A T

)

Hazirlayan
Cevre ve Sehircilik Bakanhgi
CED, izin ve Denetim Genel Miidiirliigii

Laboratuvar Olgiim ve izleme Dairesi Bagkanhgi

CRL/KL-01/02.05.2016

Sayfa 1 /38




ICINDEKILER

Uygulama 1: NUMUNE ALMA UYGULAMALARI

Uygulama 2: EMISYON ve iMISYON KAPSAMINDA YERINDE iNCELEMELERDEKI
UYGULAMALAR

Uygulama 3: GRAVIMETRIK ve TITRIMETRIK ANALIZLER

Uygulama 4: UV-SPEKTROFOTOMETRIK ANALIZLER

Uygulama 5: ICP, ICP MS, AAS CIHAZLARIYLA ANALIZLER

Uygulama 6: GC, GC MS v.b CIHAZLARLA YAPILAN ORGANIK ANALIZLER

Uygulama 7: iYON KROMOTOGRAFI CIHAZIYLA ANALIZLER

Uygulama 8: BALIK BiYODENEYi (ZSF) ANALIZi

Uygulama 9: MIKROBIYOLOJIK ANALIZLER

Uygulama 10: KOMUR ve SIVI YAKIT ANALIZLERI

Uygulama 11: NUMUNE KABUL VE RAPORLAMA UYGULAMALARI

Sayfa 2 /38




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 iginde, bu faaliyet izlenir, demo yapilir.
Laboratuvardan tiim ara¢ ve gereclerinin, talimatlarinin, tutanaklarinin, formlarinin hazir olmasi
ve sahada atik tesisindeymis gibi ¢aligmasi istenir.

Numune alan laboratuvar:

Numune alma plan1 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 Ol¢iimler ve analizler yapilir.(pH, iletkenlik, ¢ozlinmiis
oksijen vb.) Sektor Tablosunda yer almayan iletkenlik, ¢6ziinmiis oksijen parametrelerinin 6l¢iimii
bilgi amacli olup, tesisten ayrica bu parametrelerin Slgiimii i¢in iicret istenmez. Eksiklik yazilir;
ancak ceza puani isletilmez.

Laboratuvarin numune alma kapasitesine bagh 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 calisilmalidir.

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 6nce
kontrol edilir.

v" Numune alma cihaziyla numune alinmigsa, oncelikle yag-gres numunesi ayrilir.

Yag gres numunesi kaybini onlemek gerektiginden, yag gres numune kabina alinan atik su
numunesi, ¢alkalanip dokiilmez.
v Alinan numunede bakilacak parametreler arasinda; serbest klor, siilfiir, siilfit, 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 almir 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
dondurulmas1 gerektiginden, numune kabi 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.(Bazi laboratuvarlarda 4-10 arasinda
Olclim yapan prop bulunmaktadir.)

v' Laboratuvarlar, ¢oklu 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) gonderilmesinden
sorumludur. Laboratuvarin igbirligi laboratuvarima numune gonderimi islemlerini anlatan talimati
olmalidir.

» Sahada bakilmasi1 gereken pH, iletkenlik, ¢oziinmiis oksijen cihazlarinin dogrulamalari sahada yapilir.
Dogrulamalar ilgili forma kaydedilmelidir. Formda tolerans aralik ve cihaz kodu yer almalidir.

> Ic izleme numuneleri haricindeki tiim numuneler, miihiirlenmis olmalidir.

> I¢ izleme numunelerinin analiz siiresi en fazla 6 is giinii olmalidir. Sektdr tablosunda, BOI
parametresinin olmamast 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 olmas1 gerekir.

(I¢ Izleme siirecinde: i¢ izleme numunesinin analiz sonucunun sektdr tablosundaki smir degerleri
karsilamamas: halinde, Laboratuvar, bu sonucu Il Miidiirliigiine bildirir ve i¢ izlemesini yaptig tesisten
ilk numunenin alimini takip eden 10 is giinii icerisinde 2 adet daha numune alarak analizler. Bu ii¢
numunenin analiz sonuglarinin aritmetik ortalamasi degerini de, tesisin bagli bulundugu ilin Cevre ve
Sehircilik 11 Miidiirliigiine bildirir. il Miidiirliigii, bu analiz sonucuna gére tesise idari yaptirim uygulanip
uygulanmayacagina karar vereceginden, tesisin i¢ izleme siirecindeki bu islemler takip edilmelidir.)

» Toprak, camur vb. numunelerin “dortleme metodu”yla azaltilmasi izlenir.

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

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agcilir.
Belge Bagvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar icin Diizeltici Faaliyet istenir.
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 olmadigi
sorgulanir. Olgiim personelinin gerekli egitimleri alip almadig1 ve ilgili sertifikalarma bakilir.

» Laboratuvarlar arasi igbirligi varsa igbirligi sdzlesmesi incelenir.

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

» Personel is glivenligi malzemeleri kontrol edilir.

> Olgiim 6ncesi sahanm uygunlugu konusunda yapilan fizibilite ¢alismas1 kayitlar1 (baca boyu, delik
sayist 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 olmadigi
(impengerlar, 1sitmali prob v.b.),

v' Kalibrasyon planina uygun olarak cihazlarin kalibrasyonlarinin yaptirilip yaptirilmadigi, kalibrasyon
sertifikalari,

v' Isitmal1 prob ve filtre tutuculardaki i1sitma siteminin ¢alisip ¢alismadigi,

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati istenir. Talimatlar, Ol¢iim ve analizi ig¢erecek seklide
hazirlanmis olmalidir Talimatin metodun ¢evirisi seklinde degil, uygulamay1 yansitacak sekilde olmasi
gerekir. Talimatlarda geri kazanimlar, sahit numune alimi, hesaplamalar v.b. kisimlar1 yer almalidir.

» Tartim odasi kontrol edilir.

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

v/ Tartim odasinin sicaklik ve nem degerleri datalogger ile diizenli araliklarla 6lgiilmeli ve
kaydedilmelidir.

v Filtre tartimlar1 kayit altina alimmahdir.

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

» Terazi, etiiv ve kiil firmin dogrulamalar1 yapilmali ve kayit altina alinmalidir.
(Filtre Sartlandirma:105°C ve 160°C.
Dioksin ve furan 6rnekleme malzemesi sartlandirma: 450 °C “de)

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

» Planli denetim ya da yerinde incelemelerde saha ¢alismasi yapilmayacak ise laboratuvar ortaminda gaz
analizoriinlin kurulmasi istenir, referans gazlarla dogrulmasi yaptirilir, 6l¢iim personelinin cihaz ve

metotlara hakimiyeti, bilgisi sinanir.
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» Saha cgalismasi yapilacaksa, denetginin belirledigi 6rnekleme ve 6l¢iimler sahada yaptirilir.
> Olgiim personelinin 6l¢iim kayitlarini, diizgiin tutup tutmadig: kontrol edilir.

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

» Nem 0l¢iimleri, nem probu ile yapiyorsa, metot gegerli kilma ¢alismalari, referans standart metotlara
gore yapilmig olmalidir. Nem hesaplamalari kontrol edilir.

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

> Ornekleme sonrast numuneler metotlara uygun kosullarda saklanmali ve Laboratuvara iletilmelidir.
Bunu i¢in saha ekibinin aracinda, gerekli buzdolabi1 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.
> Omeklem sonras1 yapilan numunenin ilgili GC, AAS, ICP, IC, Spektrofotometre v.b cihazlarda

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

» Laboratuvarlarin kapsaminda bulunan tiim isletme i¢i metotlarin, gecerli metotlarla karsilastirma ve
dogrulama testlerinin yapilip yapilmadig: kontrol edilir.

> Denetci, herhangi bir derisimde calisma isteyebilir. On islemi de igerecek seklide yapilan bu
calismanin 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
6l¢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 talimatlar1 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 siv1 absorbanlar; geri kazanim i¢in gerekli yikama ¢ozeltileri bulundurulur.
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> Orneklemelerden énce hiz taramasinin yapilip yapilmadigi, en diisiik hiz-en yiiksek hiz oraninm 1/3
oranindan kiiciik olacak sartinin ve fark basincinin her travez noktasinda 5 pa’dan biiyiik olmasi sartinin
saglanip saglanmadigi kontrol edilir.

» Yanma gazi 6l¢limii 6ncesi, referans gaz tiipleri ile dogrulamalar yapilmalidir.

> Ornekleme oncesi kagak testi yapilmalidir.

» Emisyon 6l¢iimii yapilacak isletmede baca Olglime hazir degilse (6lgtim diizlemi ve 6l¢im noktalari

v.b.) dlclimler iptal edilerek, tutanakla kayit altina alinir.

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agilir.

Belgg Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar icin 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 ANALIiZLER

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

Bu cihazda calisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar ¢alisanlar1 tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.

Eger egitim, cihazin distribiitér 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 ¢aligmalarina katilmig
olmast gerekir.

> Laboratuvarin uygun sicaklik degeri 2245 °C dir. Ortam sicaklig1 takip edilebilir.

» Distilasyon, asitle o6ziitleme v.b 06n islem analizleri g¢eker ocak iginde yapilir. Ceker ocak,
havalandirma, klima uygun ¢ekiste 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, uygulamay1
yansitacak sekilde olmasi gerekir.

» Metot dogrulama/ gegerli kilma raporlar1 incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma c¢alismalarinin olup olmadigt kontrol edilir. Tim metot dogrulama/ gecerli 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 yaptirihip yaptirilmadigi kontrol edilir.
Kalite kontrol ¢aligmalari uygunsa, cihaz kalibrasyonun 2 yilda bir yaptirilmasi uygun olabilir.

» Cam malzemelerin, otomatik buretlerin, otomatik pipetlerin, dispenserlerin Slgiim belirsizliklerine
etkisi kiiclik oldugundan, bu malzemelerin laboratuvar i¢i dogrulamalar1 istenmez.

» Laboratuvarda olusan tiim atiklar, risk gruplar1 ve saklama kosullarina gore (sizdirmaz zemin uygun
saklama bidonu vb.) uygun gecici 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 Calismalar:

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

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (kapsamda, numune ile ¢aligma)

Calisma aralig
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METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (isletme i¢i metotlar gegerli kilma)
Yapilmasi Gereken Calismalar:

LOD, LOQ

Calisma aralig

Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA/ METOT GECERLIi KILMARAPORLARININ iCERIGI
> 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.
» Analiz talimatlar1 6n islemleri de icerecek seklide yazilmalidir.

» 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 sonuglariin degerlendirilmesi vb.)

> LOD, LOQ: Isletme i¢i metotlarda, blank veya c¢alisilan diisiik derimle hesaplanan LOQ degeri,
raporlama degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢iim limiti galigmasini, standart
metodun LOQ degerinde yada Yonetmeliklerdeki alt limite uygun bir degerde yapmalidir. En diisiik
raporlama degeri, teyit edilen LOQ degeridir. Analizde yetkili tiim personel, bu ¢aligmay1 yapmalidir.

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

Tekrarlanabilirlik/ Tekrar tiretilebilirlik ¢aligmalar1 yapilmalidir. Yetkili olan her personel, en az 7 tekrarh
orta ve yliksek noktalarda ¢alisma yapmalidir.

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam calismast yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim calismalar1 gercek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu calisma
teorik deger, tespit edilen deger ve % geri kazanim olarak gosterilir.

» Metot dogrulama/ gecerli kilma c¢alismalarinda kullanilan Referans Madde ile Kalite Kontrol
calismalarinda kullanilan Referans Madde ayni olabilir.

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

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

> BOI analizinde;

v' Analiz siiresi en az 5 giin olmalidur.

v' Inkiibasyon siiresince karanlik ortam saglanir.

v' 20 £ 1 °C sicakhiginda gergeklesen analiz siiresince, inkiibatoriin sicaklik degeri, data loger ile
kayit altina alinr.
Inkiibatoriin sicaklik dogrulamasi, en az ayda bir kez, kayzt altina alinr.
BOI siselerinin metoda uygun olup olmadig1 kontrol edilir.
Atik suyun tahmini BOI degerine gore seyreltme orami segilir. Her drnek i¢in 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.
(Aritilmamis endiistriyel atiksular, dezenfeksiyon yapilmis sular vb. da as1 uygulamasi yapilir.)
Respirometrik Metot ile analiz yapiliyorsa her bir oksitobun dogrulamasiin yapildigi kontrol
edilir.(En fazla 3 ayda bir yapilir.)
v Glutamik asit, glukoz ile yapilan kalite kontrol ¢alismasinda da “as1” kullanilmalidir.
v Hesaplamalar kontrol edilir.

AN

SNANEN

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

» Kalite kontrol grafikleri yillik olarak olusturulur. Yeni yilin grafigi bir onceki yila ait verilerden
olusturulacag: gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

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

» Laboratuvarin Kalite kontrol caligmalarinda kullandig1 kimyasallarinin 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 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.
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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
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 kiiciikk/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.

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 agcilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar icin 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 calisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar ¢alisanlar tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.

Eger egitim, cihazin distribiitér 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 ¢aligmalarina katilmig
olmast gerekir.

» UV Cihazi, ortam sartlarmin uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri 23+3°C dir. Cihaz
klimalardan dogrudan etkilenmeyecek ortamda olmalidir. Kalibrasyon egrisiyle, kalite kontrol ¢alismasi
ve analizlerin yapildigr 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,
¢eker ocak bulunmalidir. On islem ortam sicaklik degeri 23+3°C dir.

» Cihaz kullanim talimati, analiz talimati incelenir. Analiz talimatlari, UV cihazinda yapilan analizlerde,
parametre ve kapsama uygun olup olmadig1 kontrol edilir. Talimatin metodun ¢evirisi seklinde degil,
uygulamay1 yansitacak sekilde olmasi gerekir.

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

» UV Cihazi, belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip yaptirilmadigi kontrol edilir.
Kalite kontrol ¢aligmalar1 uygunsa, cihaz performansinin 2 yilda bir yapilmas: uygun olabilir.

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

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

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (kapsamda, numune ile ¢aligma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (isletme i¢i metotlar gecerli kilma)
Yapilmasi gereken calismalar:

LOD, LOQ

Calisma aralig1
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Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLI KILMA RAPORLARININ iCERIGi
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve caligmaya 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 sonuglarinin 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 ¢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 ¢alismay1 yapmasi yeterlidir.

» Calisma araligi belirtilmelidir. (Laboratuvar tarafindan belirlenen raporlanabilecek en diisiik deger ile
calisabilecek en yliksek 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 calismast yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim g¢aligmalar1 ger¢gek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu calisma

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 calisilir.

» Kalibrasyon egrisi en az 5 noktada ve egim (r/ koralasyon katsayis1) en az 0,98 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 ¢aligmalarinda SRM farkli marka veya ayn1 markanin farkli LOT numarasindan olmalidir.

» Emisyon kapsamindaki iyon parametrelerinin analizinde, kalibrasyon egrisi olusturulurken, standart
cozeltiler 6rneklemenin alindig1 ¢6zeltiyle hazirlanir..

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

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

» Cihazin kalibrasyon egrisi, kalite kontrol ¢alismalarinin uygun bulunmasi halinde en az alt1 ayda bir
yenilenir.

» Calisilan parametre ve kapsama uygun, on islem yapilir.

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

» Distilasyon diizenegi Siyaniir parametresi i¢in ayr1 olmalidir.

» Kirlilik sebebiyle analiz sonucunun etkilenme olasilig1 olan parametrelerde cam malzeme, cellv.b sarf
malzemeler ayr tutulur.

» Numune cihazda okutulmadan once, 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 ¢aligsan personelin en az 14 verisiyle ¢izilir.

» Kalite kontrol grafikleri, 6n islem gerektiren parametrelerde, 6n islemi igerecek sekilde olusturulur.(
Su/Atiksu, Toprak, sedimet, atik, aritma ¢amuru, 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 6ncesi 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 dnceki yila ait verilerden
olusturulacag: gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

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

» Laboratuvarin ayda bir yapmis oldugu kalite kontrol ¢alismasinda kullandig: referans malzemeler ile
kalibrasyonda her analiz oncesi kullandigi kimyasallarin kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiikketimi birbiri ile ortiismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.
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» Bu c¢alismalar Referans Madde (RM) veya Sertifikali Referans Madde (SRM) ile yapilir. Kalibrasyon
egrisinde kullanilan Madde ile Kalite Kontrol c¢alismalarinda kullanilan Madde farkli olmalidir. Yani
Laboratuvar SRM veya toz kimyasaldan hazirladigi RM ile metot teyidi yapabilir, ama Kalite kontrolde
kullandig1 SRM farkli marka veya ayn1t markanin farkli LOT numarasindan olmalidir.

» 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 BELIRSIZLIGi CALISMALARI

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

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

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklarini.

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

Tekrarlanabilirlik, Tekrartiretilebilirlikbelirsizligi,

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 diistik olmalidir.

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

» 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
icin farkli derisimlerde belirsizlik hesaplanmig olmas1 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 agilir.

Belge Basvurusunda veya Kapsam Genisletmelerde bu uygunsuzluklar icin 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 calisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar calisanlar1 tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.
Eger egitim, cihazin distribiitér firmasi tarafindan verilmis ise, firma tarafindan verilmis olan egitim
belgesi incelenir. Laboratuvardan ayrica bu konuda i¢ egitim talep edilmez; ancak personelin, tiim metot
dogrulama/ gecerli kilma ( verfikasyon/ validasyon) calismalari ile kalite kontrol ¢aligmalarina katilmig
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 sicakligimin ayni
olmast saglanmalidir. Ortam sicakligi dataloger ile olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

> On Islemler cihazdan farkli ortamda yapilir. On islemlerin yapildig1 ortamda havalandirma, klima,
¢eker 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 c¢evirisi seklinde degil,
uygulamay1 yansitacak sekilde olmasi gerekir.

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

» AAS, ICP, ICP MS Cihazlan, belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip
yaptirilmadigr kontrol edilir. Kalite kontrol ¢aligmalar1 uygunsa, cihaz performansmin 2 yilda bir
yapilmas1 uygun olabilir.

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

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

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

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (kapsamda numune ile ¢aligma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (isletme i¢i metotlar gecerli kilma)
Yapilmasi gereken calismalar:
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LOD, LOQ

Calisma aralig

Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (Kapsamda, numune ile galisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLI KILMA RAPORLARININ iCERIGi
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir)ve caligmaya katilan personel adlarim
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 sonuglarinin degerlendirilmesi vb.)

> LOD, LOQ: Isletme ici metotlarda, blank veya sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢tim 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 ¢alismay1 yapmasi yeterlidir.

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

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

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam c¢alismasi yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim g¢alismalar1 ger¢ek numunede spike (zenginlestirme) ile yapilir. Bu ¢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 calisilir.

» Kalibrasyon egrisi en az 5 noktada ve egim (r/ koralasyon katsayis1) 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 yaptigi tesisindeki parametrenin ilgili Mevzuattaki
tablo sinir degerine gore, tek bir derisimde, tekrarlanabilirlik/ tekrar iiretilebilirlik, kalite kontrol
caligmalarini yapabilir.

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

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

» Cihazin her agilisinda kalibrasyon egrisi yenilenir.

» Caligilan kapsama uygun 6n islem yapilir.

» Su- Atik su da; Toplam Metal ve Coziinmiis Metal 6n islemleri farklidir. Toplam metal analizinde
asitle Oziitleme yapilirken, ¢oziinmiis metal analizinde, gelen numunenin AKM ve bulanikligina gore

gerekirse stizme islemi yapulir.

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

» Kullanilan tiip ¢evre sartlar1 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 karsilagtirilir, yapilan hesaplamalar kontrol edilir.

» Laboratuvarda birden fazla AAS, ICP, ICP MScihaz1 varsa her iki cihazda da dogrulama/gegerli kilma
calismasi yapilmahdir.

» AAS cihaziyla analiz yapilmas1 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 caligmalarinda kullandigt SRM farkli marka veya ayni markanm 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 gizilir.
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» Kalite kontrol grafikleri, 6n islem gerektiren parametrelerde, 6n islemi igerecek sekilde
olusturulur.(Atik su, Toprak, sedimet, biyota, atik yag, atik ¢amur, emisyon, imisyon vb diger
kapsamlarda)

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

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

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

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

» Laboratuvar sorumlusu veya kalite yoneticisi degil,analiz personeli, yaptigi 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 ulaslir.

» Kullanim tarihi geg¢mis kimyasallarn, 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 tamimli bir dokiiman olmalidir veasagida yer alan bilgileri
igerir.

» Analiz tarihleri, metot bilgisi ve caligmaya 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 {iretilebilirlik

verilerinden gelir.

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik degeri, tekrarlanabilirlik,tekrar tretilebilirlik belirsizliklerinden
daha diisiik olmalidir.
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Toplam Belirsizlige etkisi kiiclik/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 acilir.

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

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

GC, GC MS v.b. CIHAZLARLA YAPILAN ORGANIiK ANALIZLER
(Su, Toprak, Atik, Sediment, Biyota, Emisyon, Imisyon v.b. kaps.amlarlnda)
(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 calisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar ¢alisanlar 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) ¢alismalari ile kalite kontrol ¢alismalarina katilmis
olmasi gerekir.

» GC Cihazinin bulundugu ortam sartlarmim 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 islemler ¢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 gevirisi seklinde
degil, uygulamay1 yansitacak sekilde olmasi gerekir.

» Metot dogrulama/ gegerli kilma raporlar1 incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma calismalarinin olup olmadigr kontrol edilir. Tiim metot dogrulama/ gegerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve Ol¢lim belirsizligi hesaplarinin 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 ¢calismalar1 uygunsa, cthaz 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 Calismalar:

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

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (kapsamda, numune ile ¢aligma)

Calisma aralig

METOT GECERLI KILMA (validasyon) RAPORLARI (isletme i¢i metotlar gecerli kilma)
Yapilmas1 Gereken Caligmalar:
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LOD, LOQ

Calisma aralig

Tekrarlanabilirlik

Tekrartiretilebilirlik

Geri kazanim

Segicilik (Kapsamda numune ile ¢alisma)

Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA/ METOT GECERLIi KILMARAPORLARININ iCERIGI
> Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir) ve caligmaya 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 sonuglarinin degerlendirilmesi vb.)

> LOD,LOQ: isletme i¢i metotlarda, blank veya sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢tim 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 ¢alismay1 yapmasi yeterlidir.

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

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

» Secicilik/ Geri kazanim: Kapsam calismast yapilmalidir. Su /Atiksu, deniz suyu kapsamindaki
analizlerde, geri kazanim calismalar1 ger¢ek 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 caligmalarinda kullandigit SRM farkli marka veya ayni markanin farkli LOT numarasindan
olmalidir.

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

» Kalibrasyonun dzellikle yonetmeliklerin ihtiyacini karsilayan araliklarda ¢izdirilmis olmas1 gerekir.
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» Kendi i¢ izlemesini yapan laboratuvar, i¢ izlemesini yaptigi tesisindeki parametrenin ilgili Mevzuattaki
tablo sinir degerine gore, tek bir derisimde, tekrarlanabilirlik/ tekrar {iretilebilirlik, kalite kontrol
caligmalarini 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 once, numuneye konulur. Cihazin
performansini gormek amaciyla kullanilir. Kalibrasyon egrisinin kontrolii amagli kullanilir.

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

» Calisan personelin gilivenligi igin, uygun, maske, nitril eldiven, is gozligi gibi kisisel koruyucu
donanimlar bulundurulmalidir.

» Kullanilan tlip ¢evre sartlar1 agisindan zincirlenerek sabitlenmis ya da disarida 6zel kabinin iginde
sabitlenmis olmalidir.

» Laboratuvarda ayni cihazdan birden fazla olmasi durumunda tiim cihazlarda metot dogrulama
calismasi 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 gizilir.

» Kalite kontrol grafikleri, 6n islem gerektiren parametrelerde, ©On islemi igerecek sekilde
olusturulur.(Atik su,Toprak, sedimet, biyota, atik yag, atik ¢amur, 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 ¢alismalar1 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 6nceki yila ait verilerden
olusturulacagi gibi yeniden yapilan ¢alismayla da hazirlanabilir.

» Laboratuvar miidiiri veya kalite yoneticisi degil ,analiz personeli, yaptigi kalite kontrol ¢alismasinin
verisini, kalite kontrol grafigine islemeli ve grafiginin yorumlanmasi1 hakkinda bilgili olmalidr.

» 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 tliketimi birbiri ile ortiismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulasilir.

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

» 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 ve asagida yer alan bilgileri
igerir.

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

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklarini.
Gaz Kromotografi cihaziyla yapilan parametrelerdeki belirsizlik kaynaklar1 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 kaynag tekrarlanabilirlik, tekrar tiretilebilirlik verilerinden gelir.

Kalibrasyon egrisinden gelen belirsizlik degeri, tekrarlanabilirlik, tekrar iiretilebilirlik 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+ GByada
=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 icin 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 ANALIiZLER
(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 gorevli personelin listede yetkilendirilmis
olup olmadig1 sorgulanir.
Bu cihazda calisan personelin egitimine bakilir. Egitim diger laboratuvar calisanlar tarafindan verilmis
ise, egitim prosediiriindeki uygulama kontrol edilir. Egitim sirasinda yapilan analizlere ait ham veri
kayitlar1 incelenir.
Eger egitim, cihazin distribiitér 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 ¢aligmalarina katilmig
olmasi gerekir.

» IC Cihaz1 ortam sartlarmm uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicakhik degeri 22+3 °C dir. Cihazda
karasizliklar sicaklik arttikca ortaya cikacagindan, cihaz direk giines 15181 altinda ve tozlu ortamda
bulundurulmaz. Kalibrasyon egrisiyle, kalite kontrol ¢alismasi ve analizlerin yapildigi 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 raporlari incelenir. Tiim kapsam ve parametrede, metot dogrulama/
gecerli kilma c¢alismalarinin olup olmadigr kontrol edilir. Tim metot dogrulama/ gegerli kilma
caligmalar1, kalite kontrol grafikleri ve ol¢iim belirsizligi hesaplarinin bulundugu elektronik ortam
kayitlari, analiz ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne seklide yiiriitiilecegi,
ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) taniml1 olmalidir. {lgili dokiiman kontrol edilir.

» IC Cihazi, belirtilen plana uygun olarak performans testinin yaptirilip yaptirilmadigi 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 Calismalar:

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 calismalar:
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LOD, LOQ
Calisma aralig
Tekrarlanabilirlik
Tekrartiretilebilirlik
Geri kazanim
Secicilik (Kapsamda numune ile ¢calisma)
Saglamlik (Yeterlilik Testlerine Katilim ve basarili sonug alma)

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLI KILMA RAPORLARININ iCERIGi
» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir.

» Analiz tarihlerini, metot bilgisini (son basim olmalidir)ve calismaya 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 sapmalarmin Kkarsilastirilmasi), 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 sinyal/giiriiltii ile hesaplanan LOQ degeri, raporlama
degeri olarak verilecekse, teyit edilmelidir. Laboratuvar, 6l¢tim 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 ¢alismay1 yapmasi yeterlidir.

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

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

» Secicilik/Geri kazanim: Kapsam ¢alismasi olmalidir. Su /Atiksu kapsamindaki analizlerde, geri
kazanim c¢alismalar1 gercek 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 ¢alismalarinda kullanilan madde
farkli olmalidir. Yani Laboratuvar SRM veya RM ile metot dogrulama yapabilir, ama kalibrasyon egrisi
kontrol ¢alismalarinda kullandigt SRM farkli marka veya ayni 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,6rneklemenin 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 gizilir.

» Kalite kontrol grafikleri, 6n 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, 6n 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 ¢alismalar1 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 kullandig1 referans malzemeler ile
kalibrasyonda her analiz 6ncesi kullandigi kimyasallarin kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile 6rtiismelidir. Burada laboratuvara alinan kimyasallarin fatura
kontrolii yapilarak kullanim miktarlarina ulagilir.

» 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 gecmis 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 ¢caligmaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklart:
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 iiretilebilirlik
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.

» 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+ GByada
=X+ X* RB
Orn: 0,5+ 0,012 yada 0,5 +0,5%2,43/100 gibi

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK agcilir.

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

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar 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 calisan personelin, oryantasyon egitimine bakilir ve egitim sirasinda yapilan analizlere ait
ham veri kayitlar1 incelenir.

» Ortam sartlarinin uygunlugu kontrol edilir. Deney i¢in uygun su sicakligr 20+1 o°c oldugundan, ortam
sartlarim uygun sicaklik degeri olan 20+1 °C olmasi saglanmis olmasi gerekir. Ortam sicakligi data loger
ile olabildigi gibi termometreyle de takip edilebilir.

» ZSF, laboratuvarda diger analizlerden ayr1 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 hazirlanmis olmalidir. Talimatin metodun
cevirisi seklinde degil, uygulamay1 yansitacak seklide olmasi gerekir.

» Metot Dogrulama (verifikasyon) Raporlar1 incelenir. Metot dogrulama stirecindeki tekrarlanabilirlik ve
tekrar tretilebilirlik ¢alismalarina ait ham veriler incelenir.

» Suyun sicakliginin dl¢lildiigii termometrenin kalibrasyonu kontrol edilir ve sertifikasinin uygunlugu
degerlendirilir.

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

Tekrarlanabilirlik

Tekrariiretilebilirlik

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLI KILMA RAPORLARININ iCERIiGi

» Kalite sisteminin tanimli bir dokumani olmalidir;

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

» 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 sapmalarmin 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 iretilebilirlik ¢alismalar1 yapilmahidir. Yetkili olan her personel, en az 2
tekrarli calisma yapmalidir.

» Metot Dogrulama tekrarlanabilirlik ¢alismalarinin = yonetmelik tablolarinda verilen degerleri
karsilayacak sekilde olmasi beklenir.

ANALIZ ONCESI VE ANALIZ ANINDA

» Bu parametrede, Laboratuvarlar iki metottan birini uygulamaktadir. Segilen analiz metoduna uygun
calisilmasi istenir.

(10.10.20009 tarihli 27372 sayili Resmi Gazetede yayimlanan Su Kirliligi Kontrolii Yo6netmeligi 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 igin
hazirlanmasi uygundur. Bekletme sirasinda baliklarin 1 hafta i¢indeki 6liim oran1 % 1’1 asmamalidir.

» Analiz i¢cin metoda uygun miktarda numune alinmig 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 tanki (akvaryum), seyreltme suyu tanki ve en az 3 tanede seyreltme tanklari
olmak {izere toplam 5 tank kullanilir.

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

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 puanlan 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 ¢aligmalara uygun mikroorganizma tutmayan malzemelerden olmalidir,
koseli bolimlerden ka¢iilmalidir. (fayans, ahsap vb olmamalidir).

Ekim odasinda sterilizasyon, UV lamba vb. ile saglanmalidir. UV lamba ¢alistigi zaman
laboratuvar girigine uyar1 yazisi 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 diginda
tutulur.

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

Ortamin (tezgadhlarin 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 Onliik 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
firmalarma belirli siklikta teslim edilir. Bu kayaitlar incelenir.

Besiyeri ve numuneler ayr1 buzdolaplarinda bulundurulur, eger miimkiin degilse ayni
buzdolabinda farkli bolmelerde, 151k 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 g6z dusu bulunmalidir.
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» Otoklavlarin her kullaniminda kimyasal indikator (otoklav bandi) kullanilir. Belli siklikta da
biyolojik indikatdr ile sterilizasyon kontroliiniin saglanmas1 onerilir.

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

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

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlan 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 ¢alisan 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 distribiitdr 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) caligmalar ile kalite
kontrol ¢alismalarina katilmis olmasi beklenir.

Laboratuvar sorumlusunun yakitlarin 6zellikleri konusunda bilgi sahibi olmas1 gerekir.

Kiikiirt Analizorli, Kalorimetre, Termogravimetrik Analizor Cihazlart v.b cihazlarin ortam
sartlarmim uygunlugu kontrol edilir. Uygun sicaklik degeri 22+5 °C dir.( Analiz Metotlar ve
Cihaz Kullanim kitab:r dikkate alinarak belirlenmeli) Ortam sicakligi data loger ile olabildigi gibi
termometreyle de takip edilebilir.

Numune kirma ve Ogiitme islemleri cihazdan farkli bir numune &nislem biriminde yapilmalidir.
On islemlerin yapildig1 ortam sartlarinin (ortamda ki tozun disar1 atilmasi igin davlumbaz,
havalandirma, klima, v.b.) uygunlugu kontrol edilir. On islem ortam 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.

Cihaz kullanim talimati, analiz talimati istenir. Analiz talimati, laboratuvarin yetkisinde olan tiim
kapsam ve parametreleri igerecek seklide hazirlanmis olmalidir ve talimata uygun olarak,
calisildig1 kontrol edilir. Talimatin metodun ¢evirisi seklinde degil, uygulamay1 yansitacak seklide
olmas gerekir.

Bagvurulan tiim kapsam ve parametrede, dogrulama/gecerli kilma (validasyon/verifikasyon)
calismalarinin olup olmadigi tek tek kontrol edilmelidir. Tiim metot dogrulama/ gegerli kilma
caligmalari, kalite kontrol grafikleri ve Ol¢iim belirsizligi hesaplarinin bulundugu elektronik ortam
kayitlari, analiz ham verileri/ cihaz ¢iktilarinin kontrolii yapilir. Bu uygulamanin ne sekilde
yiiriitiilecegi ilgili dokiimanda (Prosediir/ Talimat) taniml1 olmalidur. ilgili dokiiman kontrol edilir.

Yakit analizlerinde kullanilan cihazlarin, belirtilen plana uygun olarak, temsilci firmasi tarafindan
performans/kalibrasyon testlerinin periyodik olarak yapilip yapilmadigr kontrol edilir. (Kalite
kontrol ¢aligmalar1 uygunsa, cihaz performans ve kalibrasyonlarinin her yil yaptirilmasi zorunlu
tutulmaz. Iki veya ii¢ yilda bir yaptirilmas1 da uygun olabilir. Cihazlarin yetkili firma tarafindan
yapilan bakim onarim kayitlar1 incelenir. Ancak yetkili firma tarafindan yapilan bakim onarim
sonrast, 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 siipiirgesi) kullanilmalidir.
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» Numune hazirlama 6n islem bolimiinde g¢alisan personel, laboratuvarda ve sahada gilivenligi 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 iginde
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 calismalar:
Tekrarlanabilirlik
Tekrartiretilebilirlik

METOT DOGRULAMA / METOT GECERLI 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 karsilagtirilmasi), t testi (analiz
personelinin sonucunun Referans madde/Ortalama deger ile degerlendirilmesi), anova (ikiden fazla
personelin sonuglarinin degerlendirilmesi vb.)

» Tekrarlanabilirlik/ tekrar iretilebilirlik ¢aligmalar1 yapilmalidir. Kiikiirt Analizinde tekrarlanabilirlik/
tekrar iiretilebilirlik ¢aligmalar diisiik ve yiliksek 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
saglanmis, analizde sorumlu her personelin calismasindan 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 uyari
limiti ( £2s) tayin edilir. Laboratuvar her numune setinin analizinden &nce, IKN ile yaptigi dogrulama
degerini, uyar1 limitiyle kontrol eder, kayit altina alir, uygun olmasi durumunda analize baglar.

Sayfa 35 /38




» SRM ile de ayda bir kontrol yapilir ve analiz sonucu kalite kontrol grafigine islenir

» Mimkiin oldugu durumda kalite kontrol degeri, ilgili Yonetmelik smir degerleri baz alinarak
belirlenmelidir.

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

» Laboratuvarin kullandig1 sertifikali referans malzeme kullanim miktarlarina bakilir, yapilan analize
gore kullanilan kimyasal tiiketimi birbiri ile ortiismelidir. 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 ¢caligmaya katilan personel bilgisi,

» Sonuca etkisi olan belirsizlik kaynaklart:
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 dnemli belirsizlik kaynag: tekrarlanabilirlik,
tekrar iretilebilirlik verilerinden gelir.

> Toplam Belirsizlige etkisi kiigiik/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 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 icin Diizeltici Faaliyet
istenir.

Planh Veya Ani Denetimlerde ise Yonetmelik Ek 6 da yer alan ceza puanlar 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 olmadigi sorgulanir. Numune kabul ve raporlama personelinin yedegi
olmalidir.

Laboratuvar, numune kaydin1 barkod sistemli yazilim iizerinden 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 secilen bir numuneye ait tutanak, ham
veriler ve analiz raporu incelenir.

Numunenin analiz {icreti 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
Olclim/analizlerini Cevre Mevzuati kapsaminda izin, lisans, i¢ izleme ve denetime tabi resmi
amaglarda kullanilmak iizere raporlayabilir. Bu Raporlarda Bakanlik logosu kullanilir. Bu raporlar
hukuki islemlerde 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 iglemlerde
kullanilmak tizere raporlayamaz. Bu numunelerin analiz raporlarinin tiim sayfalarinda, “Bu rapor
cevre mevzuatina iliskin resmi islemlerde kullanilamaz." ibaresinin agik¢a okunabilir yazilmasi
ve Bakanlik logosunun kullanilmamas1 gerekir.

Laboratuvarin yetkili olmadig1 bir parametreye ait l¢lim, analiz ve hesaplama sonuglar1 higbir
sekilde cevre mevzuatina esas teskil edecek raporlarda yer alamaz.

Cevre mevzuat1 kapsaminda her tiirlii izin, lisans, i¢ izleme ve denetime esas teskil edecek dl¢ciim
ve analiz raporlarinda, Numune kabul asamasinda asagidaki sartlar saglanip saglanmadigi 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 igbirligi yapabilir; Laboratuvarin bir kapsamda isbirligi yapacagi toplam metot
sayisi, o kapsamdaki kendi yetkilendirildigi toplam metot sayisindan fazla olmamalidir.)

Bu durumlarin uygun olmamasi halinde UYGUNSUZLUK acilir.

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

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