A4

— TUBITAK—

UME

ATIK SUDA METAL TAYINi
YETERLILIK TESTi CALISMASI PROTOKOLU

TUBITAK ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU
REFERANS MALZEMELER LABORATUVARI

Protokol No: KAR-G3RM-130.2013

Ekim 2013

Gebze-Kocaeli



iCINDEKILER

1. CALISMANIN AMACH ..o et e s e e e e e e e e e seee e se e seeeeeeees
3021 Y-Y |72 o) = ST
3. GALISMAYA KATILIM ..o s e s e e eeeeee e seee e eeeee e e eeeeseeeeeeeees
4. TEST ORNEGH ..ot e e e et e et es et e s ee e s eseee e s e eseees s ees e eseeseeeseseeeeeees
5. CALISMA PROGRAMI ... eee e et see s eeeesees e s s s eeeseseeeeeeseeseeeseseeeeeeseseeeeeees
B. TAYIN EDILECEK PARAMETRE .....vovooeeeeeeeeeeeeee s eeeeeeseeeseeseessaseeseeseeseeeseeseeeeesseeseeeseseeeeeees
7. KULLANILACAK METOTLAR ...veoeoeeeeeee e eeeeeeeeee e st eseeseeseeseeseeeseeseeeseeseeeeeeseeseessesseeseseseseseeeees
8. SONUGLARIN RAPORLANMASI ... oot eeee s eeeseeeseeseeeseaseeseeseeseeeseeseeeeesseeseseseseeeeeees
9. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESH......veveoeveeveeeeeeeeeeseeeseseeeesseeseesseeseeesessesseesseeseeeseeseeseeees
10 GIZLILIK oot e e e e e s e s e ee e s s e s e et ee e ee e e s e s ee e ee e eeeee e
L0, KAYNAKLAR 1. eeee e eeeee e see s e s eseee e esseeeee s eeeee e e e eeeee s eeeeeseesees e eeseeeeesseeeeeeees



uuuuu

1. CGALISMANIN AMACI

Bu calismada atik suda metal (As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb ve Zn) tayini yapan
laboratuvarlarin performanslarinin belirlenmesi ve laboratuvarlarin kendi performanslarini

gelistirmeye yonelik katki saglamasi amaclanmistir.

2. ORGANIZATOR

Bu yeterlilik testi calismasi “ISO/IEC 17043 Conformity Assessment - General Requirements for
Proficiency Testing” standardina uygun olarak TUBITAK UME Referans Malzemeler

Laboratuvari tarafindan diizenlenmektedir.

Yazigma adresi:

TUBITAK UME

TUBITAK Gebze Yerleskesi

Baris Mah. Dr. Zeki Acar Cad. No: 1

41470 Gebze / KOCAELI

T +90 262 679 5000 - 6400 F +90 262 679 5001
www.ume.tubitak.gov.tr

Koordinatér: Fatma AKCADAG
e-posta: ume.yeterliliktesti@tubitak.gov.tr

Teknik Komite: Fatma AKCADAG, Betiil ARI, Murat TUNC, Oktay CANKUR ve Nilgiin TOKMAN

3. CALISMAYA KATILIM

Calisma tim laboratuvarlara agik olup Ucretli olarak dizenlenmektedir. Katilim Ucreti calisma

duyurusu ile birlikte katilimcilara bildirilir.
4. TEST ORNEGI

Test O6rnegi olarak, endustriyel atik su kullanilir. Atik su dnce slzllir daha sonra istenen
derisimlerde sertifikali referans maddeler eklenerek hazirlanir. Hazirlanan test érnegine Tablo
1’de verilen derisim araliklarinda metaller eklenmistir. Numunenin 4 °C’ da saklanmasi gerekir.

Tum ornekler katimcei laboratuvarlara kargo ile ayni zamanda gonderilir.

Katilimci laboratuvarlar génderilen test érnedini aldiklarinda ambalajinin saglam olup olmadigini
kontrol eder ve http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/ web sayfasindaki “Ornek Alindi

Formunda” gerekli bilgileri girerek formu belirtilen adrese e-posta ile gonderirler.


http://www.ume.tubitak.gov.tr/
mailto:ume.yeterliliktesti@tubitak.gov.tr
http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/
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Tablo 1. Atik suya eklenen metal miktarlar

Parametre Calisma arahg (ug/L)
Arsenik (As) 10 - 200
Kadmiyum (Cd) 100 - 1000
Krom (Cr) 100 - 1000
Atik Suda Metal Bakir (Cu) 100 - 1000
Civa (Hg) 10 - 100
Demir (Fe) 100 - 1500
Nikel (Ni) 100 - 1500
Kursun (Pb) 100 - 1500
Cinko (Zn) 100 - 1500

5. CALISMA PROGRAMI

Calisma yilda iki kez dizenlenir. Belirlenen derisimlerde sertifikali referans maddeler eklenerek
hazirlanan atik suya kararl hale gelmesi icin yaklasik % 2 nitrik asit ilave edilir (pH < 1,2) ve 2-
4 saat karigtirilarak homojen hale gelmesi saglanir. Hg icin ayri bir numune hazirlanarak % 2
nitrik asit (pH < 1,2) ve 1 ppm altin ¢ozeltisiilave edilir. Yaklasik 250 ml (As, Cd, Cr, Cu, Fe, Ni,
Pb ve Zn igerir) ve 150 ml (Hg icerir) 6nceden nitrik asit ile temizlenmis yuksek yogunluklu
polietilen siselerde (HDPE) paketlenerek katilimci laboratuvarlara ayri ayri goénderilir.
Laboratuvarlarin test ornegini analiz ederek, sonuglari
http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/ web sayfasindaki “VERI GIRISI” bolimi doldurup
22/11/2013 tarihine kadar goéndermeleri gerekir. Veri girisi icin herbir laboratuvara ayri bir
kullanici ismi ve parola verilir. Kullanici ismi ve parola katiimci laboratuvarlara e-posta ile

gonderilir.

Katiimci laboratuvarlarin sonuglar istatistiksel olarak degerlendirilerek z-skorlari hesaplanir.
Degerlendirme islemi sonucunda yeterlilik testi ¢alismasi sonug¢ raporu hazirlanir. Raporun
taslak hali web sayfasinda yayinlanir. Katilimci laboratuvarlarin iki hafta igerisinde raporla ilgili
varsa duzeltme Onerileri bildirmeleri istenir. Daha sonra raporda uygun bulunan dizeltmeler
organizator tarafindan bir hafta icerisinde yapilir ve raporun son hali web sayfasinda yayinlanir.
Raporun son hali yayinlandiktan sonra katilimci laboratuvarlar iyi olmayan sonuglarini geri

cekemezler. Katimci laboratuvarlara ayrica Katilim Belgesi posta ile gonderilir.

6. TAYIN EDILECEK PARAMETRE

Bu calismada, atik suda As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb ve Zn tayinleri yapilacaktir.


http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/
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7. KULLANILACAK METOTLAR

Laboratuvarlara, rutin analizlerde uyguladiklari metodu kullanarak test érnegini analiz etmeleri,
analizlerin rutin olarak bu analizleri yapan kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel bir islemin

uygulanmamasi énerilmektedir.

8. SONUCLARIN RAPORLANMASI

Yeterlilik testi sonuglarinin bildirilmesi ve sonug raporuna ulasmasi
http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/ web sayfasi araciligi ile yapilir. Laboratuvarlarin
Olcim sonugclarinin ortalamasini, belirsizlik hesaplamasinin yapilmasi durumunda belirsizlik
degerlerini, yapiimadigi durumda standart sapma degerlerini, analizlerde kullandiklari cihaz ve
metodu  http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/ adresinde bulunan “VERI GIRISI”
boéliminden goéndermeleri istenir. Sonuglarin 22/11/2013 tarihine kadar goénderilmesi gerekir.
Zamaninda goénderilmeyen sonuglar degerlendirmeye alinmaz. Sonuglarin iki basamakl

raporlanmahdir.
9. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu galismada referans deger TUBITAK UME inorganik Kimya Laboratuvari tarafindan belirlenir.

z-skoru:
z-skorlari (9.1) esitligi kullanilarak hesaplanir.

X — X

o

Z =

(9.1)

Burada,

X : referans deger
X - katihmci laboratuvar sonucu

o : Yeterlilik testi degerlendirmesi i¢in standart sapma

10. GiZLILIK

Laboratuvarlara ait sonuglarin gizliligi esastir. Hazirlanan web tabanli sistemin guvenligi icin
gerekli 6nlemler tarafimizca alinmigtir. Katihmci laboratuvarlara ait bilgiler higbir sekilde tguncu
sahislarla paylasiimaz. Katiimci laboratuvarlar sistemde kendilerine verilen sifreyi

degistirebilirler.


http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/
http://www.ume.tubitak.gov.tr/lak/kimya/
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Calisma sonuglarinin takibi igin herbir laboratuvara ayri bir numara verilir. Sonug raporunda her

laboratuvar sadece kendisinin bildigi bu numara ile tanimlanir ve sonuglar laboratuvar

numaralari ile raporlanir.
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