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Uygulama 1

NUMUNE ALMA UYGULAMALARI

(Emisyon, imisyon Orneklemeleri Haric)

>

Personelin numune alma yetkisi kontrol edilir. Laboratuvarin personel yetki listesinde
yetkilendirilmis olup olmadig1 sorgulanir.

Miimkiin mertebe bir tesise gidilip, laboratuvarin sahada numune alma faaliyeti incelenir. Zaman
ve uygun tesisin bulunamamasi durumunda laboratuvar i¢inde, bu faaliyet izlenir, demo yapilir.
Laboratuvardan tiim ara¢ ve gereclerinin, talimatlarinin, tutanaklarinin, formlarmin hazir olmasi
ve sahada atik tesisindeymis gibi ¢alismasi istenir.

Numune alan laboratuvar:

Numune alma plani olusturur ve uygular. Numune Alma Planinda:

Numune alma yeri, tanim1 (koordinatlar), numune alma tarihi ve saati, gorevli personel, ilgili
Yonetmelik tablo nosu, numune alma sekli (anlik, kompozit), analizi yapilacak parametreler,
yerinde olgiilen parametreler, numune miktari, numune kabi cinsi, koruma sekli vb. bilgiler yer
alir.

Numuneye yerinde yapilmasi gereken olglimler ve analizler yapilir.(pH, iletkenlik, ¢oziinmiis
oksijen vb.) Sektor Tablosunda yer almayan iletkenlik, ¢6ziinmiis oksijen parametrelerinin 6l¢iimii
bilgi amagli olup, tesisten ayrica bu parametrelerin 6l¢iimii igin {icret istenmez. Eksiklik yazilir;
ancak ceza puani isletilmez.

Laboratuvarin numune alma kapasitesine bagli olarak, saha ve laboratuvarda kullanilmak {izere en
az iki pH metre bulundurulmalidir.

Numunenin koruma ve saklama
kosullarina gore Laboratuvara iletilmesi saglanmalidir. TS EN ISO 5667-3 Su Numunelerinin
Muhafaza, Tasima ve Depolanmasi I¢in Kilavuz ile analiz metodu arasinda, numunenin
korunmasi, analiz siiresi vb. farkliliklarin olmas1 durumunda, metoda uygun ¢alisilmalidir.

Numune alma tutanagi, ilgili mevzuata uygun olarak doldurulur.

Numune alma sirasinda dikkat edilmesi gereken hususlar:

v" Kompozit numune alma kab1 ve diger numune kaplarinin temizligi, saha gidilmeden once
kontrol edilir.

v Numune alma cihaziyla numune alinmissa, 6ncelikle yag-gres numunesi ayrilir.

Yag gres numunesi kaybini onlemek gerektiginden, yag gres numune kabina alman atik su
numunesi, ¢alkalanip dokiilmez.
v" Alinan numunede bakilacak parametreler arasinda; serbest klor, siilfiir, silfit, fenol vb.

ucucu parametreler varsa, yag gres numunesinden sonra, bu parametrelerin uygun numune alma
kaplarina alinmasi saglanir. Numuneler kaba konulmadan 6nce, koruyucu kimyasallar ilave edilir,
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daha sonra numune, numune kabina alinir ve kapak kapatilir. Asit ve baz ile yapilacak koruma
islemlerinde ise numune kaba alindiktan sonra asit/baz ilavesi ile numune, korumaya alinir.

v" Mikrobiyolojik parametrelerin numunelerinde, numune kabi tamamen doldurulmaz ve kap,
%10-%20 bos kalacak sekilde birakilir.

v' BOI analizinde, 24 saat i¢inde analize alinacaksa, bakterinin oksijen tiiketimini engellemek
icin, numune kabi tamamen doldurulur. Eger hemen analiz edilmeyecekse de numunen -18 °C de
dondurulmasi gerektiginden, numune kab1 tamamen doldurulmaz ve bosluk birakilir.

v" Diger parametrelerde uygun asit veya baz ile koruma altina alinir.

v" pH probu okuma araligi 1-14 arasinda olmalidir.(Baz1 laboratuvarlarda 4-10 arasinda
Olclim yapan prop bulunmaktadir.)

v' Laboratuvarlar, ¢coklu kompozit numune alma cihaziyla numune almaya da yonlendirilir. 3
yil i¢inde, numunenin, ¢oklu kompozit numune alma cihaziyla, alinmasi saglanir.

» Laboratuvarin analizlerde isbirligi yapmasi durumunda: Laboratuvar, numunenin isbirligi yapilan
laboratuvara uygun zaman ve saklama kosullarinda (miktari, koruma kosulu) gdnderilmesinden
sorumludur. Laboratuvarin isbirligi laboratuvarimna numune gonderimi islemlerini anlatan talimati
olmalidir.

» Sahada bakilmasi gereken pH, iletkenlik, ¢6ziinmiis oksijen cihazlarinin dogrulamalari sahada yapilir.
Dogrulamalar ilgili forma kaydedilmelidir. Formda tolerans aralik ve cihaz kodu yer almalidir.

> I¢ izleme numuneleri haricindeki tiim numuneler, miihiirlenmis olmalidir.

> I¢ izleme numunelerinin analiz siiresi en fazla 6 is giinii olmaldir. Sektdr tablosunda, BOI
parametresinin olmamasi1 durumunda, bu siire daha da kisa tutulur. Bu numunelerin analiz sonuglarinin,
sektor tablosundaki sinir degerleri saglamamasi durumunda, analiz sonuglarinin raporlanarak tesisin bagl
bulundugu ilin Cevre ve Sehircilik Il Miidiirliigiine iletilmis olmasi gerekir.

(I¢ Izleme siirecinde: i¢ izleme numunesinin analiz sonucunun sektdr tablosundaki siir degerleri
karsilamamasi halinde, Laboratuvar, bu sonucu il Miidiirliigiine bildirir ve i¢ izlemesini yaptig1 tesisten
ilk numunenin alimin1 takip eden 10 is giinii igerisinde 2 adet daha numune alarak analizler. Bu iig¢
numunenin analiz sonuglarinin aritmetik ortalamasi degerini de, tesisin bagl bulundugu ilin Cevre ve
Sehircilik 11 Miidiirliigiine bildirir. il Miidiirliigii, bu analiz sonucuna gére tesise idari yaptirrm uygulanip
uygulanmayacagina karar vereceginden, tesisin i¢ izleme siirecindeki bu islemler takip edilmelidir.)

» Toprak, camur vb. numunelerin “dortleme metodu™yla azaltilmast izlenir.

» Toprak, atik yag numune alma cihazlar kontrol edilir.
(Yag numunelerinde: pipet, siringa, kompozit numune alma cihazi. Toprak numunelerinde: kova, kiirek,
burgu vb)

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agihr.
Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyetistenir.
Planh veya ani denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puam verilir.
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Uygulama 2

EMISYON & iMiSYON KAPSAMINDA
YERINDE iNCLEMELEDEKiI UYGULAMALAR

» Personelin yetki listesi istenir ve analizlerde gérevli personelin listede yetkilendirilmis olup olmadig:
sorgulanir. Olgiim personelinin gerekli egitimleri alip almadig1 ve ilgili sertifikalarma bakilir.

» Laboratuvarlar arasi isbirligi varsa isbirligi s6zlesmesi incelenir.

(Laboratuvarimizin web sitesinin14.04.2014 tarihi “Duyurusu”: Laboratuvar, en fazla bes Laboratuvarla
laboratuvarlar aras1 igbirligi yapabilir; Laboratuvarin bir kapsamda isbirligi yapacagi toplam metot sayisi,
o kapsamdaki kendi yetkilendirildigi toplam metot sayisindan fazla olmamalidir.)

» Personel is giivenligi malzemeleri kontrol edilir.

> Olgiim &ncesi Sahanin uygunlugu konusunda yapilan fizibilite ¢alismasi1 kayitlar1 (baca boyu, delik
sayis1 vb.) incelenir.

» Cihaz ve Ekipmanlar i¢in asagidaki kontroller yapilir.

v' Cihaz ve Ekipman Listesi,

v' Calisir durumda ve yeterli sayida olmasi,

v’ Laboratuvarin kapsamindaki metotlara uygunlugu ve metotlarda belirtilen ekipmanlarin olup olmadig:
(impengerlar, 1sitmali prob v.b.),

v" Kalibrasyon planina uygun olarak cihazlarin kalibrasyonlarmin yaptirilip yaptirilmadigi, kalibrasyon
sertifikalari,

v' Isitmali prob ve filtre tutuculardaki 1sitma siteminin ¢alisip ¢alismadigi,

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimat1 istenir. Talimatlar, 6l¢im ve analizi igerecek seklide
hazirlanmig olmalidir Talimatin metodun gevirisi seklinde degil, uygulamay: yansitacak sekilde olmasi
gerekir. Talimatlarda geri kazanimlar, sahit numune alimi, hesaplamalar v.b. kisimlar: yer almalidar.

» Tartim odasi kontrol edilir.

v' Tartim odasi, metotlarda belirtilen nem ve sicaklik kosullarini saglamalidir.

v/ Tartim odasmin sicakhk ve nem degerleri datalogger ile diizenli araliklarla 6lgiilmeli ve
kaydedilmelidir.

v’ Filtre tartimlar kayit altina alinmalidir.

v' Tartim formlar1 kayitlarinda ilk ve son tartimlarin sicaklik ve nem degeri metotta belirtilen araliklarda
olmalidir. Bu degerlerin kontrolii tartim formlar1 ve datalogger karsilagtirmasi ile yapilir.

» Terazi, etiiv ve kiil firinin dogrulamalar1 yapilmali ve kayit altina alinmalidir.
(Filtre Sartlandirma:105°C ve 160°C.
Dioksin ve furan drnekleme malzemesi sartlandirma: 450 °C “de)

» Planli denetim ya da yerinde incelemelerde saha caligmasi yapilmayacak ise laboratuvar ortaminda
ornekleme sisteminin kurulmasi ve calistirilmasi istenir, kacak testi yaptirilir, 6l¢iim personelinin cihaz ve
metotlara hakimiyeti, bilgisi sinanir.

» Planli denetim ya da yerinde incelemelerde saha ¢aligmasi yapilmayacak ise laboratuvar ortaminda gaz

analizOriinlin kurulmasi istenir, referans gazlarla dogrulmasi yaptirilir, 6l¢lim personelinin cihaz ve
metotlara hakimiyeti, bilgisi sianir.
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» Saha cgalismasi yapilacaksa, denetginin belirledigi 6rnekleme ve 6l¢limler sahada yaptirilir.
> Olgiim personelinin 6l¢iim kayitlarini, diizgiin tutup tutmadig: kontrol edilir.

> Ormekleme ve geri kazanimlarda kullanilan kimyasallar, kat1 ya da sivi absorbanlar, filtreler v.b.
malzemelerin; ¢cozeltilerin metotlarin belirttigi sekilde hazirlandiginin kontrolii yapilir.

» Nem o6l¢iimleri, nem probu ile yapiyorsa, metot gegerli kilma ¢alismalari, referans standart metotlara
gore yapilmig olmalidir. Nem hesaplamalari kontrol edilir.

» Laboratuvarda saf su cihazi bulunmalidir. Analizlerde kullanilan saf su, metotlara uygun
olmalidir.(Tip-2 saf suda iletkenlik < 100 puS).

> Ornekleme sonrasi numuneler metotlara uygun kosullarda saklanmali ve Laboratuvara iletilmelidir.
Bunu icin saha ekibinin aracinda, gerekli buzdolabr v.b. sogutma sistemleri bulunmalidir. (Orn: PAH
orneklemesi igin Metoduna gore -7 °C ¢ ye kadara inen uygun sogutucu bulundurulmalidir. Tagima ve
saklama siirecinde bu sicaklik kontrolii yapilmali, kaydedilmelidir.)

» Baca gazi analiz cihazlarinin dogrulamasinda referans gazlar kullanilmalidir.
» Saha formlar1 kontrol edilir.
> Ormeklem sonrasi yapilan numunenin ilgili GC, AAS, ICP, IC, Spektrofotometre v.b cihazlarda

yapilan analizleri, ilgili cihazin asagida belirtilen Analiz Uygulama Formundaki uygulamalarina gore
degerlendirilir.

» Laboratuvarlarin kapsaminda bulunan tiim isletme i¢i metotlarin, gegerli metotlarla karsilastirma ve
dogrulama testlerinin yapilip yapilmadigi kontrol edilir.

> Denetci, herhangi bir derisimde ¢alisma isteyebilir. On islemi de igerecek seklide yapilan bu
caligmanin geri kazanimi kontrol edilir.

> Yeterlilik Testleri (YT) ve Laboratuvarlar Arasi Karsilastirma (LAK) testleri kontrol edilir.

» Denetcinin belirledigi emisyon raporlari, 11-Numune Kabul Ve Raporlama Uygulamalari formunda
belirtilen uygulamalara gore degerlendirilir.

EMISYON & iMiSYON KAPSAMINDA ANi DENETIMDEKiI UYGULAMALAR

> Laboratuvar, Emisyon Olgiim Paneline girdigi 6l¢iim tarihinde ve saatinde, belirttigi personel ile
Ol¢iim yerinde bulunmalidir. Panelde belirtilen personelin disinda baska personel de varsa, bu personelin
egitimi, yetkinligi, bilgisi sorgulanir.

> Olciim ve ornekleme yapilacak parametrelerin metotlari, ilgili formlar1 ve talimatlari personelin
yaninda bulunmalidir.

> Laboratuvarin Emisyon Olgiim Paneline girdigi seri numarali cihazlar ile 6l¢iim yapar.

> Olgiim ve 6rnekleme yapilacak parametrenin metoduna uygun malzemeler (impenger setleri, 1sitmali
prob, v.b.), kat1 veya s1vi absorbanlar; geri kazanim igin gerekli yikama ¢ozeltileri bulundurulur.
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> Orneklemelerden énce hiz taramasmin yapilip yapilmadigi, en diisiik hiz-en yiiksek hiz oraninin 1/3
oranindan kiiciik olacak sartinin ve fark basincinin her travez noktasinda 5 pa’dan biiyiik olmasi sartinin
saglanip saglanmadigi kontrol edilir.

» Yanma gazi 6lglimii oncesi, referans gaz tiipleri ile dogrulamalar yapilmalidir.

> Ornekleme dncesi kagak testi yapilmalidir.

» Emisyon ol¢timii yapilacak isletmede baca 6l¢iime hazir degilse (6lgiim diizlemi ve 6l¢iim noktalar

v.b.) dl¢limler iptal edilerek, tutanakla kayit altina alinir.

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK ag¢ilir.

Belgg Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
Ilflt:Irl]lllr lVeya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar verilir.

Analiz Uygulamalart:

Uygulama 3-GRAVIMETRIK ve TITRIMETRIK ANALIZLER

Uygulama 4-SPEKTROMETRIK ANALIZLER

Uygulama 5- ICP, ICP MS, AAS CIHAZLARIYLA ANALIZLER

Uygulama 6- GAZ KROMOTOGRAFI CIHAZIYLA ANALIZLER

Uygulama 7- IYON KROMOTOGRAFI CIHAZIYLA ANALIZLER

Uygulama 11-NUMUNE KABUL VE RAPORLAMA UYGULAMALARI
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Uygulama 3
GRAVIMETRIK ve TITRIMETRIK ANALIZLER

» Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde gorevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.

Bu cihazda galisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar calisanlari tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.

Eger egitim, cihazin distribiitor firmasi tarafindan verilmis ise, firma tarafindan verilmis olan egitim
belgesi incelenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez; ancak personelin, tiim metot
dogrulama/ gegerli kilma ( verfikasyon/ validasyon) calismalari ile kalite kontrol galismalarina katilmis
olmasi gerekir.

» Laboratuvarin uygun sicaklik degeri 22+5 °C dir. Ortam sicaklig1 takip edilebilir.

» Distilasyon, asitle Oziitleme v.b 0n islem analizleri ¢eker ocak i¢inde yapilir. Ceker ocak,
havalandirma, klima uygun cekiste olmalidir.

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati incelenir. Analiz talimatlari, yapilan analizi yapilan, parametre
ve kapsama uygun olup olmadigi kontrol edilir. Talimatin metodun gevirisi seklinde degil, uygulamayi
yansitacak sekilde olmasi gerekir.

» Metot dogrulama/ gegerli kilma raporlar: incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma ¢alismalarinin olup olmadigi kontrol edilir. Tim metot dogrulama/ gegerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve 6l¢iim belirsizligi kayitlari, analiz ham verileri kontrol edilir. Bu
uygulamanin ne seklide yiiriitiillecegi, ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) tanimli olmalidir. Ilgili
dokiiman kontrol edilir.

> Belirtilen plana uygun olarak cihazlarin kalibrasyon testinin yaptirilip yaptirilmadigi kontrol edilir.
Kalite kontrol ¢aligmalari uygunsa, cihaz kalibrasyonun 2 yilda bir yaptirilmast uygun olabilir.

» Cam malzemelerin, otomatik buretlerin, otomatik pipetlerin, dispenserlerin dl¢iim belirsizliklerine
etkisi kii¢iik oldugundan, bu malzemelerin laboratuvar i¢i dogrulamalari istenmez.

» Laboratuvarda olusan tiim atiklar, risk gruplar1 ve saklama kosullarina gore (sizdirmaz zemin uygun
saklama bidonu vb.) uygun ge¢ici depolama alaninda saklanir ve Mevzuata uygun olarak lisansh
firmalara verilir.

> Kimyasal Oksijen Ihtiyac1 (KOI) analizinde kullanilan civa bilesikleri, alic1 ortama desarj edilmeyip
uygun kapta toplanir, Mevzuata uygun olarak lisansl firmalara verilir.

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi Gereken Caligmalar:

LOD,LOQ(Limit Of Dedection/ Limit Of Quantifcation- Tayin Limiti/ Ol¢iim Limiti)
Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (kapsamda, numune ile ¢alisma)

Calisma araligi
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METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (isletme ici metotlar1 gecerli kilma)
Yapilmasi Gereken Caligmalar:

LOD, LOQ

Calisma aralig

Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA/ METOT GECERLIi KILMARAPORLARININ iCERIiGI
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidur.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve ¢alismaya katilan personel adlarini
icermelidir.

» Teorik bilgileri ve yapilan ¢alismanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 icermelidir.
» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.
» Analiz talimatlar1 6n islemleri de icerecek seklide yazilmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. (F testi (iki personelin standart sapmalarinin karsilastirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun referans madde/ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova ( ikiden fazla
personelin sonuglarinin degerlendirilmesi vb.)

> LOD, LOQ: Isletme ici metotlarda, blank veya calisilan diisiik derimle hesaplanan LOQ degeri,
raporlama degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6lgtim limiti ¢aligmasini, standart
metodun LOQ degerinde yada Yonetmeliklerdeki alt limite uygun bir degerde yapmalidir. En disiik
raporlama degeri, teyit edilen LOQ degeridir. Analizde yetkili tiim personel, bu calismay1 yapmalidir.

» Caligsma aralig1 belirtilmelidir. (Laboratuvar tarafindan belirlenen raporlanabilecek en diisiik deger ile
calisabilecek en yiiksek degeri ifade eder.)

Tekrarlanabilirlik/ Tekrar iiretilebilirlik ¢caligmalar1 yapilmalidir. Yetkili olan her personel, en az 7 tekrarli
orta ve yiiksek noktalarda ¢alisma yapmalidir.

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam caligmasi yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim galigsmalar1 gergek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu calisma
teorik deger, tespit edilen deger ve % geri kazanim olarak gosterilir.

» Metot dogrulama/ gegerli kilma galismalarinda kullanilan Referans Madde ile Kalite Kontrol
caligmalarinda kullanilan Referans Madde ayni olabilir.

» Kendi i¢ izlemesini yapan laboratuvar, i¢ izlemesini yaptig1 tesisindeki parametrenin ilgili Mevzuattaki
tablo siir degerine gore, tek bir derisimde, tekrarlanabilirlik/ tekrar iiretilebilirlik, kalite kontrol
calismalarini yapabilir.
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ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA
> Deniz suyu kapsaminda KOIT analizinde, kloriir giderimi 6n islemi uygulanmalidir.

» Toprakta yag gres analizinde toprak tlizerine spike (zenginlestirme) yapilarak metot dogrulama/ gegerli
kilma caligmasi yapilir.

> BOI analizinde;

v' Analiz siiresi en az 5 giin olmalidir.

v' Inkiibasyon siiresince karanlik ortam saglanir.

v' 20 £ 1 °C sicakhiginda gergeklesen analiz siiresince, inkiibatoriin sicaklik degeri, data loger ile
kayit altina alinir.
Inkiibatoriin sicaklik dogrulamasi, en az ayda bir kez, kayit altina almir.
BOI siselerinin metoda uygun olup olmadigi kontrol edilir.
Atik suyun tahmini BOI degerine gore seyreltme oram segilir. Her érnek igin beklenen BOI
degerinin karsisindaki seyreltme, tablonun bir iist ve altinda olmak iizere en az 2 seyreltme yapilir.
Analiz edilecek suyun 6zelligi dikkate alinarak as1 yapilip yapilmadigi kontrol edilir.
(Artilmamis endiistriyel atiksular, dezenfeksiyon yapilmis sular vb. da as1 uygulamasi yapilir.)
Respirometrik Metot ile analiz yapiliyorsa her bir oksitobun dogrulamasinin yapildigi kontrol
edilir.(En fazla 3 ayda bir yapilir.)
v Glutamik asit, glukoz ile yapilan kalite kontrol ¢alismasinda da “as1” kullanilmalhdir.
v Hesaplamalar kontrol edilir.

AN

ANANEN

KALITE KONTROL CALISMALARI
» Kalite kontrol grafikleri, o parametrede ¢alisan personelin en az 14 verisiyle ¢izilir.
» Kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik sinir degerleri baz alinarak belirlenir.

> I¢ Kalite kontrol calismalar1 en az onbes giinde bir yapilir ve Kalite Kontrol Grafigine islenir. Cok
seyrek gelen parametrenin analizleri i¢in kalite kontrol siklig1 Laboratuvarca tanimlanir ve uygulanir. Bu
stire 3 ay1 agmamalidir.

» Kalite kontrol grafikleri yillik olarak olusturulur. Yeni yilin grafigi bir 6nceki yila ait verilerden
olusturulacagi gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

» Laboratuvar sorumlusu veya kalite yoneticisi degil, analiz personeli, yaptig1 kalite kontrol ¢aligmasinin
verisini, kalite kontrol grafigine islemelidir ve grafiginin yorumlanmasi hakkinda bilgili olmalidir.

» Laboratuvarin kalite kontrol ¢alismalarinda kullandig1 kimyasallarinin kullanim miktarlaria bakilir,
yapilan analize gore kullanilan kimyasal tiikketimi birbiri ile Ortligmelidir. Burada laboratuvara alinan
kimyasallarin fatura kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.

» Kullanim tarihi ge¢mis kimyasallarin, SRM/RM lerin kullanilmasi durumunda, yeni tarihli
kimyasallarla yapilan karsilastirma ve kalite kontrol ¢alismalarinda, sonuglarin uygunlugu kontrol edilir,
kayit altina aliir. Kullanim tarihi gegmis bu malzemelerin, aylik yapilan kontrollerinin uygun olmasi
halinde, kullanimina devam edilir.
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OLCUM BELIRSIZLiGi CALISMALARI

Olgiim Belirsizligi Raporu Kalite Sisteminde tanimli bir dokiiman olmalidir ve asagida yer alan bilgileri
igerir.

» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve ¢alismaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklarini
v Cam malzeme (pipet, balon joje, meziir, otomatik pipet, vb) belirsizligi,
v' Tartimdan gelen belirsizlik,
v' Tekrarlanabilirlik, Tekrar tiretilebilirlik belirsizligi,
v" Kullanilan RM/SRM’in Geri Kazanim Belirsizligi

Bu kaynaklardan gelen belirsizlikler kontrol edilir. Belirsizliklerden toplam belirsizlige en ¢ok etki eden
belirsizlik nedir kontrol edilir. En 6nemli belirsizlik kaynagi Tekrarlanabilirlik, Tekrar iretilebilirlik
verilerinden gelir.

Toplam Belirsizlige etkisi kiigiik/az olan belirsizlikler (6rn: cam malzeme belirsizligi, teraziden,
etalondan gelen belirsizlik) sonucu etkilemeyeceginden, ihmal edilebilir; ancak Laboratuvarin ihmal ettigi
bu belirsizlikleri bir dokiimaninda gostermeli, kayit altina almalidir.

» Hesaplanan belirsizlik genisletilmis ve relatif belirsizlik olarak gosterilmeli ve Belirsizlik degerinin
Analiz Raporlarinda nasil ifade edilecegi de tanimlanmalidir.

Laboratuvarin, analiz sonucunu relatif belirsizlik olarak vermesi daha uygundur.

Ormek:
SONUC =X + GB ya da
=X+ X*RB

Om: 0,5+ 0,012 yada 0,5 =+ 0,5%2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar verilir.
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Uygulama 4
UV SPEKTROFOTOMETRIK ANALIZLER
(Su, Atik Su, Deniz Suyu, Emisyon vb. Kapsamlarinda)

» Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde gorevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.

Bu cihazda galisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar calisanlari tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.

Eger egitim, cihazin distribiitor firmasi tarafindan verilmis ise, firma tarafindan verilmis olan egitim
belgesi incelenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez; ancak personelin, tiim metot
dogrulama/ gegerli kilma ( verfikasyon/ validasyon) calismalari ile kalite kontrol galismalarina katilmis
olmasi gerekir.

» UV Cihazi, ortam sartlarnin uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri 23+3°C dir. Cihaz
klimalardan dogrudan etkilenmeyecek ortamda olmalidir. Kalibrasyon egrisiyle, kalite kontrol c¢aligmasi
ve analizlerin yapildigi ortam sicakliginin ayni olmasi saglanmalidir. Ortam sicakligi dataloger ile
olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

Ozellikle Floriir analizinde standartlarla numunenin ayni sicaklikta olmasi saglanir. (belirlenen ortam
sicakligi tolerans degeri en fazla 2°C dir)

> On Islemler cihazdan farkli ortamda yapilir. On islemlerin yapildig1 ortamda havalandirma, klima,
ceker ocak bulunmalidir. On islem ortam sicaklik degeri 23+3°C dir.

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati incelenir. Analiz talimatlar1i, UV cihazinda yapilan analizlerde,
parametre ve kapsama uygun olup olmadigi kontrol edilir. Talimatin metodun gevirisi seklinde degil,
uygulamay1 yansitacak sekilde olmas1 gerekir.

» Metot dogrulama/ gegerli kilma raporlari incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma g¢aligmalarinin olup olmadig: tek tek kontrol edilir.Tiim metot dogrulama/ gegerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve Ol¢im belirsizligi hesaplarinin bulundugu elektronik ortam
kayitlari, analiz ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne seklide yiiriitiilecegi,
ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) tanmiml1 olmalidur. {lgili dokiiman kontrol edilir.

» UV Cihazi, belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip yaptiriimadigi kontrol edilir.
Kalite kontrol ¢aligmalari uygunsa, cihaz performansinin 2 yilda bir yapilmas: uygun olabilir.

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi Gereken Caligmalar:

LOD, LOQ(Limit Of Dedection/ Limit Of Quantifcation- Tayin Limiti/ Olgiim Limiti)
Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (kapsamda, numune ile ¢aligma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (Isletme i¢i metotlar1 gegerli kilma)
Yapilmasi gereken ¢aligmalar:

LOD, LOQ

Calisma aralig1

Sayfa 12 /41




Tekrarlanabilirlik

Tekrariiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLIi KILMA RAPORLARININ iCERIiGi
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve g¢alismaya katilan personel adlarini
icermelidir.
» Teorik bilgileri ve yapilan ¢alismanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 igermelidir.

» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. ( F testi (iki personelin standart sapmalarinin karsilastirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun Referans madde/Ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova ( ikiden fazla
personelin sonuglarmin degerlendirilmesi vb.)

> LOD, LOQ: isletme i¢i metotlarda, blank veya sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢iim limiti ¢aligmasini, standart metodun LOQ
degerinde yada Yonetmeliklerdeki alt limite uygun bir degerde yapmalidir. En diisiik raporlama degeri,
teyit edilen LOQ degeridir. Yetkili personelden birisinin bu ¢alismay1 yapmasi yeterlidir.

» Caligma aralig1 belirtilmelidir. (Laboratuvar tarafindan belirlenen raporlanabilecek en diigiik deger ile
caligabilecek en yiiksek degeri ifade eder.)

» Tekrarlanabilirlik/ Tekrar {iretilebilirlik ¢alismalar1 yapilmalidir. Yetkili olan her personel, en az 7
tekrarli orta ve yiiksek noktalarda ¢aligma yapmalidir.

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam c¢aligmasi yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim caligmalar1 gercek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu g¢alisma

teorik deger, tespit edilen deger ve % geri kazanim olarak gosterilir.

» Deniz suyu kapsaminda, kalibrasyon egrisi, sentetik deniz suyu/ deniz suyu ile olusturulur. Deniz suyu
ile seyreltme yapmadan c¢alisilir.

» Kalibrasyon egrisi en az 5 noktada ve egim (r/ koralasyon katsayisi) en az 0,98 olmalidir.

» Kalibrasyon egrisinde kullanilan madde ile kalibrasyon egrisi kontrol ¢aligmalarinda kullanilan madde
farkli olmalidir. Yani Laboratuvar SRM veya RM ile metot dogrulama yapabilir, ama kalibrasyon egrisi
kontrol ¢calismalarinda SRM farkli marka veya ayni markanin farkli LOT numarasindan olmalidir.

» Emisyon kapsamindaki iyon parametrelerinin analizinde, kalibrasyon egrisi olusturulurken, standart
cozeltiler orneklemenin alindig: ¢ozeltiyle hazirlanir..

» Kalibrasyonun 6zellikle yonetmeliklerin ihtiyacini karsilayan araliklarda ¢izdirilmis olmas1 beklenir.
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» Kendi i¢ izlemesini yapan laboratuvar, i¢ izlemesini yaptig1 tesisindeki parametrenin ilgili Mevzuattaki
tablo smir degerine gore, tek bir derisimde, tekrarlanabilirlik/ tekrar tiretilebilirlik, kalite kontrol
caligmalarini yapabilir.

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

» Cihazin kalibrasyon egrisi, kalite kontrol ¢alismalarinin uygun bulunmasi halinde en az alti1 ayda bir
yenilenir.

» Calisilan parametre ve kapsama uygun, 6n islem yapilir.

» Laboratuvarda birden fazla UV cihazi varsa her iki cihazda da validasyon/verifikasyon calismasi
yapilmalidir.

» Distilasyon diizenegi Siyaniir parametresi i¢in ayr1 olmalidir.

» Kirlilik sebebiyle analiz sonucunun etkilenme olasiligi olan parametrelerde cam malzeme, cellv.b sarf
malzemeler ayr tutulur.

» Numune cihazda okutulmadan 6nce, blank ile sifirlama (zero base) yapilir. Blank olusturulurken saf
suya, numuneye konulan reaktifler de eklenir.

KALITE KONTROL CALISMALARI
» Kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik sinir degerleri baz alinarakbelirlenir.

» Kalite kontrol grafikleri, o parametrede ¢alisan personelin en az 14 verisiyle ¢izilir.

» Kalite kontrol grafikleri, 6n islem gerektiren parametrelerde, on islemi igerecek sekilde olusturulur.(
Su/Atiksu, Toprak, sedimet, atik, aritma ¢gamuru, emisyon, imisyon vb diger kapsamlarda)

» Kalite kontrol grafikleri, kapsama uygun SRM ile yapilir, elde edilen verilerle, kalite kontrol grafikleri
olusturulur.

» Kalibrasyon egrisi kontrol ¢alismasi her analiz dncesi yapilir, kayit altina alinir.

» Toprak, sedimet, emisyon, imisyon kapsamlarinda kalite kontrol ¢alismalar1 kapsamda yapilip, en az
ayda bir Kalite Kontrol Grafigine islenir.

» Kalite kontrol grafikleri yillik olarak olusturulur. Yeni yilin grafigi bir 6nceki yila ait verilerden
olusturulacagi gibi yeniden yapilan ¢calismayla da hazirlanabilir.

» Laboratuvar sorumlusu veya kalite yoneticisi degil,analiz personeli, yaptig1 kalite kontrol ¢alismasinin
verisini, kalite kontrol grafigine islemelidir ve grafiginin yorumlanmas1 hakkinda bilgili olmalidir.

» Laboratuvarin ayda bir yapmis oldugu kalite kontrol ¢alismasinda kullandig1 referans malzemeler ile
kalibrasyonda her analiz oncesi kullandig1 kimyasallarin kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile ortiismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.
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» Bu c¢aligmalar Referans Madde (RM) veya Sertifikali Referans Madde (SRM) ile yapilir. Kalibrasyon
egrisinde kullanilan Madde ile Kalite Kontrol ¢alismalarinda kullanilan Madde farkli olmalidir. Yani
Laboratuvar SRM veya toz kimyasaldan hazirladigit RM ile metot teyidi yapabilir, ama Kalite kontrolde
kullandig1 SRM farkli marka veya ayni markanin farkli LOT numarasindan olmalidir.

» Kullanim tarihi ge¢mis kimyasallarin, SRM/RM lerin kullanilmast durumunda, yeni tarihli
kimyasallarla yapilan karsilastirma ve kalite kontrol ¢alismalarinda, sonuglarin uygunlugu kontrol edilir,
kayit altina alinir. Kullanim tarihi gegmis bu malzemelerin, aylik yapilan kontrollerinin uygun olmasi
halinde, kullanimina devam edilir.

OLCUM BELIRSIZLiGi CALISMALARI

Olgiim Belirsizligi Raporu Kalite Sisteminde tanimli bir dokiiman olmalidir ve asagida yer alan bilgileri
igerir.

» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve ¢alismaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklarini.

Cam malzeme (pipet, balon joje, meziir, otomatik pipet, vb) belirsizligi,
Tartimdan gelen belirsizlik,

Tekrarlanabilirlik, Tekrariiretilebilirlikbelirsizligi,

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik,

Kullanilan RM/SRM’in Geri Kazanim Belirsizligi

ANANENENEN

Bu kaynaklardan gelen belirsizlikler kontrol edilir. Belirsizliklerden toplam belirsizlige en ¢ok etki eden
belirsizlik nedir kontrol edilir. En 6nemli belirsizlik kaynagi Tekrarlanabilirlik, Tekrariiretilebilirlik
verilerinden gelir.

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik degeri, Tekrarlanabilirlik, Tekrariiretilebilirlik belirsizliklerinden
daha diisiik olmalidir.

Toplam Belirsizlige etkisi kiigiik/az olan belirsizlikler (6rn: cam malzeme belirsizligi, teraziden,
etalondan gelen belirsizlik) sonucu etkilemeyeceginden, ihmal edilebilir; ancak Laboratuvarin thmal ettigi
bu belirsizlikleri bir dokiimaninda gostermeli, kayit altina almalidir.

» Hesaplanan belirsizlik genisletilmis ve relatif belirsizlik olarak gosterilmeli ve Belirsizlik degerinin
Analiz Raporlarinda nasil ifade edilecegi de tanimlanmalidir.

Laboratuvar genisletilmis belirsizlik olarak sonug verebilir; ancak bu durumda genisletilmis belirsizlik
igin farkli derisimlerde belirsizlik hesaplanmis olmasi gerekir.
Laboratuvarin, analiz sonucunu relatif belirsizlik olarak vermesi daha uygundur.

Ornek:
SONUC = X = GB ya da
X+ X*% RB

Orn: 0,5+ 0,012 yada 0,5 +0,5%2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢cin Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar verilir.
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Uygulama 5
ICP,ICP MS, AAS CIHAZLARIYLA ANALIZLER

(Su, Atik Su, Deniz Suyu,Toprak, Camur, Atik Yag, Atik, Sediment, Biyota)
(Emisyon, Imisyonv.b. kapsamlarinda Metaller)

» Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde gorevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.
Bu cihazda galisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar galisanlar tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.
Eger egitim, cihazin distribiitdr firmasi tarafindan verilmis ise, firma tarafindan verilmis olan egitim
belgesi incelenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez; ancak personelin, tiim metot
dogrulama/ gegerli kilma ( verfikasyon/ validasyon) calismalari ile kalite kontrol ¢alismalarina katilmis
olmasi gerekir.

» AAS, ICP, ICP MS Cihazlari, ortam sartlarinin uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri
23+5°Cdir. Kalibrasyon egrisiyle, kalite kontrol ¢alismasi ve analizlerin yapildig1 ortam sicakliginin ayni
olmasi saglanmalidir. Ortam sicaklig1 dataloger ile olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

> On Islemler cihazdan farkli ortamda yapilir. On islemlerin yapildig1 ortamda havalandirma, klima,
ceker ocak bulunmalidir. On islem ortam sicaklik degeri 20+5°Cdir.

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati incelenir. Analiz talimatlarinin,cihazda yapilan parametre ve
kapsamanalizlerineuygun olup olmadigi kontrol edilir. Talimatin metodun cevirisi seklinde degil,
uygulamay1 yansitacak sekilde olmas1 gerekir.

» Metot dogrulama/ gecerli kilma raporlar1 incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma ¢alismalarinin olup olmadig1 kontrol edilir. Tiim metot dogrulama/ gegerli kilma c¢alismalari,
kalite kontrol grafikleri ve 6lglim belirsizligi hesaplarinin bulundugu elektronik ortam kayitlari, analiz
ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne seklide yiiriitiilecegi, ilgili
dokiimanda (Prosediir/ Talimat) taniml1 olmalidir. ilgili dokiiman kontrol edilir.

» AAS, ICP, ICP MS Cihazlar, belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip
yaptirilmadigi kontrol edilir. Kalite kontrol g¢aligmalari uygunsa, cihaz performansinin 2 yilda bir
yapilmas1 uygun olabilir.

» Laboratuvarda, elektrik kesintilerine kars1 kesintisiz gii¢ kaynagi (UPS-Uninterruptible Power Supply
— UPS) bulunmalidir

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi Gereken Caligmalar:

LOD, LOQ(Limit Of Dedection/ Limit Of Quantifcation- Tayin Limiti/ Olgiim Limiti)
Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (kapsamda numune ile ¢aligma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (sletme i¢i metotlar1 gegerli kilma)
Yapilmasi gereken ¢aligmalar:

Sayfa 16 /41




LOD, LOQ

Calisma aralig

Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (Kapsamda, numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLIi KILMA RAPORLARININ iCERIiGi
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir)ve c¢alismaya katilan personel adlarini
icermelidir.

» Teorik bilgileri ve yapilan ¢alismanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 icermelidir.
» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. (F testi (iki personelin standart sapmalarmin karsilastirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun Referans madde/Ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova ( ikiden fazla
personelin sonuglariin degerlendirilmesi vb.)

> LOD, LOQ: isletme i¢i metotlarda, blank veya sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢iim limiti ¢aligmasini, standart metodun LOQ
degerinde yada Yonetmeliklerdeki alt limite uygun bir degerde yapmalidir. En diisiik raporlama degeri,
teyit edilen LOQ degeridir. Yetkili personelden birisinin bu ¢alismay1 yapmasi yeterlidir.

» Caligma aralig1 belirtilmelidir. (Laboratuvar tarafindan belirlenen raporlanabilecek en diigiik deger ile
caligabilecek en yiiksek degeri ifade eder.)

» Tekrarlanabilirlik/ Tekrar {iretilebilirlik ¢alismalar1 yapilmalidir. Yetkili olan her personel, en az 7
tekrarli orta ve yiiksek noktalarda galisma yapmalidir. (Diisiik deger: raporlanabilecek en diisiik deger
olarak bulunan degeri ifade eder)

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam c¢aligmasi yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim caligmalar1 gercek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu g¢alisma
teorik deger, tespit edilen deger ve % geri kazanim olarak gosterilir.

» Deniz suyu kapsaminda, kalibrasyon egrisi, sentetik deniz suyu/ deniz suyu ile olusturulur. Deniz suyu
ile seyreltme yapmadan c¢aligilir.

» Kalibrasyon egrisi en az 5 noktada ve egim (r/ koralasyon katsayisi) en az 0,99 olmalidir.

» Kalibrasyon egrisinde kullanilan madde ile kalibrasyon egrisi kontrol ¢alismalarinda kullanilan madde
farkli olmalidir. Yani Laboratuvar SRM veya RM ile metot dogrulama yapabilir, ama kalibrasyon egrisi
kontrol caligmalarinda kullandigi SRM farkli marka veya ayni markanin farkli LOT numarasindan
olmalidir.
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» Biyota kapsaminda laboratuvar, SRM/RM ile ¢aligmalidir.

» Kalibrasyonun 6zellikle yonetmeliklerin ihtiyacini karsilayan araliklarda ¢izdirilmis olmasi beklenir.

» Kendi i¢ izlemesini yapan laboratuvar, i¢ izlemesini yaptig1 tesisindeki parametrenin ilgili Mevzuattaki
tablo smir degerine gore, tek bir derisimde, tekrarlanabilirlik/ tekrar iiretilebilirlik, kalite kontrol
calismalarini yapabilir.

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

» Analize baglanmadan 6nce Cihazin Optimizasyon ayarlarinin yapilip yapilmadigi kontrol edilir.

» Cihazn her agilisinda kalibrasyon egrisi yenilenir.

» Calisilan kapsama uygun 6n islem yapilir.

> Su- Atk su da; Toplam Metal ve Cozinmiis Metal 6n islemleri farklidir. Toplam metal analizinde
asitle Oziitleme yapilirken, ¢6ziinmiis metal analizinde, gelen numunenin AKM ve bulanikligina goére

gerekirse stizme islemi yapilir.

» Toprak, sedimet, biyota, atik yag, emisyon, imisyon vb. kapsamlarinda 6n isleminde mikrodalga
kullanilir.

» Kullanilan tiip ¢evre sartlari agisindan zincirlenerek sabitlenmis ya da disarida 6zel kabinin iginde
sabitlenmis olmalidir.

» Toprak, sedimet, atik yag, biyota emisyon, imisyon kapsamlarinda, referans malzeme ile yapilan analiz
sonuglari, sertifika degeri ile karsilastirilir, yapilan hesaplamalar kontrol edilir.

» Laboratuvarda birden fazla AAS, ICP, ICP MScihazi varsa her iki cihazda da dogrulama/gecerli kilma
calismasi yapilmalidir.

» AAS cihaziyla analiz yapilmasi durumunda, her metal i¢in lamba kontrolii yapilir.

» Deniz suyu numunelerinde, ekstraksiyon 6n islemi yapilir veya kloriir giderici uygun aparatlar
kullanilir.

» Kalibrasyon egrisinde kullanilan madde ile kalibrasyon egrisi kontrol ¢aligmalarinda kullanilan madde
farkli olmalidir. Yani Laboratuvar SRM veya RM ile metot teyidi yapabilir, ama kalibrasyon egrisi
kontrol calismalarinda kullandigi SRM farkli marka veya aymi markanin farkli LOT numarasindan
olmalidir.

KALITE KONTROL CALISMALARI

» Kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik sinir degerleri baz alinarakbelirlenir.

» Kalite kontrol grafikleri, o parametrede ¢alisan personelin en az 14 verisiyle ¢izilir.
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» Kalite kontrol grafikleri, 6n islem gerektiren parametrelerde, 6n islemi igerecek sekilde
olusturulur.(Atik su, Toprak, sedimet, biyota, atik yag, atik camur, emisyon, imisyon vb diger
kapsamlarda)

» Kalite kontrol grafikleri, kapsam uygun SRM ile yapilir, elde edilen verilerlekalite kontrol grafikleri
olusturulur.

» Kalibrasyon egrisi kontrol ¢alismasi her analiz 6ncesi yapilir, kayit altina alinir..

» Toprak, sedimet, biyota, atik yag, emisyon, imisyon kapsamlarinda kalite kontrol ¢aligmalar
kapsamda yapilip, en az ayda bir Kalite Kontrol Grafigine islenmelidir.

» Kalite kontrol grafikleri yillik olarak olusturulmalidir. Yeni yilin grafigi bir 6nceki yila ait verilerden
olusturulacagi gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

» Laboratuvar sorumlusu veya kalite yoneticisi degil,analiz personeli, yaptig1 kalite kontrol ¢alismasinin
verisini, kalite kontrol grafigine islemelidir ve grafiginin yorumlanmasi hakkinda bilgili olmalidir.

» Laboratuvarin ayda bir yapmis oldugu kalite kontrol ¢alismasinda kullandigi referans malzemeler ile
kalibrasyonda her analiz oncesi kullandigi kimyasallarin kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile ortiismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.

» Kullanim tarihi ge¢mis kimyasallarin, SRM/RM lerin kullanilmasi durumunda, yeni tarihli
kimyasallarla yapilan karsilastirma ve kalite kontrol ¢alismalarinda, sonuglarin uygunlugu kontrol edilir,
kayit altina alinir. Kullanim tarihi gegmis bu malzemelerin, aylik yapilan kontrollerinin uygun olmasi
halinde, kullanimina devam edilir.

OLCUM BELIRSIZLiGi CALISMALARI

Olgiim Belirsizligi Raporu Kalite Sisteminde tanimli bir dokiiman olmalidir veasagida yer alan bilgileri
igerir.

» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve ¢calismaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklart:
v Cam malzeme (pipet, balon joje, meziir, otomatik pipet, vb) belirsizligi,
v’ Tekrarlanabilirlik, Tekrar tiretilebilirlik belirsizligi,
v' Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik,
v Kullanilan RM/SRM” in Geri Kazanim Belirsizligi

Bu kaynaklardan gelen belirsizlikler kontrol edilir. Belirsizliklerden toplam belirsizlige en ¢ok etki eden
belirsizlik nedir kontrol edilir. En 6nemli belirsizlik kaynagi tekrarlanabilirlik, tekrar iiretilebilirlik

verilerinden gelir.

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik degeri, tekrarlanabilirlik,tekrar iiretilebilirlik belirsizliklerinden
daha diisiik olmalidir.

Sayfa 19 /41




Toplam Belirsizlige etkisi kiigiik/az olan belirsizlikler (6rn: cam malzeme belirsizligi ) sonucu
etkilemeyeceginden, ihmal edilebilir; ancak Laboratuvarin ihmal ettigi bu belirsizlikleri bir dokiimaninda
gostermeli, kayit altina almalidir.

» Hesaplanan belirsizlik genisletilmis ve relatif belirsizlik olarak gosterilmeli ve Belirsizlik degerinin
Analiz Raporlarinda nasil ifade edilecegi de tanimlanmalidir.

Laboratuvarin, analiz sonucunu relatif belirsizlik olarak vermesi daha uygundur.
Ornek:
SONUC = X + GB ya da
=X+ X*RB
Om: 0,5+ 0,012 yada 0,5 +0,5%2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agilir.

Belge Bagvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar icin Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh veya ani denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlari verilir.
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Uygulama 6

GC, GC MS v.b. CIHAZLARLA YAPILAN ORGANIK ANALIiZLER
(Su, Top.ra.k, Atik, Sediment, Biyota, Emisyon, imisyon v.b.- kapsglmlarlnda)
(PAH, PESTISIT, VOC, PCB, FENOL, MERKAPTANLAR, DIOKSIN-FURAN vb.)

» Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde gorevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.

Bu cihazda galisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar calisanlari tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.

Eger egitim,cihazin distribiitor firmasi tarafindan verilmis ise, firma tarafindan verilmis olan egitim
belgesi incelenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez; ancak personelin, tiim metot
dogrulama/ gegerli kilma ( verfikasyon/ validasyon) calismalari ile kalite kontrol ¢alismalarina katilmig
olmasi gerekir.

» GC Cihazinin bulundugu ortam sartlarinin uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri 22+3 °c
dir. Ortam sicaklig1 data loger / termometreyle de takip edilir.

> On Islemler cihazdan farkli ortamda yapilir. On islemlerin yapildigi ortamda havalandirma, klima,
¢eker ocakbulunmalidir.Ortam sicaklik degeri 22°C yi gegmemelidir. Ortam sicakligi data loger ile takip
edilir. On igslemler ¢eker ocakta yapilir.

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati incelenir. Analiz talimatlarinin, GC cihazinda yapilan,
parametre ve kapsam analizlerine uygun olup olmadigi kontrol edilir. Talimatin metodun ¢evirisi seklinde
degil, uygulamay1 yansitacak sekilde olmasi gerekir.

» Metot dogrulama/ gecerli kilma raporlar1 incelenir. Tim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma ¢alismalarinin olup olmadigi kontrol edilir. Tim metot dogrulama/ gegerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve Ol¢iim belirsizligi hesaplarimin bulundugu elektronik ortam
kayitlari, analiz ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne seklide yiiriitiilecegi,
ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) tanimli olmalidir. Tlgili dokiiman kontrol edilir.

» GC cihazinin belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip yaptirilmadigi kontrol edilir.
Kalite kontrol ¢aligmalari uygunsa, cihaz performansinin 2 yilda bir yapilmasi uygun olabilir.

» Laboratuvarda, elektrik kesintilerine kars1 kesintisiz gii¢ kaynagi (UPS-Uninterruptible Power Supply
— UPS) bulunmalidir

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi Gereken Caligmalar:

LOD,LOQ(Limit Of Dedection/ Limit Of Quantifcation- Tayin Limiti/ Ol¢iim Limiti)
Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (kapsamda, numune ile ¢aligsma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (sletme i¢i metotlar1 gegerli kilma)
Yapilmast Gereken Caligmalar:
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LOD, LOQ

Calisma aralig

Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA/ METOT GECERLIi KILMARAPORLARININ iCERIiGI
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidur.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve ¢alismaya katilan personel adlarini
icermelidir.

» Teorik bilgileri ve yapilan ¢alismanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 igermelidir.
» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. (F testi (iki personelin standart sapmalarinin Karsilagtirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun referans madde/ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova ( ikiden fazla
personelin sonuglarmin degerlendirilmesi vb.)

> LOD,LOQ: isletme i¢i metotlarda, blank veya sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6lgim limiti ¢alismasini, standart metodun LOQ
degerinde yada Yonetmeliklerdeki alt limite uygun bir degerde yapmalidir. En diisiik raporlama degeri,
teyit edilen LOQ degeridir. Yetkili personelden birisinin bu calismay: yapmasi yeterlidir.

» Calisma araligi belirtilmelidir. (Laboratuvar tarafindan belirlenen raporlanabilecek en diisiik deger ile
caligabilecek en yiiksek degeri ifade eder.)

» Tekrarlanabilirlik/ Tekrar tretilebilirlik ¢alismalar1 yapilmalidir. Yetkili olan her personel, en az 7
tekrarli orta ve yiiksek noktalarda ¢alisma yapmalidir.

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam c¢aligmasi yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim galigsmalar1 gergek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu calisma
teorik deger, tespit edilen deger ve % geri kazanim olarak gosterilir.

» Kalibrasyon egrisi en az 5 noktada ve egim (r/ koralasyon katsayisi) en az 0,96 olmalidir. Kalibrasyon
egrisinin kontrolii, her analiz seti 6ncesi yapilir, kayit altina alinir.

» Kalibrasyon egrisinde kullanilan madde ile kalibrasyon egrisi kontrol ¢aligmalarinda kullanilan madde
farkli olmalidir. Yani Laboratuvar SRM veya RM ile metot dogrulama yapabilir, ama kalibrasyon egrisi
kontrol ¢aligmalarinda kullandigt SRM farkli marka veya aynt markanin farkli LOT numarasindan
olmalidir.

» Biyota kapsaminda laboratuvar, SRM/RM ile ¢aligmalidir.

» Kalibrasyonun 6zellikle yonetmeliklerin ihtiyacini karsilayan araliklarda ¢izdirilmis olmasi gerekir.
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» Kendi i¢ izlemesini yapan laboratuvar, i¢ izlemesini yaptig1 tesisindeki parametrenin ilgili Mevzuattaki
tablo smir degerine gore, tek bir derisimde, tekrarlanabilirlik/ tekrar iiretilebilirlik, kalite kontrol
calismalarini yapabilir.

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA
» Analizlerde plastik malzemeler kullanilmamalidir.

» Analizlerde internal standart kullanilir. Laboratuvarin sahadan numune almasi durumunda, surrogate
standart da kullanmalidir.

SURROGATE STANDART: (Sampling Standart) Numune alma sirasinda numune kabina konulur,
emisyon/imisyon kapsaminda PAH, dioksin furan analizlerinde, numune kabindaki regine veya solvent
tizerine eklenir. Daha sonra bu numune kabina emisyon/imisyon drneklemesi/numunesi alinir.
INTERNAL STANDART: (Ekstraksiyon Standardi). Numunenin &n islem/ ekstraksiyon oncesinde
numuneye eklenen standarttir.

RECOVERY STANDART ( Siringa Standardi) cihaza verilmeden 6nce, numuneye konulur. Cihazin
performansini gérmek amaciyla kullanilir. Kalibrasyon egrisinin kontrolii amacli kullanilir.

» Parametreye 6zgii numune temizleme islemleri (clean up) yapilmalidir.

» Calisan personelin giivenligi i¢in, uygun, maske, nitril eldiven, is gozligii gibi kisisel koruyucu
donanimlar bulundurulmalidir.

» Kullanilan tiip ¢evre sartlari agisindan zincirlenerek sabitlenmis ya da disarida 6zel kabinin ig¢inde
sabitlenmis olmalidir.

» Laboratuvarda ayni cihazdan birden fazla olmasi durumunda tiim cihazlarda metot dogrulama
caligmasi yapilmalidir.

» Ayni cihazda farkli kolonlar kullanilarak analizler yapiliyorsa, kolon degisikliginde kalibrasyon egrisi
yenilenmeli ve cihaz performansi kontrol edilmelidir. Bu ¢alismalara ait kayitlar incelenir.

KALITE KONTROL CALISMALARI

» Kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik sinir degerleri baz alinarak belirlenir.

» Kalite kontrol grafikleri, o parametrede ¢alisan personelin en az 14 verisiyle ¢izilir.

» Kalite kontrol grafikleri, on islem gerektiren parametrelerde, On islemi igerecek sekilde
olusturulur.(Atik su,Toprak, sedimet, biyota, atik yag, atik camur, emisyon/imisyon vb diger

kapsamlarda)

» Kalite kontrol grafikleri, kapsama uygun SRM ile yapilir, elde edilen verilerle, kalite kontrol grafikleri
olusturulur.

» Toprak, sedimet, biyota, atik yag, emisyon/imisyon, kapsamlarinda kalite kontrol ¢aligmalar1 en az
ayda bir yapilir, Kalite Kontrol Grafigine islenir.(Emisyon/imisyon kapsaminda desorpsiyon ¢alismasi da
bir kalite kontroldiir).
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» Kalite kontrol grafikleri yillik olarak olusturulmalidir. Yeni yilin grafigi bir dnceki yila ait verilerden
olusturulacagi gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

» Laboratuvar midiirii veya Kkalite yoneticisi degil ,analiz personeli, yaptigi kalite kontrol ¢alismasinin
verisini, kalite kontrol grafigine islemeli ve grafiginin yorumlanmas1 hakkinda bilgili olmalidir.

» Laboratuvarin ayda bir yapmis oldugu kalite kontrol ¢alismasinda kullandigi referans malzemeler ile
kalibrasyonda her analiz oncesi kullandig1 kimyasallarin kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile ortlismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.

» Kalibrasyon egrisi kontrol ¢alismasi her analiz 6ncesi yapilir, kayit altina alinir.

» Kullanim tarihi ge¢mis kimyasallarin, SRM/RM lerin kullanilmasi durumunda, yeni tarihli
kimyasallarla yapilan karsilastirma ve kalite kontrol ¢alismalarinda, sonuglarin uygunlugu kontrol edilir,
kayit altina alinir. Kullanim tarihi gegmis bu malzemelerin, aylik yapilan kontrollerinin uygun olmasi
halinde, kullanimina devam edilir.

OLCUM BELIRSIiZLiGi CALISMALARI

Olgiim Belirsizligi Raporu Kalite Sisteminde tanimli bir dokiiman olmalidir ve asagida yer alan bilgileri
igerir.

» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve ¢alismaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklarini.
Gaz Kromotografi cihaziyla yapilan parametrelerdeki belirsizlik kaynaklari genel olarak:
v" Cam malzeme (balon joje, meziir, otomatik pipet, vb) belirsizligi,
v' Tekrarlanabilirlik, tekrar tiretilebilirlik belirsizligi,
v’ Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik,
v' Kullanilan RM/SRM’in Geri Kazanim Belirsizligi.

Bu kaynaklardan gelen belirsizliklerden toplam belirsizlige en ¢ok etki eden belirsizlik nedir kontrol
edilir. En 6nemli belirsizlik kaynagi tekrarlanabilirlik, tekrar tiretilebilirlik verilerinden gelir.

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik degeri, tekrarlanabilirlik, tekrar tiretilebilirlik belirsizliklerinden
daha diisiik olmalidir.

Toplam Belirsizlige etkisi kiigiik/az olan belirsizlikler (6rn: cam malzeme belirsizligi ) sonucu
etkilemeyeceginden, ihmal edilebilir; ancak Laboratuvarin ihmal ettigi bu belirsizlikleri bir dokiimaninda
gostermeli, kayit altina almalidir.
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» Hesaplanan belirsizlik genisletilmis ve relatif belirsizlik olarak gosterilmeli ve belirsizlik degerinin
analiz raporlarinda nasil ifade edilecegi de tanimlanmalidir.
Laboratuvarin, analiz sonucunu relatif belirsizlik olarak vermesi daha uygundur.
Ornek:
SONUC = X + GB ya da
=X+ X*RB
Om: 0,5+ 0,012 yada 0,5 =+ 0,5%2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh veya ani denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puani verilir.
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Uygulama 7

IYON KROMOTOGRAFI (IC) CIHAZIYLA ANALIZLER
(Su ve atik su da, anyon/katyon, Atik Yag da Halojen ve Emisyon)
(Imisyon v.b. kapsamlarinda Anyonlar)
» Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde goérevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.
Bu cihazda galisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar calisanlari tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.
Eger egitim, cihazin distribiitdr firmasi tarafindan verilmis ise, firma tarafindan verilmis olan egitim
belgesi incelenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez; ancak personelin, tim metot
dogrulama/ gegerli kilma ( verfikasyon/ validasyon) calismalari ile kalite kontrol ¢alismalarina katilmis
olmasi gerekir.

» IC Cihazi ortam sartlarinin uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri 2243 °C dir. Cihazda
karasizliklar sicaklik arttikga ortaya g¢ikacagindan, cihaz direk gilines 15181 altinda ve tozlu ortamda
bulundurulmaz. Kalibrasyon egrisiyle, kalite kontrol ¢aligmas1 ve analizlerin yapildig1 ortam sicakliginin
ayni olmasi saglanir. Ortam sicakligi data loger ile olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati incelenir. Analiz talimatlarinin, IC cihazinda yapilan,
parametre ve kapsamanalizlerine uygun olup olmadigi kontrol edilir. Talimatin metodun ¢evirisi seklinde
degil, uygulamayi yansitacak sekilde olmas1 gerekir.

» Metot dogrulama/ gegerli kilma raporlart incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma c¢aligmalarmin olup olmadigi kontrol edilir. Tim metot dogrulama/ gecerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve Ol¢im belirsizligi hesaplarinin bulundugu elektronik ortam
kayitlari, analiz ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne seklide ytirtitiilecegi,
ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) tamiml1 olmalidir. Tlgili dokiiman kontrol edilir.

» IC Cihazi, belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip yaptiritimadigi kontrol edilir.
Kalite kontrol ¢aligmalar1 uygunsa, cihaz performansinin 2 yilda bir yapilmasi uygun olabilir.

» Ayni cihazda farkli kolonlar kullanilarak analizler yapiliyorsa, kolon degisikliginde kalibrasyon egrisi
yenilenmelidir. Cihaz performansi kontrol edilir.

» Laboratuvarda, Laboratuvarda, elektrik kesintilerine kars1 kesintisiz gii¢ kaynagi (UPS-Uninterruptible
Power Supply — UPS) bulunmalidir

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi Gereken Caligmalar:

LOD, LOQ (Limit Of Dedection/ Limit Of Quantifcation- Tayin Limiti/ Ol¢iim Limiti)
Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Secicilik (kapsamda, numune ile ¢aligma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (Isletme i¢i metotlar1 gegerli kilma)
Yapilmasi gereken ¢aligmalar:
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LOD, LOQ
Calisma aralig
Tekrarlanabilirlik
Tekrartiretilebilirlik
Geri kazanim
Secicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)
Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLI KILMA RAPORLARININ ICERIGI
» Kalite sisteminin tanimli1 bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir)ve c¢alismaya katilan personel adlarimni
icermelidir.

» Teorik bilgileri ve yapilan ¢alismanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 igermelidir.
» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. ( F testi (iki personelin standart sapmalarinin karsilastirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun Referans madde/Ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova ( ikiden fazla
personelin sonuglariin degerlendirilmesi vb.)

> LOD, LOQ: isletme i¢i metotlarda, blank veya sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢iim limiti ¢aligmasini, standart metodun LOQ
degerinde yada Yonetmeliklerdeki alt limite uygun bir degerde yapmalidir. En diisiik raporlama degeri,
teyit edilen LOQ degeridir. Yetkili personelden birisinin bu ¢alismay1 yapmast yeterlidir.

» Caligma aralig1 belirtilmelidir. (Laboratuvar tarafindan belirlenen raporlanabilecek en diisiik deger ile
caligabilecek en yiiksek degeri ifade eder.)

» Tekrarlanabilirlik/ Tekrar {iretilebilirlik ¢alismalar1 yapilmalidir. Yetkili olan her personel, en az 7
tekrarli orta ve yiiksek noktalarda galisma yapmalidir. (Diisiik deger: raporlanabilecek en diisiik deger
olarak bulunan degeri ifade eder)

» Secicilik/Geri kazanim: Kapsam caligmasi olmalidir. Su /Atiksu kapsamindaki analizlerde, geri
kazanim calismalar1 ger¢cek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu ¢alisma teorik deger, tespit
edilen deger ve % geri kazanim olarak gosterilir.

» Kalibrasyon egrisi en az 5 noktada ve egim (r/ koralasyon katsayisi) en az 0,99 olmalidir.

» Kalibrasyon egrisinde kullanilan madde ile kalibrasyon egrisi kontrol ¢aligmalarinda kullanilan madde
farkli olmalidir. Yani Laboratuvar SRM veya RM ile metot dogrulama yapabilir, ama kalibrasyon egrisi
kontrol ¢alismalarinda kullandigi SRM farkli marka veya aymi markanin farkli LOT numarasindan

olmalidir.

» Kalibrasyonun 6zellikle yonetmeliklerin ihtiyacini karsilayan araliklarda ¢izdirilmis olmasi beklenir.
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» Emisyon, imisyon kapsamindaki anyonparametrelerinin analizinde, kalibrasyon egrisi olusturulurken,
standart ¢ozeltiler,0rneklemenin alindig1 ¢ozeltiyle hazirlanmalidir.

KALITE KONTROL CALISMALARI

» Kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik sinir degerleri baz alinarakbelirlenir.

» Kalite kontrol grafikleri, o parametrede ¢alisan personelin en az 14 verisiyle ¢izilir.

» Kalite kontrol grafikleri, on islem gerektiren parametrelerde, ©on islemi igerecek sekilde
olusturulur.(Atik su,Toprak, sedimet, atik yag, atik gamur, emisyon,imisyon vb diger kapsamlarda)

» Kalite kontrol grafikleri, kapsam uygun SRM ile yapilir, elde edilen verilerle kalite kontrol grafikleri
olusturulur.

» Kalite kontrol grafikleri, 6n islem gerektiren parametrelerde, o6n islemi igerecek sekilde
olusturulur.(Atik su,Toprak, sedimet, atik yag, atik gamur, emisyon vb diger kapsamlarda)

» Kalibrasyon egrisi kontrol ¢alismasi her analiz 6ncesi yapilir, kayit altina alinir.

» Toprak, sedimet, biyota, atik yag, emisyon kapsamlarinda kalite kontrol ¢aligmalar1 kapsamda yapilip,
en az ayda bir Kalite Kontrol Grafigine islenmelidir.

» Kalite kontrol grafikleri yillik olarak olusturulmalidir. Yeni yilin grafigi bir 6nceki yila ait verilerden
olusturulacag gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

» Laboratuvar sorumlusu veya kalite yoneticisi degil, analiz personeli, yaptig1 kalite kontrol ¢aligmasinin
verisini, kalite kontrol grafigine islemelidir ve grafiginin yorumlanmasi hakkinda bilgili olmalidir.

» Laboratuvarin ayda bir yapmis oldugu kalite kontrol ¢alismasinda kullandigi referans malzemeler ile
kalibrasyonda her analiz 6ncesi kullandig1 kimyasallarin kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile ortiismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.

» Kullanim tarihi geg¢mis kimyasallarin, SRM/RM lerin kullanilmasi durumunda, yeni tarihli
kimyasallarla yapilan karsilastirma ve kalite kontrol ¢alismalarinda, sonuglarin uygunlugu kontrol edilir,
kayit altina alinir. Kullanim tarihi gegmis bu malzemelerin, aylik yapilan kontrollerinin uygun olmasi
halinde, kullanimina devam edilir.

OLCUM BELIRSIiZLiGi CALISMALARI

Olgiim Belirsizligi Raporu Kalite Sisteminde tanimli bir dokiiman olmalidir veasagida yer alan bilgileri
igerir.

» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve ¢alismaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklari:
v Cam malzeme (pipet, balon joje, meziir, otomatik pipet, vb) belirsizligi,
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v' Tekrarlanabilirlik, Tekrar tiretilebilirlik belirsizligi,
v Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik,
v" Kullanilan RM/SRM’in Geri Kazanim Belirsizligi

Bu kaynaklardan gelen belirsizlikler kontrol edilir. Belirsizliklerden toplam belirsizlige en ¢ok etki eden
belirsizlik nedir kontrol edilir. En 6nemli belirsizlik kaynagi Tekrarlanabilirlik, Tekrar tretilebilirlik
verilerinden gelir.

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik degeri, tekrarlanabilirlik,tekrar tiretilebilirlik belirsizliklerinden
daha diisiik olmalidir.

Toplam Belirsizlige etkisi kiiciik/az olan belirsizlikler (6rn: cam malzeme belirsizligi ) sonucu
etkilemeyeceginden, ihmal edilebilir; ancak Laboratuvarin ihmal ettigi bu belirsizlikleri bir dokiimaninda
gostermeli, kayit altina almalidir.

» Hesaplanan belirsizlik genisletilmis ve relatif belirsizlik olarak gosterilmeli ve Belirsizlik degerinin
Analiz Raporlarinda nasil ifade edilecegi de tanimlanmalidir.

Laboratuvarin, analiz sonucunu relatif belirsizlik olarak vermesi daha uygundur.
Ornek:
SONUC = X + GB yada
=X+ X*RB
Orn: 0,5+ 0,012 yada 0,5 +0,5%2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar icin Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlari verilir.
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Uygulama 8

BALIK BIYODENEYI (ZEHIRLILIK SEYRELME FAKTORU - ZSF) ANALIZI
(Su, Atik Su, Deniz Suyu)

» Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde gorevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.

Bu analizde caligan personelin, oryantasyon egitimine bakilir ve egitim sirasinda yapilan analizlere ait
ham veri kayitlar1 incelenir.

> Ortam sartlarmin uygunlugu kontrol edilir. Deney i¢in uygun su sicakhigi 201 °C oldugundan, ortam
sartlarinin uygun sicaklik degeri olan 20+1 OC olmast saglanmis olmasi gerekir. Ortam sicakligi data loger
ile olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

» ZSF, laboratuvarda diger analizlerden ayri bir boliimde yapilmalidir. Analizin, laboratuvarda yapilan
on islem (distilasyon, asitle 6ziitleme v.b) ve analiz esnasinda olusabilecek kimyasallarin etkisinden
etkilenmemesi saglanir.

» Analiz talimati, metoda ve uygulamaya uygun olarak hazirlanmig olmalidir. Talimatin metodun
cevirisi seklinde degil, uygulamay1 yansitacak seklide olmasi gerekir.

» Metot Dogrulama (verifikasyon) Raporlari incelenir. Metot dogrulama siirecindeki tekrarlanabilirlik ve
tekrar tiretilebilirlik ¢aligmalarina ait ham veriler incelenir.

» Suyun sicakligmin olgtildiigii termometrenin kalibrasyonu kontrol edilir ve sertifikasinin uygunlugu
degerlendirilir.

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi Gereken Caligsmalar:

Tekrarlanabilirlik

Tekrartretilebilirlik

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLIi KILMA RAPORLARININ iCERIGi

» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir;

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve c¢aligmaya katilan personel adlarim
igermelidir;

» Teorik bilgileri ve yapilan ¢aligmanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 igermelidir.

» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. ( F testi (iki personelin standart sapmalarinin karsilastirilmasi), t testi (analiz

personelinin sonucunun Referans madde/Ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova ( ikiden fazla
personelin sonuglarinin degerlendirilmesi vb.)
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» Tekrarlanabilirlik/ Tekrar tiretilebilirlik ¢aligmalar1 yapilmahidir. Yetkili olan her personel, en az 2
tekrarli calisma yapmalidir.

» Metot Dogrulama tekrarlanabilirlik c¢alismalariin yonetmelik tablolarinda verilen degerleri
karsilayacak sekilde olmasi beklenir.

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

» Bu parametrede, Laboratuvarlar iki metottan birini uygulamaktadir. Se¢ilen analiz metoduna uygun
calisilmasi istenir.

(10.10.20009 tarihli 27372 sayili Resmi Gazetede yayimlanan Su Kirliligi Kontrolii Yonetmeligi Numune
Alma Ve Analiz Metotlar1 Tebligi ve TS 5676 Baliklar I¢in Toksisite Tolerans Testi)

» Atik su, deniz suyu kapsamlarinda yapilan ¢alismada, kapsamlarina uygun balik kullanilmalidir.
Deniz suyunda Lebistes reticulatus kullanilamaz.

» Test baliklarinin analizden once 1 hafta siire ile bekletme havuzlarinda bekletilmesi ve test icin
hazirlanmasi uygundur. Bekletme sirasinda baliklarin 1 hafta i¢indeki 6liim oran1 % 1’1 agmamalidir.

» Analiz i¢cin metoda uygun miktarda numune alinmis olmalidir.

» Analizde en az 5 L test suyu (numune + seyreltme suyu) kullanilir. Test suyu pH degeri, sicakligi ve
¢oziinmiis oksijen degeri Olgiilerek kayit altina alinir, bekleme siiresi 48 saattir.

» Seyreltme suyuna, test suyuna yapilan tiim islemler paralel olarak yapilir.

» Analizlerde bir bekletme tank1 (akvaryum), seyreltme suyu tanki ve en az 3 tanede seyreltme tanklar1
olmak {izere toplam 5 tank kullanilir.

» Tanklarin boyutlari, kullanilan metotta verilen degerler ile ortiismelidir. Metotta verilen tank boyutlari,
kullanilan test suyuna gore oranlanabilir.

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

Belge Bagvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar: verilir.
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Uygulama 9
MIKROBIYOLOJIiK ANALIZLER

Numunelerin uygun kaplarda ve analizlere yetecek miktarlarda alinmis oldugu, kontrol edilir
Numune alindig1 andan itibaren, soguk zincirle laboratuvara tasinmali ve 24 saat i¢inde analize
baslanmalidir.

Laboratuvarda “ekim ve inkiibasyon” ile ‘“dekontaminasyon” bdliimleri ayri olmalidir. Eger
laboratuvarda besiyeri hazirlaniyorsa bu boliim de ayr1 olmalidir.

Tezgahlar mikrobiyolojik ¢alismalara uygun mikroorganizma tutmayan malzemelerden olmalidir,
koseli bolimlerden kagiilmalidir. (fayans, ahsap vb olmamalidir).

Ekim odasinda sterilizasyon, UV lamba vb. ile saglanmalidir. UV lamba c¢alistigit zaman
laboratuvar girisine uyari yazist asilmali, lamba agma/kapama diigmesi, personelin UV 1sinina
maruz kalmamasi i¢in, lambanin bulundugu ortamdan ayr1 olmalidir.

Ekim, ya Laminair flow kabin i¢inde ya da bek alevinde yapilir. LPG tiipleri laboratuvar disinda
tutulur.

Inkiibasyon siiresi ve sicakligi metoda uygun olmalidir. Analiz siiresince inkiibator sicaklik
degerleri, data loger ile, belirli periyotlarda kayit altina alinir.

Ortamin (tezgahlarin ve laboratuvar ortamindaki havanin) sterilizasyonu, belirlenen araliklarla
kontrol edilip, kayit altina alinir.

Laboratuvar girisinde antimikrobiyal paspas bulundurulur veya laboratuvara girerken galos giyilir.
Personel analiz siirecinde 6nliikk giyer. Analiz yapilacak parametrelere uygun olarak da eldiven,
maske vb. koruyucu ekipman da kullanilir.

Laboratuvarda, eger dekontaminasyon yapiliyorsa ayri ortamlarda, temiz ve Kirli otoklavi olmak
tizere iki adet otoklav bulundurulur. Hazir besiyeri kullaniliyor ve dekontaminasyon yapilmiyorsa,
atilacak kiiltiirler ve kontamine materyaller uygun sekilde depolanir ve tibbi atik bertaraf
firmalarina belirli siklikta teslim edilir. Bu kayitlar incelenir.

Besiyeri ve numuneler ayr1 buzdolaplarinda bulundurulur, eger miimkiin degilse ayni
buzdolabinda farkli bélmelerde, 1s1k almayacak sekilde, uygun saklama kosullarinda muhafaza
edilir.

Analizlerle ilgili ham veriler, belirtilen periyotlarda standart mikroorganizmalarla yapilan kalite
kontrol ¢caligmalar1 kayit altina alinir.

Laboratuvar ¢ikisinda, personelinin el temizligi i¢in uygun kosullar saglanir.

Laboratuvarda géz dusu bulunmalidir.
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» Otoklavlarin her kullaniminda kimyasal indikator (otoklav band1) kullanilir. Belli siklikta da
biyolojik indikatdr ile sterilizasyon kontroliiniin saglanmasi onerilir.

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlari verilir.
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Uygulama 10
KOMUR ve SIVI YAKIT ANALIZLERI

Personelin analizlerdeki yetki listesi istenir ve analizlerde gorevli personelin listede
yetkilendirilmis olup olmadig1 sorgulanir.

Bu cihazda calisan personelin, cihaz bilgisi ve egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar
calisanlar1 tarafindan verilmis ise egitim prosediirlerine bakilir ve egitim sirasinda yapilan
analizlere ait ham veri kayitlar1 istenir.

Eger cihazin distribiitér firmasi tarafindan egitim verilmis ise firma tarafindan verilmis olan
egitim belgesi istenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez. Yetkilendirilecek
personelin tiim metot dogrulama/ gegerli kilma ( verifikasyon/ Validasyon) ¢aligsmalar1 ile kalite
kontrol ¢alismalarina katilmis olmasi beklenir.

Laboratuvar sorumlusunun yakitlarin 6zellikleri konusunda bilgi sahibi olmasi gerekir.

Kiikiirt Analizorii, Kalorimetre, Termogravimetrik Analizor Cihazlar1 v.b cihazlarin ortam
sartlarnin uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri 22+5 °C dir.( Analiz Metotlar1 ve
Cihaz Kullanim kitab1 dikkate alinarak belirlenmeli) Ortam sicakligi data loger ile olabildigi gibi
termometreyle de takip edilebilir.

Numune kirma ve Ogiitme islemleri cihazdan farkl: bir numune énislem biriminde yapilmalidir.
On islemlerin yapildig1 ortam sartlarinin (ortamda ki tozun disar1 atilmasi icin davlumbaz,
havalandirma, klima, v.b.) uygunlugu kontrol edilir. On islem ortam sicaklik degeri 22+5 oC dir.(
Analiz Metotlar1 ve Cihaz Kullanim kitabi dikkate alinarak belirlenmeli) Ortam sicakligi data
loger ile olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

Cihaz kullanim talimati, analiz talimati istenir. Analiz talimati, laboratuvarin yetkisinde olan tiim
kapsam ve parametreleri igerecek seklide hazirlanmis olmalidir ve talimata uygun olarak,
calisildigi kontrol edilir. Talimatin metodun ¢evirisi seklinde degil, uygulamay1 yansitacak seklide
olmasi gerekir.

Bagvurulan tiim kapsam ve parametrede, dogrulama/gecerli kilma (validasyon/verifikasyon)
caligmalarinin olup olmadig: tek tek kontrol edilmelidir. Tiim metot dogrulama/ gecerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve 6l¢tim belirsizligi hesaplarinin bulundugu elektronik ortam
kayitlari, analiz ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne sekilde
yiiriitiilecegi ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) tanimli olmalidir. Ilgili dokiiman kontrol edilir.

Yakit analizlerinde kullanilan cihazlarin, belirtilen plana uygun olarak, temsilci firmasi tarafindan
performans/kalibrasyon testlerinin periyodik olarak yapilip yapilmadigi kontrol edilir. (Kalite
kontrol galismalar1 uygunsa, cihaz performans ve kalibrasyonlarinin her yil yaptirilmasi zorunlu
tutulmaz. iki veya ii¢ yilda bir yaptiriimas1 da uygun olabilir. Cihazlarin yetkili firma tarafindan
yapilan bakim onarim kayitlar1 incelenir. Ancak yetkili firma tarafindan yapilan bakim onarim
sonrasl, cihaz performans kontrolii yaptirilmis ve raporlanmis olmalidir.)

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

» Numune hazirlanan 6n islem boliimiinde cihazlarin temizligi i¢in, tozu tamamen temizleyecek
makinalar (6rn: sanayii tipi elektrik siiptirgesi) kullanilmalidir.
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» Numune hazirlama 6n islem boliimiinde calisan personel, laboratuvarda ve sahada giivenligi igin
uygun giysi, maske, eldiven, is gozliigii gibi kisisel koruyucu donanimlara sahip olmalidir.

» Kullanilan tiip ¢evre sartlar1 agisindan zincirlenerek sabitlenmis ya da disarida 6zel kabinin i¢inde
sabitlenmis olmalidir.

» Laboratuvarda ayni cihazdan birden fazla olmasi durumunda tiim cihazlarda dogrulama/gecerli kilma
caligmas1 yapilmalidir.

> Ust 1s1l analizinde asit diizeltmeleri titrimetrik metot ile yapilmalidir.

> On islemde kullanilan terazi virgiilden sonra en az 2 haneli olmalidir

METOT DOGRULAMA (verifikasyon) RAPORLARI (Standart bir metodu dogrulama)
Yapilmasi gereken galismalar:
Tekrarlanabilirlik
Tekrartiretilebilirlik

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLIi KILMA RAPORLARININ iCERIiGi
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir;

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve ¢alismaya katilan personel adlarini
icermelidir;

» Teorik bilgileri ve yapilan ¢alismanin ne oldugu ile ilgili kisa agiklamalar1 icermelidir.
» Analizler hakkinda ilgili talimatlara atifta bulunmalidir.

» Personelin analiz verilerindeki uyumu ile ilgili degerlendirmeler, istatistiksel hesaplamaya
dayandirilmalidir. (F testi (iki personelin standart sapmalarinin Kkarsilastirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun Referans madde/Ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova (ikiden fazla
personelin sonuglarinin degerlendirilmesi vb.)

» Tekrarlanabilirlik/ tekrar tretilebilirlik ¢aligmalar1 yapilmalidir. Kiikiirt Analizinde tekrarlanabilirlik/
tekrar tretilebilirlik calismalar1 diisiik ve yiiksek derisimlerde olmalidir. Yetkili olan her personel, diisiik
ve yiiksek noktalarda en az 7 tekrarli ¢alisma yapmalidir.

KALITE KONTROL CALISMALARI

> Laboratuvar, her numune setinin analizinden once, Sertifikali Referans Malzeme (SRM) ve /veya I¢
Kalite Kontrol Numunesi (IKN) ile dogrulama yapar.

> Laboratuvar, I¢ Kalite Kontrol Numunesi (IKN) iiretebilir. i¢ Kalite Kontrol Numunesi homojenligi
saglanmig, analizde sorumlu her personelin caligmasindan elde edilmis en az 14 tekrariiretilebilirlik
verisiyle atanmis degere sahip bir numunedir. Yapilan galismalar sirasinda IKN nin atanmus degeri, SRM
kullanilarak kontrol edilir. IKN nin tekrariiretiklebilirlik ¢alismasi sirasinda elde edilen verileri ile uyar
limiti ( £2s) tayin edilir. Laboratuvar her numune setinin analizinden énce, IKN ile yaptig1 dogrulama
degerini, uyar1 limitiyle kontrol eder, kayit altina alir, uygun olmas1 durumunda analize baslar.
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» SRM ile de ayda bir kontrol yapilir ve analiz sonucu kalite kontrol grafigine iglenir

» Miimkiin oldugu durumda kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik sinir degerleri baz alinarak
belirlenmelidir.

» Sadece Laboratuvar midiirii veya kalite yoneticisi degil, analiz personeli de , yaptig1 kalite kontrol
caligmasinin verisini kalite kontrol grafigine islemelidir ve grafigin yorumlanmasi hakkinda bilgili
olmalidir.

» Laboratuvarin kullandig1 sertifikali referans malzeme kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile ortligmelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.

OLCUM BELIRSIiZLiGi CALISMALARI

Olgiim Belirsizligi Raporu Kalite Sisteminde taniml1 bir dokiiman olmalidir ve asagida yer alan bilgileri
igerir.
» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve ¢alismaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklari:
v’ Biiret belirsizligi,
v'  Terazi,
v’ Tekrarlanabilirlik, Tekrar tiretilebilirlik belirsizligi,
v’ Kiikiirt analizi i¢in kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik, (Kalibrasyon egrisinden gelen
belirsizlik degeri, Tekrarlanabilirlik, Tekrar tiretilebilirlik belirsizliklerinden daha diisiik olmalidir.)

» Bu kaynaklardan gelen belirsizlikler kontrol edilir. En 6nemli belirsizlik kaynag: tekrarlanabilirlik,
tekrar tretilebilirlik verilerinden gelir.

> Toplam Belirsizlige etkisi kiiciik/az olan belirsizlikler (biiret belirsizligi, terazi vb.), sonucu
etkilemeyeceginden, ihmal edilebilir; ancak Laboratuvar, ihmal ettigi bu belirsizlikleri bir dokiimaninda

gostermeli, kayit altina almalidir.

» Hesaplanan belirsizlik genisletilmis ve relatif belirsizlik olarak gosterilmeli ve Belirsizlik degerinin
Analiz Raporlarinda nasil ifade edilecegi de tanimlanmalidir.

Laboratuvarin, analiz sonucunu relatif belirsizlik olarak vermesi daha uygundur.

Ornek:
SONUC =X + GB yada
=X+ X*RB

Om: 0,5+ 0,012 yada 0,5 +0,5*2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlari verilir.
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Uygulama 11
NUMUNE KABUL VE RAPORLAMA UYGULAMALARI

Personelin Numune Kabul ve Raporlamadaki yetki listesi istenir ve gorevli personelin listede
yetkilendirilmis olup olmadig1 sorgulanir. Numune kabul ve raporlama personelinin yedegi
olmalidir.

Laboratuvar, numune kaydini barkod sistemli yazilim {izerinden yapar. Barkod Sisteminde,
barkod okutucu cihazin kullanilmasi zorunlu degildir.

Numuneye verilen “kod” ile numunenin geldigi yerin, analizi yapan personel tarafindan bilinmesi
engellenir.

Numune kayitlarindan 6rnekleme yapilarak, Laboratuvarin raporlamaya kadar olan izlenebilirlik
stireci kontrol edilir. Bunun i¢in, numune kayit sisteminden segilen bir numuneye ait tutanak, ham
veriler ve analiz raporu incelenir.

Numunenin analiz iicreti sorgulanir, asgari fiyat tarifesi ile uyumuna bakulir.

Laboratuvar Bakanlik¢a yetkilendirilmis, denetim yetki devri yapilmis veya kendi mevzuatinda
numune alma yetkisi olan kurum/kurulus, laboratuvar ve kisiler tarafindan alinan numunelerin
Ol¢tim/analizlerini Cevre Mevzuati kapsaminda izin, lisans, i¢ izleme ve denetime tabi resmi
amaglarda kullanilmak {izere raporlayabilir. Bu Raporlarda Bakanlik logosu kullanilir. Bu raporlar
hukuki iglemlerde delil olarak kullanilabilir ve raporda aksini belirten ifadeler kullanilamaz.

Laboratuvar, Bakanlik¢a yetkilendirilmemis, denetim yetki devri yapilmamis veya kendi
mevzuatinda numune alma yetkisi olmayan kurum/kurulus, laboratuvar ve kisiler tarafindan alinan
numunelerin dl¢lim/analizlerini 6zel numune olarak yapabilir; ancak bu numunenin analiz
sonuclarint Cevre Mevzuati kapsaminda izin, lisans, i¢ izleme ve denetim amagl resmi islemlerde
kullanilmak tizere raporlayamaz. Bu numunelerin analiz raporlarinin tiim sayfalarinda, “Bu rapor
cevre mevzuatina iliskin resmi islemlerde kullanilamaz." ibaresinin acik¢a okunabilir yazilmasi
ve Bakanlik logosunun kullanilmamasi gerekir.

Laboratuvarin yetkili olmadigi bir parametreye ait 6l¢iim, analiz ve hesaplama sonuglari higbir
sekilde cevre mevzuatina esas teskil edecek raporlarda yer alamaz.

Cevre mevzuati kapsaminda her tiirlii izin, lisans, i¢ izleme ve denetime esas teskil edecek Olglim
ve analiz raporlarinda, Numune kabul asamasinda asagidaki sartlar saglanip saglanmadig: kontrol
edilir.

Numune, numune alma yetkisine sahip bir kurum/kurulus tarafindan alinmis olmalidir.

I¢ izlemeler hari¢ olmak iizere, numunenin miihiirlenmis olmasi gerekir.

Numune kabina ve orijinal miihriine miidahale edilmemis veya degistirilmemis olmalidir.
Numuneye ait evrakta veya tutanakta herhangi bir tahrifat yapildigina dair bir bulgunun
tespit edilmemesi gerekir.

ANANENRN

Sayet Raporda isbirligi laboratuvarin analiz sonucu yer aliyorsa: Laboratuvarin isbirligi yaptigi
laboratuvarla olan sézlesmesine bakilir.
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(Web sitesinin  14.04,2014 tarihi “Duyurusu”: Laboratuvar, en fazla bes Laboratuvarla
laboratuvarlar arasi isbirligi yapabilir; Laboratuvarin bir kapsamda isbirligi yapacagi toplam metot
sayisi, o kapsamdaki kendi yetkilendirildigi toplam metot sayisindan fazla olmamalidir.)

Baca Gazinda PCDD/Fs Analizi i¢in Laboratuvarimin Uyacag Sartlar

1-Laboratuvar ortam sicaklig1 23+2 derecede tutulacaktir.

2-Onislem ve Cihaz Odas1 ayr1 bdlmeler halinde teskil edilecek ortam havalandirmas: giinde en az 8 kez tam
havalandirma yapabilecek sekilde saglanacaktir.

3-Laboratuvara hijyen statii saglanacak(toz, elektronik-elektromanyetik tedbir). Giris- ¢ikiglar kontrollii ve kayitli
olacaktir (aylik olarak kayitlar saklanacak).

4-Azot altinda ucurma saglayabilmek icin siirekli azot iiretici bulunacak ve bunun safligi en az LC/MS grade
olacaktir.

5-En az 1 biiyiik ¢eker ocak (en az 220x240 cm) 6nislemde yer alacaktir.

6-Solventler icin mutlaka ayri1 ayr1 organiklere uygun dispenser, her bir standart i¢in yedekli uygun hacimlerde
siringa, azot altinda ugurma diizenegi (su banyolu ve 1sitma bloklu) bulunmalidir.

7-Laboratuvarda ayni anda en az 30 6rnekleme yapabilecek sayida sarf malzeme her an hazir bulundurulmali, ayni
anda en az 30 numune hazirlayabilecek sayida sarf malzeme (evaporator tiipii, balon, erlen, pipet)
bulundurulmalidir.

8-Mutlaka dibi 6zel dizayn konik geri kazanim vialler kullanilacaktir.
9-En az 2 adet yedek GC kolonu, en az 1 adet yedek source olmalidir.

10-Cihazn elektrik kesintilerinden etkilenmemesi i¢in mutlaka diger sistemlerden bagimsiz en az 1 saat besleyecek
kapasitede kesintisiz giic kaynagina acil buton ile donatilmis birer sisteme bagli olarak dizayn edilmelidir.

11-Yapilan ekstraksiyonlarda ve temizleme islemlerinden ortaya ¢ikacak her tiirlii atik tehlikeli etiketi ile bertaraf
edilecektir.

12-1 adet bagimsiz buzdolabi, 1 adet giivenlik havalandirmali kimyasal dolab1 bulundurulmalidir.
13-1 adet 6 li su banyolu azot altinda ugurma sistemi

14-1 adet 12 li 1sitma bloklu 2 ml vial azot altinda ugurma sistemi
15- 1 adet harici MS grade azot jenaratorii

16-En az 3 adet masa iistii emis kollar1

17-1 adet biiylik boy ¢eker ocak

18- 2 adet ultrasonik banyo

19- 1 adet dijital elektronik dokunmasiz hassas terazi

20- Kap1 alt1 toz bantlari(giinliik degisecek)

21-Yangin sondiiriicii

22- 1 adet kagak testi argon tiipii

23-Bagimsiz dizayn edilmis analiz ve 6nislem odasi (ayn1 boliimde) sadece calisanlara tanimli sifreli girig sistemi
yapilmalidir.

24-Gaz baglantilar (helyum, azot gibi) mutlaka kaynaksiz ¢elik boru ile yapilmalidir.
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Cihaz Kalibrasyonu ve Numune Hazirlama

1-Analitik i¢in (CS1-CS5) Kalibrasyon sikligi ayda 1 olarak uygulanacak

2-Her okuma oncesi CS; ile kalibrasyon kontrol yapilacak ve bu okuma her 20 numunede bir tekrarlanacaktir.
3-Her bir baca gaz seti i¢in(saha blank’i+3 numune) haricinde mutlaka laboratuvar blank okumasi yapilacaktir.
Not: Laboratuvar Blank’i 6rnekleme setini hazirlayan laboratuvar tarafindan yapilir.

4-Ornekleme hiicreleri tam doldurulmus olacak ve mutlaka sampling standartlari ilave edilecektir.
(EDF-4138-10 1:5 seyreltilmis standarttan 200 pL)

5-Ornek tiipleri hazirlanirken her bir tiipe 200 nL(4000-8000 pg) miktarda Sampling Standarts **C., (EDF-4138)
uygulanacaktir.

6-Ekstraksiyon i¢in her bir 6rnek igin 200uL(2000-4000 pg) Extraction Standarts **C,, (EDF-4139)
uygulanacaktir.

7-Enjeksiyon 6ncesinde her bir 6rnek igin 30 uL Syringe Standarts-">C;, (ED-4140) uygulanacaktir.

8-Her analiz 6ncesi PFK ile auto tune veya manuel tune yapilacak ve kiitle kalibrasyon kayitlari ile birlikte basilt
kopya olarak arsivlenecektir.

9-XAD_2 regineler en fazla 1(bir) kere kullanilacak.

10-Temiz XAD-2 alimina 6zen gosterilecek. Alinamamasi halinde ise temizlenmemis XAD-2’ye mutlaka
temizleme prosediirleri uygulanacak. Uygulanan isleme iliskin kayit tutulacaktir.( XAD-2 miktari, solvent miktart,
temizleme zamani, temizlemeyi yapan)

11-Kullanilan solvent ve kimyasallar en az pestisit grade veya GC/MS grade olacak.

12-Kimyasal Madde, Kimyasal Standart, CRM satin almalara iliskin fatura ve glimriik kayitlar1 faaliyet raporlar
olarak Bakanliga bildirilecektir.

13-ilave edilecek *Cy, miktarlart ve seyreltmeleri asagidaki tabloda oldugu gibi uygulanacak, mutlaka
ekstraksiyon sivisinin yarisi arsiv olarak istenildiginde Bakanliga gonderilecek sekilde saklanacaktir.

Sampling Standarts-"Cy, Orig.Conc. | Dilition |Concentration |Spike Volume | Amount
EDF-4138-10 (pg/pL) Factor (pg/uL) (uL) (pg)
*C1,-1,2,3,7,8-PeCDF 100 1:5(1+4) 20 200 4000
¥C1,-1,2,3,7,8,9-HXCDF 100 1:5(1+4) 20 200 4000
3C,,-1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 200 1:5(1+4) 40 200 8000
Extraction Standarts-"C;, Orig.Conc. | Dilition |Concentration |Spike Volume | Amount
EDF-4139-10 (pg/pL) Factor (pg/uL) (uL) (pg)
3C,-2,3,7,8-TCDD 100 1:10(1+9) 10 200 2000
B3C,,-1,2,3,7,8-PeCDD 100 1:10(1+9) 10 200 2000
BC,,-1,2,3,4,7,8-HxCDD 100 1:10(1+9) 10 200 2000
¥C1,-1,2,3,6,7,8-HxCDD 100 1:10(1+9) 10 200 2000
¥C,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 200 1:10(1+9) 20 200 4000
¥C.,-OCDD 200 1:10(1+9) 20 200 4000
3C,,-2,3,7,8-TCDF 100 1:10(1+9) 10 200 2000
3C,,-2,3,4,7,8-PeCDF 100 1:10(1+9) 10 200 2000
¥C1,-1,2,3,4,7,8-HXCDF 100 1:10(1+9) 10 200 2000
*C.,-1,2,3,6,7,8-HXCDF 100 1:10(1+9) 10 200 2000
3C1,-2,3,4,6,7,8-HXCDF 100 1:10(1+9) 10 200 2000
3C.,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 200 1:10(1+9) 20 200 4000
°C,,-OCDF 200 1:10(1+9) 20 200 4000
Syringe Standarts-"C,, Orig.Conc. | Dilition |Concentration | Spike Volume | Amount
ED-4140 (pg/nL) Factor (pg/pL) (nL) (P9)
*C,-1,2,3,4-TCDD 400 1:5(1+4) 80 30 2400
°C1,-1,2,3,7,8,9-HXCDD 400 1:5(1+4) 80 30 2400
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14-Orneklerin aktarilmasi, yikanmasi, enjekte edilmesi islemlerinden &nce en az 5 yikama yapilacak ve her
yikama sonunda ultrasonik ekstraksiyon iglemi yapilacaktir.

15-Otomatik eksraksiyon ve otomatik temizleme islemleri uygulanacak olmamasi durumunda yapilacak temizleme
islemleri i¢in hazir sartlandirilmis kolonlar kullanilacaktir.

16-Her bir deney i¢in numune hazirlama sirasinda uygulanan IS, ekstraksiyon ve temizleme islemleri adim adim
kayit altina alinacaktir.

17-Numuneyi alan her bir personel Bakanliktan egitim sertifikasi ve numune alma kimlik kartina sahip olacaktir.

18- Her laboratuvar 6rnek hazirlama islemi i¢in QC, blank ve numunelere uygulanan islemleri adim adim kayit
altina alacaktir.

RAPOR FORMATI (ORNEK)

% Contrubution to
PCDD/F I-TEF V¥E'§ Ar(np‘;‘;”t "(; 'S)Q WH((SQ;EQ Total PCDD/F TEQ

NATO WHO
2,3,7,8-TCDF* 0.1 0.1 293 29.3000 29.3000 33.55 35.48
1,2,3,7,8-PeCDF* 0.05 0.03 258 12.9000 7.7400 14.77 9.37
2,3,4,7,8-PeCDF* 0.5 0.3 16.4 8.2000 4.9200 9.39 5.96
1,2,3,4,7,8-HXCDF* 0.1 0.1 259 25.9000 25.9000 29.66 31.36
1,2,3,6,7,8-HXCDF* 0.1 0.1 0.0197 0.0020 0.0020 0.01 0.01
1,2,3,7,8,9-HXCDF* 0.1 0.1 10.2 1.0200 1.0200 1.17 1.24
2,3,4,6,7,8-HXxCDF* 0.1 0.1 7.01 0.7010 0.7010 0.80 0.85
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF* 0.01 0.01 147 1.4700 1.4700 1.68 1.78
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF* 0.01 0.01 5.44 0.0544 0.0544 0.06 0.07
OCDF* 0.001 0.0003 79.8 0.0798 0.0239 0.09 0.03
2,3,7,8-TCDD* 1 1 1.87 1.8700 1.8700 2.14 2.26
1,2,3,7,8-PeCDD* 0.5 1 7.54 3.7700 7.5400 4.32 9.13
1,2,3,4,7,8-HxCDD* 0.1 0.1 6.01 0.6010 0.6010 0.69 0.73
1,2,3,6,7,8-HxCDD* 0.1 0.1 7.03 0.7030 0.7030 0.81 0.85
1,2,3,7,8,9-HxCDD* 0.1 0.1 6.85 0.6850 0.6850 0.78 0.83
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD* 0.01 0.01 5.58 0.0558 0.0558 0.06 0.07
OCDD* 0.001 0.0003 9.78 0.0098 0.0029 0.01 0.00
Toplam PCDD/F (pg) * 1120.5297
Toplam PCDF (pg) * 44.6600
Toplam PCDD (pg) * 1075.8697
Toplam TEQ (pg) 87.3218 82.5890
Toplam TEQ (ng) 0.0873 0.0826
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19- Rapor eklerinde asagida oldugu gibi geri kazanim i¢in kriter tanimlanacak olup (6l¢limii yapilan recovery%o)
miktarlar1 rapora yazilacaktir. Bu degerler, saglanmadig1 takdirde analiz tekrarlanacaktir. Kullanilan standart
miktar1 kayit altina alinacaktir.

. - .
o T Jotis ey Hesaplanan Recovery %
Cy,-1,2,3,7,8-PeCDF 50-120

B3¢C1,-1,2,3,7,8,9-HXCDF 50-120

Cy,-1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 50-120

Extraction Standarts-'*Cy, C T Rav i S ——
EDF-4139-10 Kabul Kriteri %

B3¢C,-2,3,7,8-TCDD 40-120

3¢C1,-1,2,3,7,8-PeCDD 40-120

B3¢C1,-1,2,3,4,7,8-HXCDD 40-120

B3¢ 1,-1,2,3,6,7,8-HXCDD 40-120

BC1»-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 40-120

"C1,-OCDD 40-120

3C,-2,3,7,8-TCDF 40-120

B3¢C1,-2,3,4,7,8-PeCDF 40-120

B3C1,-1,2,3,4,7,8-HXCDF 40-120

B3¢C1,-1,2,3,6,7,8-HXCDF 40-120

B3¢C1,-2,3,4,6,7,8-HXCDF 40-120

3C1,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 40-120

"C,,-OCDF 40-120

Bakanligimiz tarafindan Dioksin-Furan parametresinde sadece baca gazi 6rneklerinde yetki verilecektir.

Not: PCDD/Fs Numunelerinin analizi icin bakanlikla ayrica sozlesme yapilmasina gerek yoktur.

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar i¢in Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar verilir.
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