noktasi tayini z-skorlari
60 FBP (referans deger = 264,4 oC , standart sapma =2,50C)
40 A
s 20 A
5 o o7 08 01 05 06
= 00 T . T T T T
¢ . 03 02
40 A
60
Laboratuvar No

Sekil 8. Jet- Al son kaynama noktasi tayini z-skorlari
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UME

Tablo 8. z-skoru dagilimlari

Iz|<2,0 20<[z]<30 Iz >3,0 Toplam
Parametre Birim Laboratuvar
Laboratuvar % Laboratuvar % Laboratuvar % Sayisi
Sayisi Sayisl Sayisi

Kikart % (m/m) 6 100,0 - - - - 5
% 10 Distilenin Elde Edildigi Sicaklik °C 5 100 - - - - 4
% 50 Distilenin Elde Edildigi Sicaklik °C 5 100 - - - - 4
% 90 Distilenin Elde Edildigi Sicaklik °C 5 100 - - - - 4
Parlama Noktasi °C 4 80 - - 1 20 5
Yogunluk @ 15 °C kg/m3 6 100 - - - - 5
Bakir Serit Korozyonu 2h @100 oC z-skoru hesaplanmaz. 5
GUM mg/100 ml Sonuc sayisi yetersiz oldujundan hesaplanmadi. 6
Elektriksel lletkenlik pS/m Sonuc sayisi yetersiz oldujundan hesaplanmadi. 0
Gorunas z-skoru hesaplanmaz. 6
Donma Noktas| °C 4 100 - - - - 5
Son Kaynama Noktasi °C 5 100 - - - - 4
Saybolt Renk Sonuc sayisi yetersiz oldujundan hesaplanmadi. 0
MSEP Sonuc sayisi yetersiz oldujundan hesaplanmadi. 5
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Tablo 9. Sonuglarin dagihmi

o % 10 Distilenin Elde | % 50 Distilenin Elde | % 90 Distilenin Elde B, . Bakir Serit
Kukurt Edildigi Sicakiik Edildigi Sicakiik Edildigi Sicakik | | 2namaNoktast | Yogunluk @ 15°C | 0 o GUM
% (m/m) °C °C °C °C kg/m3 2h@100oC mg/100 ml
Laboratuvar sayisi (n) 6 5 5 5 5 6 6 3
Ortanca 0.058 172,0 206,1 2482 44,0 8184 1,2
Ortalama deger 0.060 171,7 206,0 2481 445 8184 1,1
Referans deder 0.060 171,7 206,0 248,1 43,8 8184
Standart sapma 0,011 59 17 1,5 08 01
Maksimum deger 0,076 174,3 2069 2488 475 8184 14
Minimum deger 0,050 169 2053 2473 43,5 818,3 06
Dagilim araligi (Maks-Min) 0,026 5 16 15 40 0,1 08
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Tablo 10. Sonuglarin dagilimi (devami)

Donma Noktasi Son Kaynama Noktasi Saybolt Renk MSEP
°’C °C 0

Laboratuvar sayisi (n) 4 5 5 3
Ortanca -52 2644 16,0 87
Ortalama deger -52 264 4 16,4 91
Referans deger -32 264 .4

Standart sapma 1 2,5

Maksimum deger 51,2 265,8 18 99
Minimum deger 52,3 2634 16 87
Dagilim arahgi (Maks-Min) 1.1 24 2 12
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8. 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 sonucglar (Xx;, 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.

Xm n tek saylise 1, 3,5
={X,+X
X meﬂ n Cift sayl ise 2, 4,6
Ornek
Sonug (g) 5,6 5,4 5,5 5,4 5,6 5,3 5,2
Klgukten blytge siralanmis degerler
Sonug (9) 5,2 5,3 5,4 54 55 5,6 5,6
Median = 5,4
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