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1. GIRIS

Son yillarda gevre korumaya yénelik calismalar énemli oranda artis gdstermistir. Ozellikle dogal
yasamin surdurilmesinde suyun onemi tartisilmaz bir gercektir. Diger yandan sanayilesmenin
hizla artmasi ile dogal su kaynaklarinin hizla kirlenmesi bu kaynaklarin korunmasinin énemini
artirmistir. Dogal su kaynaklarmnin 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 gtvenilirligini

saglamasi ve kanitlamasi gerekmektedir.

Bir laboratuvarin yaptigi test ve olcumlerin guvenilirligi, yaptigi élcimlerin kalitesi ile belirlenir.
Olglim Kkalitesi ise olcim sonuclarinin gergekligi ve tekrarlanabilirligi ile dogru orantilidir.
Laboratuvar vyeterlilik testleri, test ve O&lgim yapan laboratuvarlarin performansinin
belirlenmesinde 6nemli bir aragtir ve laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla
karsilastirma olanagi saglar. Bir laboratuvarin belli bir analizi yapmadaki yeterliligini
kanittamasinin 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 géz oniine alarak
laboratuvarlarda yapilan analitik élgimlerin performansini belirlemek amaciyla yeterlilik testi
calismalari organize etmektedir. igme suyunda anyon tayini ile ilgili yeterlilik testlerinin

dizenlenmesine ilk kez 2003 yilinda baslanmistir.

Bu donem, galismaya katiimayi bildiren 16 laboratuvara numuneler 11 Ekim 2023 tarihinde kargo
ile gonderilmis ve laboratuvarlardan analiz sonuglarini 28 Ekim 2023 tarihine kadar gondermeleri

istenmigtir.
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2. GALISMANIN AMACI

Bu galismada, igme suyunda bromdir (Br), bromat (BrOz), florir (F°), fosfat (PO4*), klorir (CI),
nitrat (NOgz), nitrit (NO2) ve sllfat (SO4%) tayini yapan laboratuvarlarin performanslarin
belirlenmesi ve laboratuvarlarin kendi performanslarini gelistirmelerine yonelik katki saglamasi

amaglanmigtir.

3. TEST ORNEGI VE CALISMA PROGRAMI

Bu calismada test Ornegi olarak, piyasadan temin edilen icme suyuna ekleme vyapilarak
hazirlanan su kullaniimisgtir. Yaklasik 250 ml su érnegi dnceden temizlenmis yiksek yogunluklu
polietilen (HDPE) siselerde paketlenerek ¢alismaya katilmayi bildiren 16 laboratuvara numuneler
11 Ekim 2023 tarihinde kargo ile gonderilmistir. Laboratuvarlarin test 6érnedini analiz ederek

sonuglari 28 Ekim 2023 tarihine kadar géndermeleri istenmistir.

Calismanin amaci, organizatorler, calismaya katilim kosullari, test 6rneg@i hakkinda bilgi, calisma
programi, tayin edilecek parametreler, kullanilacak metotlar, sonuglarin raporlanmasi ve
¢alismanin qizliligi ile ilgili esaslari igeren calisma protokoll https://pt.ume.tubitak.gov.tr/
adresinde yayinlanmigtir. Katihmci laboratuvarlardan, ¢alismalarini bu protokole uygun olarak

yurutmeleri istenmistir.

Laboratuvarlarin élciim sonuglarini https://pt.ume.tubitak.gov.tr adresinden “Yeterlilik Testeri
islemleri” kisminda “Sonug Girisi” alanindan girmeleri istenir. Sonug bildirimi igin son tarih sistem

Uzerinden takip edilmelidir.

Calisma sonuglarinin takibi icin her bir laboratuvara ayri bir kod verilmistir. Laboratuvarlar

kodlarini https://pt.ume.tubitak.gov.tr sitesindeki sonug giris ekranindan takip edilebilir

4. KULLANILAN METOTLAR

Laboratuvarlarin test metodu olarak, rutin olarak uyguladiklari metotlari kullanarak &lgtimleri
gergeklestirmeleri istenmistir. Olglimlerin rutin olarak yapan kisi(ler) tarafindan yapilmasi ve 6zel
bir iglem uygulanmamasi 6nerilmektedir. Katiimci laboratuvarlarin olgumlerde kullandiklarini

bildirdikleri metot bilgileri Tablo 1 - Tablo 2'de cihaz bilgileri ise Tablo 3 - Tablo 4'te verilmigtir.

Bu calismada, farkh deney ve 6lcim metotlarina gére degerlendirme yapiimamistir.
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UME
Tablo 1. Katiimci laboratuvarlarin F-, POs*, CI ve NOs™ tayininde kullandiklari metotlar
:(‘;;)l'] F PO,” cr NO;

01 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1
02 ASTM D4327-03 ASTM D4327-03 ASTM D4327-03 ASTM D4327-03
03 - TS EN ISO10304-1 - -
04 - - - -
05 TS EN ISO 10304 1 TS ENISO 10304 1 TS ENISO 10304 1 TS EN ISO 10304 1
06 SM4110 B SM4110B SM4110B SM4110 B
07 - Matriks Test kit Matriks Test kiti -
08 - - - TS 6231
09 TSSO 10304-1 SM4500 P E TS 1SO 10304-1 TSSO 10304-1
10 - SM4500 P-E SM4500 CI-B -
11 TS EN ISO 10304-1 TS ENISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1
13 - - - -
14 - EPA300.1 - -
15 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1
16 - TS EN ISO 10304-1 - TS EN ISO 10304-1
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Tablo 2. Katilimci laboratuvarlarin NO», SO.?, Br

ve BrOs tayininde kullandiklari metotlar

P'{j(;: NO; Cle¥a Br’ BrO;

01 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 - -

02 ASTM D4327-03 ASTM D4327-03 - in-House Metot

03 - - - -

04 - - - TS EN ISI 15061
05 TS ENISO 10304 1 TS ENISO 10304 1 TSENISO 10304 1 TS EN ISO 15061
06 SM4110B SM4110B SM4110B -

07 Fotometrik metod - - -

08 SM 4500 NO2-B SM 4500 SO4-E - -

09 TS ISO 10304-1 TS ISO 10304-1 TS ISO 10304-1 TS ISO 10304-1

10 - SM 4500 SO4-E - -

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

13 - TS EN ISO 10304-1 - -

14 - - - -

15 TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 - -

16 - TS EN ISO 10304-1 TS EN ISO 10304-1 -
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Tablo 3. Katilimci laboratuvarlarin F-, PO4*, CI

ve NOs tayininde kullandiklar cihazlar

:(‘;:)l'] F PO cr NO;

01 DionexICS 1000 DionexICS 1000 Dionex ICS 1000 DionexICS 1000

02 _iyon Kromatografisi _iyon Kromatografisi _iyon Kromatografisi jyon Kromatograﬁsj
lletkenlik Dedekitori lletkenlik Dedektoru lletkenlik Dedektori lletkenlik Dedektori

03 - DionexICS 1000 - -

04 - - - -

05 iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi

06 DionexICS 3000 DionexICS 3000 Dionex ICS 3000 DionexICS 3000

07 - Spektrometre Spektrometre -

08 - - - UV Spektrofotometre

09 IC Spektrofotometre IC IC

10 - Spektrofotometre Taksimatli Buret -

11 lyon Kromatografisi lyon Kromatografisi lyon Kromatografisi lyon Kromatografisi

12 - - - -

13 - - - -

14 - iyon Kromatografisi - -

15 iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi

16 - - - -

17 iyon Kromatografisi - iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi
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Tablo 4. Katilimci laboratuvarlarin NO», SO.?, Br

ve BrOs tayininde kullandiklari cihazlar

P'{j& NO; lo¥a Br BrO;
01 DionexICS 1000 DionexICS 1000 - -
2 | iorenikDeentoni | _litkenii becaidsra - HPLC-UV
03 - - - -
04 - - - THERMO DIONEX 5000+
05 iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi iyon Kromatografi
06 DionexICS 3000 DionexICS 3000 Dionex ICS 3000 -
07 Spektrometre - - -
08 UV Spektrofotometre UV Spektrofotometre - -
09 IC IC IC IC
10 - Spektrofotometre - -
11 lyon Kromatografisi lyon Kromatografisi lyon Kromatografisi -
12 - - - -
13 - Thermo ICS 1100 - -
14 - - - -
15 iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi - -
16 - - - -
17 iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi iyon Kromatografisi -
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5. SONUCLARININ RAPORLANMASI

Katilimci laboratuvarlardan 6lgim sonuclarinin  ortalamasini, standart sapma degerlerini,
belirsizlik hesaplamasinin yapilmasi durumunda belirsizlik degerlerini, dlgimlerde kullanilan
cihaz ve metot bilgilerini https://pt.ume.tubitak.gov.tr adresine kayit olduklari e-posta ve sifre
ile giris yaparak “Yeterliik Testeri islemleri” kisminda “Sonug Girisi” alanindan girmeleri

istenmisgtir.

6. SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu calismada, atanmis degerler katilimci sonuglarinin medianindan ve eklenen degerden
belirlenmistir. Yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma degerleri ise daha 6nce yapilan

calisma atanmis degerlerin % (7,5-15)’'u alinarak belirlenmistir.

Bu calismada katiimci laboratuvar performanslari z skoru hesaplanarak belirlenir. Katilimci

laboratuvarlarin z skoru degerleri asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanir.

Xi — Xpt
Z, = -t et
Opt
Burada,
Xpt - atanmis deger
Xi : katihmci laboratuvar sonucu

opt : yeterlilik testi degerlendirmesi icin standart sapma

|z| < 2,0 “uygun” performansi ve sonuglarin kabul edilebilir oldugunu belirtir.
2,0< |z] < 3,0 “sorgulanabilir” performansi ve bir uyari sinyali olustugunu belirtir.

|z| > 3,0 “uygun olmayan” performansi ve bir islem sinyali olustugunu belirtir.

Laboratuvar sonuglari ve z skorlari Tablo 5 - Tablo 8'de, z skorlarinin grafiksel degisimleri ise
Sekil 1 - Sekil 8de verilmigtir. Tablo 9'da z skoru dagihmlari, Tablo 10’da ise sonuglarin

dagihmlari verilmigtir.

Bromat i¢in atanmig eklenen degerdenbelirlenmigtir. 09 kodlu laboratuvar nitirt i¢cin sonucu < 0,1
mg/L, bromat igin de < 10 mg/L olraka raporlamistir. Bu sonuglar igin protokolde belirtildigi Gzere
z skoru hesaplanmamis olup sonuglar raporlandigi sekilde verilmigtir. Her iki parametre igin

laboratuvarin LOQ degeri atanmis degere yakindir.

Tablo ve grafiklerde TUBITAK UME tarafindan gercgeklestirilen lgiim sonuglari da verilmistir.
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UME
Tablo 5. igme suyunda F-ve PO,* tayini katilimci sonuglari ve z skorlari
PO,
Lab. Atanmig deger = 0,096 mg/L Atanmig deger = 15,15 mg/L
Kodu Standart sapma = 0,0072 mg/L Standart sapma = 1,14 mg/L
Sonug S Belirsizlik z skoru Sonu¢ S Belirsizlik z skoru
01 0,1094 - 0,082 1,9 15,6109 - 0,137 0,4
02 0,086 0,002 - 1.4 15,01 0,104 - -0,1
03 - - - - 17,615 - - 2,2
04 - - - - - - - -
05 0,1 - - 0,6 15,87 - - 0,6
06 0,096 0,01 0,002 0,0 20,813 0,254 1,04 5,0
07 - - - - 15,14 0,5 2 0,0
08 - - - - - - - -
09 0,1 - - 0,6 14 - - -1,0
10 - - - - 5,123 - - -8,8
11 0,12 0 - 3,3 16,13 0,83 - 0,9
12 0,088 - - -1,1 15,15 - - 0,0
13 - - - - - - - -
14 - - - - 14,8438 | 0,016607 - -0,3
15 0,087 - - -1,3 14,61 - - -0,5
16 - - - - 16,27 - - 1,0
17 0,095 0,01 - -0,1 - 0 - -
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UME

Tablo 6. igme suyunda CI- ve NOgztayini katilimci sonuglari ve z skorlari

NOs
Lab. Atanmig deger = 22,74 mg/L Atanmig deger = 1,23 mg/L
Kodu Standart sapma =1,71 mg/L Standart sapma = 0,093 mg/L
Sonug S Belirsizlik z skoru Sonu¢ S Belirsizlik z skoru
01 23,4737 - 0,037 04 1,2908 - 0,022 0,7
02 24,221 0,133 - 0,9 1,208 0,018 - -0,2
03 - - - - - - - -
04 - - - - - - - -
05 22,74 - - 0,0 2,15 - - 9,9
06 20,245 0,248 1,012 -1,5 1,039 0,048 0,02 -2,1
07 22,72 0,1 3 0,0 - - - -
08 - - - - 1,22 0,05 0,08 -0,1
09 28 - - 31 1,3 - - 0,8
10 21,8 - - -0,5 - - - -
11 25,88 0,13 - 1,8 1,2 0,09 - -0,3
12 21 - - -1,0 - - - -
13 - - - - - - - -
14 - - - - - - - -
15 21,7 - - -0,6 1,27 - - 04
16 - - - - 1,23 - - 0,0
17 24,51 0,17 - 1,0 1,21 0,03 - -0,2
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UME
Tablo 7. igme suyunda NO, ve SO4? tayini katimci sonuglari ve z skorlari
NO, SO~
Lab. Atanmis deger = 0,10 mg/L Atanmig deger = 12,98 mg/L
Kodu Standart sapma = 0,015 mg/L Standart sapma = 0,98 mg/L
Sonug S Belirsizlik z skoru Sonug S Belirsizlik z skoru
01 0,0916 - 0,155 -0,6 13,054 - 0,033 0,1
02 0,213 0,004 - 75 13,258 0,069 - 0,3
03 - - - - - - - -
04 - - - - - - - -
05 - - - - 12,95 - - 0,0
06 0,106 0,018 0,003 04 12,556 0,253 0,377 -0,4
07 0,135 0,01 0,03 2,3 - - - -
08 0,05 0 0 -3,3 15,44 2,1 1,44 25
09 <0,1 - - - 12,5 - - -0,5
10 - - - - 41,413 - - 29,0
11 0,07 0,01 - -2,0 16,61 0,02 - 3,7
12 - - - - - - - -
13 - - - - 12,313 0,033 0,372 -0,7
14 - - - - - - - -
15 0,139 - - 2,6 13 - - 0,0
16 - - - - 12,68 - - -0,3
17 0,081 0,006 - -1,3 11,07 0,66 - -1,9
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Tablo 8. igme suyunda Br ve BrOs™ tayini katilimci sonuglari ve z skorlari

Lab.
Kodu

Br

BrO3

Atanmis deger=0,11 mg/L

Atanmis deger = 10 pg/L

Standart sapma = 0,011 mg/L

Standartsapma = 1,0 pg/L

Sonug

S

Belirsizlik

z skoru

Sonu¢

Belirsizlik

z skoru

01

02

15,387

54

03

04

10,02

0,0

05

0,11

0,0

11,86

19

06

0,238

11,6

07

08

09

0,11

0,0

10

11

0,12

0,9

12

13

14

15

16

0,09

-1,8

17

0,102

0,005

-0,7
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Floriru (atanmis deger = 0,096 mg/L, standart sapma = 0,0072 mg/L)
40
’0 01
g ’ 05 09 1
< 06 — —
N I_I 17
-2,0 1 02 15 12
-4,0
Laboratuvar Kodu
Sekil 1. igme suyunda F- tayini z skorlari
Fosfat (atanmis deger = 15,15 mg/L, standart sapma = 1,14 mg/L)
4,0
Us
2,0 1 _
2 01 05 . 10
12 06
S = mm [ []
N 10 @ 15 14 02 07
-2,0 1
4,0
Laboratuvar Kodu
Sekil 2. igme suyunda PO,* tayini z skorlari
Klorlr (atanmis deger = 22,74 mg/L, standart sapma = 1,71 mg/L)
4,0 09
11
5 2,0 q 02 17
2 01
% 0,0 . . . . , 95 " " " "
A
15
201 (B 12
-4,0
Laboratuvar Kodu
Sekil 3. icme suyunda CI tayini z skorlari
. Nitrat (atanmis deger = 1,23 mg/L, standart sapma = 0,093 mg/L)
4,
2,0
2 15 01 09
16 ’—‘ 05
%3, 00 : ; : ‘ ‘ ‘ : : :
N 11 02 17 08
-2,0 4
06
4,0
Laboratuvar Kodu

Sekil 4. icme suyunda NOg3 tayini z skorlari
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Nitrit (atanmis deger = 0,10 mg/L, standart sapma = 0,015 mg/L)
40
o7 15
2,0 q
g 01 06 02
X 00 ‘ :
¢ [ ]
2,0 4 17
11
4,0 08
Laboratuvar Kodu
Sekil 5. igme suyunda NO; tayini z skorlari
0 Silfat (atanmis deger = 12,98 mgl/L, standart sapma = 0,98 mg/L) 11
08
2,0 1
>
S 15 01 02 10
% 00 ‘ ‘ ‘ : — ‘
N 0 B = ==
13 09 06 16
-2,0
17
4,0
Laboratuvar Kodu
Sekil 6. igme suyunda SO,* tayini z skorlari
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Sekil 7. icme suyunda Br tayini z skorlari
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Sekil 8. igme suyunda BrOs tayini z skorlar
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Tablo 9. z skoru dagihmlari

|z] <2,0 2,0<|z]<3,0 |z] > 3,0
icme suyu Sonug
Sonug Sonug Sonug Sayisi
% % %
Sayisi Sayisi Sayisi
F 8 89 - - 1 11 9
PO, 10 77 1 8 2 15 13
Cr 10 91 - - 1 9 11
NOs 8 80 1 10 1 10 10
NO, 4 50 2 25 2 25 8
S0,% 5 83 - - 1 17 6
Br 5 83 - - 1 17 6
BrO; 2 67 - - 1 33 3
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Tablo 10. icme suyunda anyon tayini sonuglarinin dagilimi

F PO, cr NO, NO, S0,” Br Bro;”
Sonug sayisi (n) 9 13 11 10 8 12 6 3
Median (mg/L) 0,096 15,15 22,74 1,23 0,10 12,98 0,11 11,86
Ortalama deger (mg/L) 0,098 15,09 23,30 1,31 0,11 15,57 0,13 12,42
Atanmis deger (mg/L) 0,096 15,15 22,74 1,23 0,1 12,98 0,11 10
YT degerlendirmesi igin standart sapma (mg/L) 0,0072 1,14 1,71 0,093 0,015 0,98 0,011 1
Maksimum deger (mg/L) 0,12 20,813 28 2,15 0,213 41,413 0,238 15,387
Minimum deger (mg/L) 0,086 5,123 20,25 1,039 0,05 11,07 0,09 10,02
Dagilim araligi (Maks-Min) (mg/L) 0,034 15,69 7,76 1,11 0,16 30,34 0,15 54
" uglL
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7. ACIKLAMA, GORUS VE YORUMLAR

Bu c¢alismada, basvurularin alinmasi, web sayfasinin diizenlenmesi, érneklerin temin edilmesi,
hazirlanmasi, siselenmesi, paketlenmesi ve génderilesinde emegi gegen tim TUBITAK UME

calisanlarina tesekkur ederiz.
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