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1. AMAC ve KAPSAM

Bu dokiiman, TS EN ISO/IEC 17025 standardinin Madde 7.6 Olgiim belirsizliginin degerlendirilmesi
sartlarini kapsar. Bu dokiimanin amaci; DSI Laboratuvarlarinda yapilan laboratuvar faaliyetlerinde dl¢iim
belirsizliginin hesaplanmasi, degerlendirilmesi ve ifade edilmesi amaciyla bir sistem olusturmaktir.

2. SORUMLULUK

Olgiim belirsizliginin degerlendirilmesi ile ilgili yontemlerin gelistirilmesi ve bu alandaki uygulamalarda
DSI Laboratuvarlar1 birimleri arasinda gerekli koordinasyonu saglanmasindan DSI TAKK Dairesi
Bagkanlig1 sorumludur.

Bu dokiimanda yer alan sartlarin gérev, yetki ve sorumluluk cergevesinde uygulamasindan, tiim DSI
Laboratuvarlar1 personeli sorumludur.

3. TERIMLER VE TANIMLAR

Bu dokiimanda, Kaynaklar Boliimiinde belirtilen standartlara ilave olarak asagida verilen terimler ve
tanimlar kullanilir:

Ol¢iim (Measurement)
Bir biiytikliigiin degerini tayin etme amaciyla yapilan faaliyetler dizisi. Faaliyetler otomatik olarak
yapilabilir.

Olciilen biiyiikliik (Measurand)
Olgiime tabi tutulan belirli biiyiikliik. Olgiilen biiyiikliigiin tarifinde zaman, sicaklik ve basing gibi
biiytikliikler hakkinda bilgi verilmelidir.

Kesinlik (Accuracy of measurement)
Uzlagilan sartlar altinda elde edilen bagimsiz deney sonuglari ile Olgiilen biiyiikliigiin gercek degeri
arasindaki yakinlik derecesi.

Gergeklik (Trueness of measurement)

Deney sonuglarinin biiyiik bir serisinden elde edilen ortalama deger ile kabul edilen bir referans deger
arasindaki yakinlik derecesi. Gergeklik, ¢alisilan malzemeye gore farkli sekillerde adlandirilabilmektedir.
Gergeklik c¢aligmasi referans malzeme ile yapildiginda “bias”; standart madde ile yapildiginda “geri
kazanim” olarak adlandirilmaktadir.

Tekrarlanabilirlik (Repeatability)

Bir 6l¢tim cihazi kullanilarak; ayni parga lizerinde, ayni degiskenin, ayn1 gozlemci tarafindan birgok kez
Olclilmesi sonucunda elde edilen sonuglar arasindaki yakinlik derecesi. Tekrarlanabilirlik c¢aligsma
parametreleri; ayni 6l¢iim metodu, ayn1 gézlemci, ayn1 6lgme cihazi, ayn1 konum, ayn1 kullanim sartlar1 ve
kisa zaman araliginda tekrar seklindedir.

Tekrar iiretilebilirlik veya Uyarhk (Reproducibility)

Farkl1 6l¢tim kosullar1 altinda gergeklestirilen, dlgiilen ayni biiyiikliige ait birbirini izleyen 6l¢iim sonuglari
arasindaki ortalamalarin yakinlik derecesi. Uyarlik ¢alisma parametreleri; 6l¢lim metodu, gézlemci, dlgme
cihazi, referans standart, konum, kullanim sartlar1 ve zaman seklindedir.
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Olc¢iim belirsizligi (Uncertainty of measurement)

Olgiim sonucu ile beraber yer alan ve dlgiilen biiyiikliige makul bir sekilde karsilik gelebilecek degerlerin
dagilimini karakterize eden parametre. Bu parametre, bir standart sapma, standart sapmanin bilinen bir kat1
veya beyan edilen bir giiven araliinin yar1 genisligi olabilir. Olgiim belirsizligi, genel olarak A tipi
belirsizlik ile B tipi belirsizlik bilesenlerinden olusur.

Ol¢iim hatasi (Error of a measurement)
Olgiim sonucundan, dl¢iilen biiyiikliige ait gercek degerin cikartilmasi ile elde edilen deger.

Bagil hata (Relative error)
Olgiim hatasinin, 6lgiilen biiyiikliigiin gercek degerine boliinmesi ile elde edilen deger.

Rasgele hata (Random error)

Olgiim sonucundan, tekrarlanabilirlik kosullar1 altinda gergeklestirilen aym dlgiilen biiyiikliige ait sonsuz
sayidaki 0l¢lim ortalamasinin ¢ikartilmasi ile elde edilen deger.
Sistematik hata (Systematic error)

Olgiim sonuglar ortalamasindan, 6lciilen biiyiikliigiin gercek degerinin ¢ikartilmast ile elde edilen deger.

Standart belirsizlik (Standard uncertainty)
Olgiim sonuglarmin dagilimimin standart sapma olarak hesaplanan degeri.

A tipi belirsizlik (Type A uncertainty)
Deney sirasinda gozlenen verilerin istatistiksel yontemlerle degerlendirilmesiyle elde edilen belirsizlik.

B tipi belirsizlik (Type B uncertainty)

Deney sirasinda gozlenen verilerin istatistiksel olmayan yontemlerle degerlendirilmesiyle elde edilen
belirsizlik.
Birlesik standart belirsizlik (Combined standard uncertainty)

Bir 6l¢iimiin pek ¢cok sayida baska degerlerden elde edilmis sonucunun standart belirsizligi. Bu degerlerdeki
degisimlerin Ol¢lim sonucunu nasil etkiledigi goz Oniine alinarak hesaplanan varyans veya covaryans
ifadeleri toplaminin pozitif karekokiine esittir.

Genisletilmis belirsizlik (Expanded uncertainty)
Olgiilen bir niceligin beklentiye gdre dl¢iim sonucunu degerlerinin biiyiik bir kismini1 iceren belirsizlik.

Kapsam faktorii (Coverage factor)
Genigletilmis belirsizligi hesaplamak amaciyla bilesik belirsizlikle carpilan sayisal faktor. Pratikte, kapsam
faktoriiniin degeri 2 ve 3 arasinda bulunmaktadir.

GUM (Guide to the expression of uncertainty in measurement)
Olgiimde belirsizligin ifade edilmesine y&nelik kilavuz.

Matris
Kimya deneylerinde analiz yapilacak numunede analizi yapilacak kimyasal tiirin disindaki maddeler.

Varyans (s?)
Ortalamaya iligkin, standart sapmanin karesi
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Kovaryans
Iki degisken arasindaki varyasyon

Gecerli Kilma (Validasyon)
P7.2 Yontemlerin Secilmesi, Dogrulanmasi ve Gegerli Kilinmasi Prosediiriine bakiniz

Dogrulama (Verifikasyon)
P7.2 Yontemlerin Secilmesi, Dogrulanmasi ve Gegerli Kilinmasi Prosediiriine bakiniz

4. UYGULAMA
4.1. Ol¢iim Belirsizligi

Laboratuvarda gerceklestiren cesitli test, analiz ve Olglimlerden elde edilen sonuglara eslik eden ve
sonuclarin degerlendirmesinde vazgecilmez olan 6l¢lim belirsizliginin, her deney metodu i¢in hesaplanmasi
gerekir. Genel olarak Ol¢lim belirsizligi hesabi, P7.2 Yontemlerin Seg¢ilmesi, Dogrulanmasi ve Gegerli
Kilinmasi Prosediiriine gére metot gegerli kilma/dogrulama ¢alismalari tamamlandiktan yapilir. Hesaplanan
Ol¢tim belirsizligi analiz sonucunun kullanim amacina uygunsa bu metot analiz amaciyla rutin olarak
kullanilir. Hesaplanan belirsizlik amaca uygun degilse (karar vermek i¢in yeterli belirsizlikte degilse) ya
baska metot segilir veya metotta gerekli iyilestirmeler uygulanarak istenen belirsizlik degeri elde edilir.

Olgiim belirsizliginin dogru tahmin ve hesaplanmasi belli bir deneyim ve uzmanlik gerektirir. Bu nedenle
Ol¢iimiin prensibini anlamis, metot gecerli kilma ve 6lgiim belirsizligi konusunda egitim almais, yeterli bilgi
ve deneyime sahip yetkin personel tarafindan hesaplanmalidir.

Bir deney sonucunun 6l¢iim belirsizligi ile ilgili olas1 bir ¢ok kaynak vardir. Farkli oranlarda belirsizlige
neden olabilen olas1 belirsizlik kaynaklari, genel olarak asagidaki sekilde siralanabilir ancak bunlarla sinirh
degildir:

- Numune almadan kaynaklanan belirsizlik

- Numune saklama kosullarindan gelen belirsizlik

- Olgiim sisteminden (cihazdan) gelen belirsizlik

- Stokiyometriden gelen belirsizlik

- Kullanmilan kimyasal maddelerin safligindan gelen belirsizlik

- Kalibrasyon isleminden gelen belirsizlik

- Olgiim kosullarindan (gevre kosullari) kaynaklanan belirsizlik

- Numune hazirlama etkisi (geri kazanim, girisim, matriks etkisi)

- Hesaplama hatalarindan gelen belirsizlik

- Blank diizeltme hatalarindan (6zellikle eser analizlerde) gelen belirsizlik

- Personelden kaynaklanan 6l¢iim hatalarindan (okuma, metodu uygulama vb.) gelen belirsizlik

- Rastgele hatalar (A tipi)

- Sistematik hatalar (B tipi)
Her deney i¢in, ilgili 6l¢tim belirsizligini hesaplamak amaciyla 6nce, tiim deney siireci gozden gegirilerek
ve uygulama esnasinda karsilagilan kosullar incelenerek Ol¢iim sonucunu etkiledigi diisiintilen tiim
parametreler olas1 belirsizlik kaynagi olarak belirlenir. Ozellikle metotta deney sonucunun hesaplanmasi
icin kullanilan ve tizerindeki etkileri tanimlayan kapsamli bir esitlik olmas1 durumunda, 6ncelikle buradaki
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girdiler dikkate alinir. Toplam belirsizlik biitcesine katkisi olan belirsizlik kaynaklar1 yaygin olarak
kullanilan balik kilgig1 cizelgesi veya liste halinde, F 0 16 00 70 Deney Belirsizliklerini Olgme ve
Degerlendirme Formunda, birimlerin kendilerine uygun olusturduklar1 sistem formlarinda veya O6l¢lim
belirsizligi raporunun igerisinde gosterilir. Kabul gérmiis farkli belirsizlik hesaplama yontemleri ile tiim
bilesenlerin biitceye katkisi (ayr1 ayr katkilart belirlenerek veya bilesenlerin katkisini kapsayan verileri
kullanarak) hesaplanarak “birlesik standart belirsizlik” ve birlesik standart belirsizligin k faktorii ile
carpilmasindan “Genisletilmis belirsizlik” belirlenir.

4.2. Belirsizlik Bilesenleri ve Belirsizligin ifade Sekilleri

4.2.1. Standart belirsizlik

Her bir kaynaktan gelen belirsizlik, standart belirsizlik olarak hesaplanir. Belirsizlik bilesenlerin bir
kisminin Olglim belirsizligine katkisi, Ol¢lim serilerinin sonuglarindan (mevcut tekrarlanan oSlgiim
sonuclarindan) istatistiksel yontemler kullanilarak hesaplanir. Bu sekilde standart belirsizligi istatistiksel
analize dayal1 olarak belirleme yontemine “A tipi belirsizlik hesaplama yontemi” ve bu sekilde hesaplanan
belirsizlik bilesenlerine “A tipi belirsizlik kaynaklar1” denir.

Diger bilesenlerin 0l¢iim belirsizligine katkisi ise daha oOnceki Ol¢limlerden elde edilen verilerle
(kalibrasyon, referans madde vb. sertifikalarda bulunan veriler, iiretici firma veri ve sonuglari, el
kitaplarindan alman referans veriler, lgili malzemeler ve kullanilan cihazlar konusundaki deneyim ve daha
once edinmis bilgiler vb.) hesaplanir. Bu sekilde standart belirsizligi istatistiksel analizden farkli yollarla
belirleme yontemine “B tipi belirsizlik hesaplama yontemi” ve bu sekilde hesaplanan belirsizlik
bilesenlerine “B tipi belirsizlik kaynaklar1” denir.

4.2.2. Birlesik standart belirsizlik
Biitlin belirsizlik bilesenlerinin birlestirilmesiyle (genelde biitiin belirsizliklerin karelerinin toplaminin
karekokii) elde edilen belirsizlige denir.

4.2.3. Genisletilmis belirsizlik
Genisletilmis belirsizlik, birlesik standart belirsizligin “k faktorii (Kapsam Faktorii)” ile carpilmasindan
elde edilir. Genelde %95’lik bir gliven aralig1 i¢in k=2 kullanilir.

4.3. Belirsizlik Hesaplarinda Kullanilan istatistiksel Dagihmlar

Tanimlanmis olan her bir belirsizlik bileseni; dogrudan 6l¢iimler yapilarak, kalibrasyon sertifikalarindan,
literatiir bilgilerinden, 6nceki deney sonuglarindan veya teorik bilgilerden yararlanilarak A veya B tipi
olmak tizere uygun olasilik dagilimlar1 kullanilarak ayri ayri hesaplanir. Belirsizlik hesabinda en ¢ok
kullanilan Istatistiksel olasilik dagilimlar,

- Normal dagilim

- Dikdortgen dagilim

- Ucggen dagilim

- U tipi dagilimdir.
4.3.1. Normal dagilim
Belirsizlik hesaplamada ister A tipi, ister B tipi olsun, bir belgede (6rnegin kalibrasyon veya referans
malzeme sertifikasi vb.) sayet k sayis1 2 olarak ve/veya giiven aralig1 %95 olarak veriliyorsa, o dagilim
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normal dagilim olarak kabul edilir. Normal dagilim, tekrarlanan goézlemlerin degerlendirilmesinde
dolayistyla A tipi Belirsizlik Hesaplama Y 6nteminde kullanilir.

w-2g u 1+ 2 ¥

Eger daha dnceden hesaplanmis (6rnegin kalibrasyon veya referans malzeme sertifikalarinda) bir belirsizlik
degeri (+a) kullanilacak ise yani B Tipi Belirsizlik Hesaplama Y 6nteminde; standart belirsizligi bulmak icin
belirsizlik degeri kapsam faktoriine (k) boliiniir. B tipi dagilimlarda k sayis1 veya giiven aralig1 verilmiyorsa
dagilimin, normal dagilim olmadigina hilkmedilerek standart belirsizlik dikdortgen, liggen veya nadiren
“U” dagilimdan bulunur.

4.3.2. Dikdortgen dagilim

Sertifikalarda ya da parametrenin 6zelligini belirten diger belgelerde giliven araliklar1 veya k sayilari
verilmeden sadece limitler belirtilmisse (olasilik bakimindan, girdi biiylikliigi hakkinda degisim sinirlar
disinda baska bilgi sahibi olmadig1 durumlar), gercek degerin tanimlanmis iki limitin arasinda herhangi bir
yerde olabilecegi diisliniilerek dikdortgen dagilim kullanilir. Dagilimin hangi tiir oldugunun bilinmedigi
veya kusku duyuldugu durumlarda daima dikdértgen dagilim alinir. Ornegin, pipet hacmi (25 £ 0,05) ml,
olarak verilmis, bu toleransin hangi giiven araliginda oldugu verilmemis ise 24,95 ml - 25,05 ml. Belirsizlik:
u(x)=a/\3 seklinde hesaplanur.

2a(==%a)

X

4.3.3. Ucgen dagihm

Gliven araliklar1 verilmemesine ragmen, 6l¢iim sonugclarinin limit degerlerden ziyade anma degerine yakin
olma (merkezde toplanma) olasilig1 gii¢lii oldugu durumlarda (hacimsel 6l¢iim araglarinda ve ara dogrulama
Ol¢lim sonuglarinin anma degerine ¢ok yakin sonuglar verdigi durumlar gibi) ticgen dagilim kullanilir.
Belirsizlik: u(x)=a/\6seklinde hesaplanur.

2al=+al
>

1/a
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4.3.4. U dagihim

Diger taraftan, dlgiilen degerlerin limitlere (uglara) yakin olmasi daha olas1 ise, U bi¢imli dagilim daha
uygun olabilir (Ornegin, termostatli 1siticilar, duyarli olmayan klimalarla 1sitilan odalarda sicaklik ayar
degerine gore izin verilen limit degerlere gitme egilimindendir). Belirsizlik: u(x)=a/\2seklinde hesaplanir

4.4. Ol¢iim Belirsizligi Tahmini icin Yaklasimlar ve Hesap Yontemleri

Olgiim belirsizligi hesaplamalarinda kullanilan farkli yaklasimlar ve yontemler mevcuttur. Laboratuvarlar,
Ol¢iim belirsizligi hesaplamak icin EUROLAB, EURACHEM ve EA vb. tarafindan olusturulan yaklagim
ve yontemlerden birini kullanabilir. Belirsizliklerin hesaplanarak tahmin edilmesi ve beyanina iliskin
TURKAK prensiplerini agiklayan “R20.02 Deney/Analiz Sonuglarindaki Olgiim Belirsizligi Tahmini igin
TURKAK Prensipleri” dokiimaninda bu yaklasimlar dzetlenmistir.

Genel olarak, 6l¢iim belirsizligi tahmini i¢in “Model Yaklagimi” ve “Ampirik Yaklagim” olmak tizere iki
temel yaklasim ve bu yaklasimlarin altinda toplam 4 temel yontem vardir.

4.4.1. Model yaklasim

Olgiilen biiyiikliigiin tanimlanarak model fonksiyonun yazilmas: esasiyla sonuglari etkileyen olas1 her bir
belirsizlik kaynaginin ayri1 ayri tanimlanmasit ve her bir kaynagin Ol¢iim belirsizligine katkisinin
hesaplanmasi, sonra belirsizlik bilesenlerinin degerlendirme yontemine gore "A" ve "B" olarak iki
kategoride (istatistiksel metotlarla hesaplanan A Tipi ile istatistiksel olmayan metotlarla elde edilen ve
sonrasinda bilesenleri varyans cinsinden ifade edilen B Tipi olmak iizere) gruplandirilmasi ve bunlarin
matematiksel olasilik teorisine gore tek bir varyans degeri vermek ilizere birlestirilmesi seklinde
Ozetlenebilir. Bu yaklasim “Asagidan Yukariya (Bottom-Up)” yaklasim olarak da tanimlanmaktadir. Baz1
durumlarda “Klasik ISO GUM” veya “Bilesen - Bilesen” veya “Model Yaklasimi” veya “tiimdengelim
(deductive) ” metodu olarak da tanimlanmaktadir.

4.4.2. Ampirik yaklasim

Metot gegerli kilma, kalite kontrol grafikleri, metot performans ve LAK-YT c¢evrimlerinden elde edilen
verilerin kullanimi ile 6l¢lim belirsizliginin hesaplanmasi seklinde 6zetlenebilir. Bu yaklasim “Yukaridan
Asagiya (Top-Down)” yaklasim veya “Ampirik Yaklasim” veya “tiimevarim (inductive) ”  olarak
tanimlanmaktadir.

Model yaklasimi, her bir belirsizlik bileseninin ayr1 ayr1 tespit edilip ¢alisildigr veya nicel biiyiikliik olarak
ifade edildigi durumlarda olduk¢a faydali olabilir. Ancak pek cok deneysel Olciimde tiim belirsizlik
bilesenlerinin dahil edilmesinin zor olmasi nedeni ile bu yaklasimla gercek 6l¢iim belirsizliginden daha
disik degerler elde edildigi bilinmektedir. Bu durum &zellikle, sonuglarin rastgele etkiler olarak
diistintilebilecek 6nemli ve dngoriilemeyen etkilere maruz kaldigr durumlarda ya da kapsamli matematiksel
model iiretmenin miimkiin olmadigr durumlarda gegerlidir. Boyle durumlarda laboratuvar, alternatif
yaklagimlar kullanmali, belirsizligin biitiin bilesenlerini tanimlamaya ¢alismali, miimkiin olan en iyi tahmini
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yapmal1 ve yazilan raporun belirsizlik hakkinda yanls fikir vermemesini saglamalidir. Olgiim belirsizligi
hesaplamalarinda birden fazla belirsizlik kaynaginin etkisini bir arada igeren metot gecerli kilma ve metot
performans (kalite kontrol) verilerinin kullanimi ile tiim belirsizlik bilesenlerini dahil etme olasiligi
artirilabilmekte ve 6l¢lim belirsizligi tahmin siireci 6nemli 6l¢iide basitlestirilebilmektedir.

Bu sekilde belirsizlik tespitinin temeli mevcut bilgidir (laboratuvarin yapacagi 6zel bir bilimsel ¢alisma
gerektirmez). Metot performansi hakkindaki veriler genellikle asagidaki kaynaklardan elde edilebilir:

- Metodu uygulamadan 6nce gercgeklestirilen gecerli kilma ve dogrulama ¢alismalarindan elde edilen
veriler

- I¢ kalite kontrol ¢alismalarina ait veriler (Kalite kontrol kartlar1 vb.)

- ISO 5725’e uygun laboratuvarlar arasi ortak ¢aligmalar

- Dis kalite degerlendirme verileri (LAK/YT ¢evrimlerinden elde edilen)
Genel olarak bu iki yaklagimla 6lglim belirsizligi hesaplama yontemleri, verilerin laboratuvar i¢i veya
laboratuvar dis1 ¢caligmalardan elde edilmis olmasina gore asagidaki sekilde gruplanabilir.

Laboratuvar I¢i / Arasi Yontem Yaklasim

Laboratuvar I¢i Yapilan ISO GUM Yo6ntemi Model Yaklagimi

Calismalar Yolu ile Ol¢iim

. Tek Laboratuvar Gegerli Kilma
Belirsizligi

Yéntemi Ampirik Yaklasim

Laboratuvarlar Aras1 Calisma ile

Laboratuvarlar Aras1 Calismalar . A .
Gegerli Kilma Yontemi

Yolu Ile Ol¢iim Belirsizligi

Ampirik Yaklasim

LAK/YT Testleri Yontemi Ampirik Yaklagim

Ayrica bunlarm disinda sadece kimyasal metotlarda kullanilabilen “Horwitz Esitligi Ile Olgiim Belirsizligi
belirleme” yontemi vardir.

DSI laboratuvarlar1 farkli alanlarda hizmet verdiginden her laboratuvarin kendi alanlar1 igin en uygun
yaklagimi se¢mesi ve dl¢iim belirsizligini amaglanan kullanima uygun olacak sekilde degerlendirir. Genel
olarak mekanik ve fiziksel deneyler i¢in uygulamasi kolay oldugu i¢in ISO GUM yoéntemi tercih edilir.

Bu prosediir kapsaminda yukaridaki tiim yontemler hakkinda bilgi verildikten sonra, DSI laboratuvarlarindaki
farkli teknik alanlar i¢in ¢ogunlukla kullanilabilecek ISO GUM yontemi verilmistir. Alternatif yaklagimlar ve
hesaplama yontemlerine iliskin detayli bilgilere ilgili kaynaklardan ulasilabilir ve kullanacak laboratuvar
tarafindan talimat1 hazirlanabilir.

4.5. ISO GUM Y ontemi

Belirsizligin degerlendirilmesinde yaygin olarak kullanilan Modelleme Yaklagimi ISO GUM metodunda
aciklanmistir. Bu yaklasimda, Ol¢iim biiyiikliigiine onemli oranda etki eden biiyiikliiklerin karsilikli
iligkilerini formiil halinde ifade eden bir matematiksel model esas alinmaktadir.

Bu metotla 6l¢iim belirsizligi bes adimla tanimlanir. Bu adimlar Sekil 1’de gosterilmistir.

Adm 1: Olgiilen biiyiikliigiin tanimlanmasi
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Adim 2: Belirsizlik kaynaklarinin tanimlanmasi

Adim 3: Belirsizlik bilesenlerinin hesaplanmasi (Standart belirsizlik)
Adim 4: Birlestirilmis Standart Belirsizligin hesaplanmasi

Adim 5: Genisletilmis Belirsizligin Hesaplanmasi

Adim 1: Olciilen Biiyiikliigiin Tanimlanmasi
Olgiilen biiyiikliik (Y) ile bagimli girdi parametreleri (Xi) arasindaki iliski matematiksel olarak:

Y = f(X1'X2""'XN)

«— Xy

«— Xo

¢ XN

seklinde ifade edilir. Cikt1 degerini (Y), girdi degerlerinden (Xi ) nasil elde edildigini tanimlayan model
fonksiyonu “f”, diizeltmeler ve diizeltme faktorleri dahil, dl¢clim belirsizligi biitcesine onemli katkisi
olabilecek tiim parametreleri icermelidir. Baskanligimiz laboratuvarlarinda gerceklestirilen mekanik ve
fiziksel deneylerin cogunda girdi degerleri ile ¢ikt1 degerleri arasindaki fonksiyon (esitlik) metotta verilir.

Bu esitlik girdi degerlerle ikt degerler arasindaki iliskiyi veren gegici matematiksel model olarak alinir ve
ilave etkenler (orijinal esitlikte yer almamasina karsin bazi parametrelerin (6rnegin nem, sicaklik, pH vb.)
ol¢tim belirsizligini etkiledigi diisiiniilityorsa bu parametreler) ile bu iligki tamamlanir.

Ornek 1: Yogunluk &lgiilityorsa yogunluk kiitlenin hacme oranmna esittir.
Y = f(x) fonksiyonumuz, d = f(m,v) dir. iliski d=m/v olarak tanimlanir.
Adim 2: Belirsizlik Kaynaklarinin Tanimlanmasi

Fonksiyonu olusturan her bir girdiden yola ¢ikarak ve operator, rastgele etkiler vb. gibi olasi etkiler de
dikkate alinarak belli bash belirsizlik kaynaklari tanimlanir. Istenilen durumlarda kilgik (neden-sonug)
diyagram ¢izilir.

Adim 3: Belirsizlik Bilesenlerinin Hesaplanmasi - Standart Belirsizlik

Tanimlanmis olan her bir belirsizlik bileseni; dogrudan olgiimler yapilarak, kalibrasyon sertifikalarindan,
literatiir bilgilerinden, 6nceki deney sonuglarindan veya teorik bilgilerden yararlanilarak A veya B tipi
olmak tizere uygun olasilik dagilimlar kullanilarak ayri ayr1 hesaplanir. Tiim sonuglarin daha sonraki
islemlerde kullanilabilmeleri i¢in bir standart sapma cinsinden ifade edilmeleri gerekmektedir. Buna gore
ister A tipi, ister B tipi olsun sayet k say1s1 ve/veya giiven aralig veriliyorsa o dagilim normal dagilim olarak
kabul edilip verilen k sayisina boliinerek, k sayis1 veya giiven aralig1 verilmiyorsa dagilimin normal dagilim
olmadigina hiikmedilip uygun dagilimlardan biri (dikdortgen, liggen veya nadiren “U” dagilimi)
kullanilarak standart belirsizlik bulunur.
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Terazilerin, kumpaslarin, mikrometrelerin veya hacim 6l¢timlerinde kullanilan laboratuvar malzemelerinin
(pipet, balon, biiret vb.) tekrarlanabilirligini 6lgmek i¢in yapilan ¢alismalarda bulunan standart sapma
degerleri dogrudan standart belirsizlik olarak alinir.

Adim 4: Birlestirilmis Standart Belirsizlik (Combined Standard Uncertainity)

Saptanan belirsizlik kaynaklart i¢in standart belirsizlikler (ui’ler) hesaplandiktan sonra bunlarin
birlestirilmesi ile Birlestirilmis Standart Belirsizlik (uc) elde edilir. Biitiin belirsizlik bilesenlerinin
birlestirilmesi, “Belirsizliklerin Yayilma Yasasi'na (law of propagation of uncertainty)” gore yapilir ve
standart sapmalar cinsinden belirlenen standart belirsizlik bilesenleri “kareler toplaminin kare kokii (RSS)”
yontemi ile birlestirilir.

Korelasyonun Olmadigi Durumda Bilesik Belirsizligin Bulunmasi

Olgiilen biiyiikliik Y ve bunun tahmini degeri y, Y’ nin birlestirilmis standard belirsizligi Uc(y) ise girdi
degerlerinin (x1,x2,.......... xn) standard belirsizligi agagidaki sekilde

UZy) = ST FU()

U(xi), Tip A veya Tip B yontemiyle hesaplanmis standard belirsizliklerdir.

of

%, kismi tlirevleri duyarlilik katsayisi olarak adlandirilir ve “Ci” ile gosterilir. Bu, katsay1 tahmini girdi

degerleri xi1 deki kiiciik degisimlere karsin fonksiyondaki (y) degisimi gosterir. Buna gore;
2 S 2
UZ(y) =D [C U (x)]
=1 yazilabilir.
Duyarlilik katsayilar1 (Ci) “f” fonksiyonundan hesaplanabilecegi gibi deneysel yontemlerle de bulunabilir.
Korelasyon Bulunmasi1 Durumunda Birlesik Belirsizligin Hesaplanmast

Eger fonksiyonu olusturan girdi degerleri bagimsiz degilse veya ikisi arasinda korelasyon varsa bu
korelasyon durumu belirsizlik hesaplamalarinda ilaveten géz 6niine alinmalidir.

U(xi,xk) = U(xi) U(xk) r(xi,xk), (i£k) dir.
Korelasyon derecesi “Korelasyon katsayis1”r” “ile ifade edilir.

R(xi,xK) ; izk ve |r|<1

P ve Q iki nicellik ise ve bu iki nicelik i¢in ayn1 anda gozlemlenmis “n” adet bagimsiz

gbzlem cifti varsa Pve 9 aritmetik ortalamalari i¢cin kovaryans
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1 9 - -
- - > (p; - p)(@;—q)
(P 0y= n(n-n="" "7 yazilabilir.

Korelasyon durumunda 4.2.1° de verilen U2(y)’ nin hesaplanma formiilii modifiye edilmelidir.

N N-1 N
ZCiZUZ(Xi) +22 ZCiCkU (% %)
U2(y = i=1 i=1 k=i+1

Ci ve Ck Duyarlik katsayilar1 olup

YU () +2Y DU (U, (NN (x,%,)
U2(y) = = =1 k=il yazilabilir.

Belirsizliklerin birlestirilmesinde duyarlik katsayilari kullanmaksizin (kismi tiirev almaksizin) pratik yoldan
yararlanilabilir. Eger fonksiyonumuz sadece toplama, ¢ikarma veya carpma, bdlme ise pratik yol uygulanir.

Pratik Yol (Toplama ve Cikarma islemleri)

Ornek:
y=(p+q+r+.....)

Birlesik Standart Belirsizlik Uc(y) y=a+b-c

U (Y(p, ....) = yJu(p)’ +u(a)’ +.. U (y) =y U] +U; +U;

Her bir degiskenin mutlak standart belirsizliklerinin (u) kareleri toplammin karekokii birlesik
belirsizligi verir.

Pratik Yol (Carpma ve Bolme islemleri)

y =(p.q.r) Ornek:
y=p/(ar) _ab
c.d
2 2 2 2
Birlesik Belirsizlik Uc(y) U(y)=y. \/[“_} . [“_b} . [“_} N [“_d}
¢ a b c d

uc(y)=y\/{ﬁ} {M} ‘.
p q

Her bir degiskenin bagil standart belirsizliklerinin (u) kareleri toplaminin karekdkii birlesik belirsizligi
verir.
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Pratik Yol (Toplama ve Cikarma ile Carpma ve Bolme Islemleri karisik)

Once toplama ve ¢ikarma islemlerini sonra ¢carpma ve bdlme islemleri yapilir.
Ornek 1:

_a-b
C

y

z
Z=a-b—oy=—
c

u, =Ju?+u?
_ u, : u. 2= w+up  (uo 2
o= () = 5 ()

Adim 5. Genisletilmis Belirsizligin (Expanded Uncertainity) Hesaplanmasi

Genisletilmis belirsizlik “U” tahmini veya “y” sonu¢ degerinin standard belirsizligi “U(y)’nin bir “k”
kapsam faktorii ile ¢arpilmasi sonucu bulunur.

U =k uc(y)

Normal olarak % 95 giivenilirlik i¢in k=2 segilir. Ancak serbestlik derecesi 6’dan asagi i¢in bu deger
yetersiz olabilir.

k =2 i¢cin U = 2 uc(y) (% 95 olasilik)
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Olciim Belirsizligi Hesaplamalar1 Algoritmasi

Olgiilen bityiikliigii belirle. Ol¢tiigiin seyi acik¢a tanimla ve girdi
degerler ile ¢cikt1 degerler arasindaki matematiksel iliskiyi yaz.
Omek: d=m/V

U

Olgiim sonucunun degerini etkileyen her bir parametrenin (Ornege gore “m” ve “V” nin ayr1 ayri)
tiim belirsizlik kaynaklarmi tanimla, analiz et ve listele. Gerekirse diyagram ¢iz. (Ornek:
Belirsizlik Kaynaklari, m i¢in (mz), (mz2), ve V i¢in (V1), (V2), (V3) olsun).

Tanimlanmis her bir potansiyel belirsizlik kaynagi (bileseni) ya direkt olarak 6lciimle, ya literatiir
bilgilerinden, ya dnceki deneysel sonuglardan tahminle, ya da teorik analizlerden hesaplayarak
sayisal olarak bul. “A” Tipi Veya “B” Tipi Olmalarina gére uygun yontemler (Olasilik
Dagilimlari) kullanarak standart belirsizlige (Bir Standart Sapmaya) ¢evir; listele [m igin; U(m)z,
U(m)z; Vigin; U(V)1,U(V)2, U(V)3].

Her bir parametrenin (m ve V) Belirsizlik kaynaklarini o parametrenin standart belirsizligini
bulmak i¢in ayr1 ayr1 birlestir.

[Ornek, U(m) =[u(m)i2:u(m)221Y2; U(v)= [u(v)12+u(v)22 su(v)s? 1¥2].

Her Bir Parametrenin Standart Belirsizliklerini [U(m) Ve U(V)] Girdi Biiyiikliiklerinin
Birbirlerinden Bagimsiz veya Birbirlerine Bagimli Olmalarina Gore Birlestirerek “Birlesik
Standart Belirsizligi Bul”.

Ornek. U(d)/d=[ T U(m)/m 1>+ [U(V)/V1? T2

7

Birlesik Standart Belirsizligi Kapsam Faktorii (k) ile Carparak Genisletilmis Belirsizligi Bul.
Kapsam Faktoriinii % 95 Giivenlik Diizeyinde k=2 Kabul Et veya Deneydeki Ol¢iim Sayis1 Az ise
T-Dagilimia Gore Uygun Kapsam Faktorii Sec.

Sekil 1. ISO GUM metodunun bes adiminin kisa anlatima.
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4.6. Tek Laboratuvar Gecerli Kilma yontemi

Tek laboratuvar gegerli kilma yontemine gore 6l¢iim belirsizligi tahmini igin, metot performanst hakkindaki
veriler (bias ve laboratuvar i¢i tekrariiretilebilirlik/orta kesinlik verileri) ya metot gegerli kilma veya
dogrulama c¢alismalarindan ya da i¢ kalite kontrol (6rnegin kontrol kart1) calismalarindan elde edilir.

4.6.1. Metot gecerli kilma veya dogrulama sirasinda elde edilen veriler ile 6l¢iim belirsizligi

Metodun uygulanma oOncesinde, amaca uygunlugunun veya uygulanabilirliginin kontrolii amaciyla
gergeklestirilen gegerli kilma veya dogrulama g¢alismalar1 sonucunda 6lgiim belirsizligi tahmini ile ilgili
onemli veriler toplanmaktadir. Kesinlik ve gergeklik verileri genellikle hangi deney alani olursa olsun ve
ister gecerli kilma ister dogrulama c¢aligsmasi olsun metot performans verisi olarak elde edilen ve belirsizlik
degerinin tahmini i¢in dogrudan bilgi saglayan parametrelerdir. Ayrica hangi 6l¢im belirsizligi metodu
kullanilirsa kullanilsin 6l¢im belirsizliginin en biiyiik ve 6nemli bilesenleridir. Bu yontemin arkasindaki
temel prensip kesinlik ve biastan hesaplanan 6l¢iim belirsizliklerinin birlestirilmesine dayanir. Bu baglamda
sistematik hatalar1 6lgcmek icin gerceklik (bias/geri kazanim), rastgele hatalar1 dlgmek i¢in kesinlik
caligmalar1 mutlaka yapilir ve bu performans verileri de 6l¢lim belirsizligi hesabinda mutlaka kullanilir.
Bias hatalarinin 6nemsiz seviyelerde tutulabildigi deneylerin ¢ogunda (ampirik metotlarin cogunda) 6lgiim
belirsizliginin en 6nemli bileseninin kesinlik bileseni oldugu da unutulmamalidir.

Bu yontemle 6lgiim belirsizligi tahmini yapildiginda metot performansini belirlemeye yonelik deneysel
caligmalar dikkatlice yapilmalidir. Yapilacak kesinlik calismalari normal kosullarda 6l¢lim sonucunu
etkiledigi diisliniilen tiim parametreleri (¢evre, zaman, insan, laboratuvar ara¢ ve gerecleri, kimyasal
maddeler vb.) kapsamalidir. Bu nedenle olabildigince uzun zaman diliminde ve farkli kosullar1 kapsayacak
sekilde elde edilen ve orta/ara kesinlik veya laboratuvar i¢i tekrartiretilebilirlik (uyarlik) olarak adlandirilan
standart sapma degeri kesinlik verisi olarak kullanilir. Buna ragmen sadece (tek basina) ara kesinlik degerini
kullanmak, tiim etkilerin degerlendirilip degerlendirilmedigi ve degerlendirilmeyen etkilerin ihmal
edilebilir oldugu gosterilmedikce yetersiz olur. Bu nedenle ilave belirsizlik kaynaklarini belirlemek i¢in
yaklagim olarak once tiim belirsizlik kaynaklarinin bir listesini olusturulur ve hangi belirsizlik kaynaklarinin
mevcut kesinlik verisi tarafindan yeterince hesaba katildig1r kontrol edilir (mevcut verilerin kapsadigi
belirsizlik kaynaklarini listeden ¢ikarilir). Genel olarak, birkag etkinin ayn1 anda genel performansa katkida
bulundugu durumlarda, tiim katkilarin etkilerini ayr1 ayr1 elde etmek gerekmez; bu etkilerin hesaba katildig1
varsayilabilir. Kesinlik verisinin kapsamadig: etkiler (belirsizlik kaynaklar1) degerlendirilerek ya ihmal
edilebilecek seviyede oldugu gosterilmeli ya da ilave belirsizlik kaynagi olarak degerlendirilmelidir.

Olgiim belirsizlikleri genellikle farkli matriksker ve farkli dl¢iim seviyeleri/derisim araliklari icin farkli
oldugundan, kesinlik ¢aligmalarinda deney metodunun 6l¢iim araligi ve kapsadigr matriksler g6z Oniine
alimmalidir. Genis bir 6l¢iim araligina sahip metotlarda matriks farkliklar1 (varsa) géz oniine alinmali ve
degisik seviyelerde (6rnegin, diisiik, orta ve yiiksek derisim seviyesi) ¢alisilmali ve standart sapmalarla
deney seviyeleri arasindaki iligkiler arastirllmalidir. Diislik seviyede yapilacak calismalarda tayin siniri
(LOQ) ve varsa yasal sinir degerler yer almalidir. Cikan sonuglara gore gerekirse olglim belirsizlikleri
hesaplanirken matriks ve seviye farkliliklar1 g6z 6niine alinmalidir.

Metot gecerli kilma veya dogrulama c¢alismalar1 sonucunda elde edilen verilerden 6l¢iim belirsizligi tahmin
etmede, bias/geri kazanim olarak elde edilen ger¢eklik verileri de metodun 6l¢lim belirsizliginin 6nemli bir
bilesenidir. Laboratuvarlar sistematik hatalardan kaynaklanan ve biasa yol acan hatalarini tespit edip
ortadan kaldirmak i¢in gerekli ¢caligmalar1 yapmali ve biaslarin istatistiksel olarak 6nemsiz kabul edilecek
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seviyelere ¢ekmelidir. Onemsiz seviye olarak sayet ilgili deney metodunda geri kazanim veya gerceklik
degerleri ongdriillmiis ise o degerlere uygun calisilmasi, verilmemis ise istatistiksel teknikler (6rnegin “t”
testi) kullanarak laboratuvarda yapilan bias hatasinin 6nemsiz oldugunun ispatlanmasi anlagilir. Bias
hesaplanmasi; sertifikali referans malzeme kullanimi, referans metotla karsilastirma, geri kazanim
caligmalari (CRM veya standart malzeme ile spike yaparak) veya laboratuvarlar arasi karsilagtirma deney
sonuclarindan biri veya birkaci kullanilarak yapilabilir (P7.2 Yontemlerin Secilmesi, Gegerli kilinmasi ve
Dogrulanmasi prosediiriinde anlatildigi gibi). Biasin énemli ¢ikmasi ve yapilan c¢alismalarla 6nemsiz
seviyelere ¢cekilememesi durumunda ya sonucta diizeltme yapilir ya da bias 6l¢tim belirsizligine dahil edilir.

Olgiim Belirsizligi

U(y)?= Srw? + u(bias)?

U(y)= [Srw? + u(bias)?]"/2

Srw?=Orta kesinlik varyansi (Laboratuvar ici tekrariiretilebilirlik varyansi)
U(bias)?>=Metot ve laboratuvar biasmin toplam varyansi

4.6.2. i¢ kalite kontrol ¢cahsmalarina ait veriler ile 6l¢iim belirsizligi

Laboratuvarin gegerli kilma ¢aligmalar sirasinda ortaya koydugu performansin devam edip etmediginin
kontrol etmesi amaciyla diizenli araliklarla i¢ kalite kontrol faaliyetleri yapmasi gerekmektedir. Bu i¢ kalite
kontrol ¢aligmas1 sonucunda uzun bir siirede elde edilen verilerin dagilimi belirsizlik degerlendirmesi i¢in
degerli bir veri kaynagi olusturmaktadir. Bu tiir bir veri kiimesine ait standart sapma (i¢ kalite kontrol
laboratuvarigi tekrar iiretilebilirligin bir gostergesi olacaktir), bir¢ok potansiyel degiskenlik kaynagindan
ortaya ¢ikan degiskenligin birlesik tahminini verir. Metot performans verileriyle (yukaridaki) ayni sekilde
elde edildigi miiddetce bu standart sapma, belirsizlik degerlendirmesinde kullanilir, aksi halde etkilerin tek
tek ele alinmasi gerekir.

Kalite kontrol verilerine ait standart sapma 6l¢iim belirsizligi i¢in kullanilmadan 6nce, sonuglarin reddine
ve diizeltici faaliyetlere neden olan veriler standart sapma hesaplamadan 6nce veri setinden ¢ikarilmalidir.

Kalite kontrol verileri baz1 durumlarda alt 6rnekleme, test malzemeleri arasindaki farkliliklar veya test
malzemelerinin homojen olmamasindan kaynaklanan etkileri kapsamayabilir. Bu durumda o6l¢tim
belirsizligi hesaplarinda kullanilmasi uygun olmaz.

4.7. 1SO 5725 veya Dengi Bir Standarda Gére Test Yontemleri Performans: icin Laboratuvarlar
Arasi Ortak Calisma

Standart test metotlarinda gerceklik ve kesinlik verileri, genellikle ISO 5725 TS 5822 serisi standartlar1 esas
alarak yapilan laboratuvarlar arasi caligmalar ile belirlenir. Yapilan bu ¢aligmalar sonucunda o metoda ait
tekrarlanabilirlik standart sapmasi (sr) ile tekrariiretilebilirlik (uyarlilik) standart sapmasi standart sapmast
(sR) veya tiirevleri(r, R, RSDr, RSDR; %CVr, %CVR vb.) belirlenir ve yayinlanir. Ayrica, laboratuvarlar
arasinda yapilan bu ¢alisma, uygun referans malzemenin kullanilmasi durumunda gergeklik tahmini i¢in de
veri (bilinen referans degeri ile ilgili olarak o6l¢iilmiis sapma) saglar. Bu veriler deney metodunda
verildiginde ve laboratuvar yapmis oldugu metot dogrulama ¢aligmalar ile bu degerleri saglayabildigini
gosteriyorsa yani istatistiksel olarak metodun kontrol altinda oldugunu kanithiyorsa ve metoda tam bir uyum
sagliyorsa deney metodunda verilen uyarlik standart sapmasini, 6l¢iim belirsizligi hesaplarinda kullanabilir.
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Bu durumda genellikle, uyarlik standart sapmasi (SR) birlesik standart belirsizlik olarak kullanilmakla
birlikte bu verinin test sonuglarinin belirsizlik tahmininde kullannomi, TS ISO 21748 ve
EURACHEMY/CITAC rehberinde detayli olarak ele alinmistir.

4.8. LAK/YT Verileri ile Belirsizlik Hesabi

Yeterlik testleri, bir laboratuvardaki genel performansi diizenli olarak kontrol etmek amaciyla yapilan dis
kalite kontrol uygulamasidir. Bir laboratuvar tarafindan bir dizi yeterlik testi ¢evriminden elde edilen
sonuglarin dagilimi 6lgiim belirsizligi hesaplamasinda kullanilabilir. D1s kalite degerlendirme sonuglari ile
ortaya konulan sistematik hatanin 6l¢iim belirsizligi hesaplamasinda dikkate alinabilmesi i¢in ayni kosullar
dahilinde en az 6 basaril1 cevrime katilim saglanmig olmalidir.

Genel olarak, yeterlik testleri bir laboratuvarin bir metodu dogru bir sekilde uygulayip uygulamadig:
konusunda bilgi verecek siklikta diizenlenmemektedir. Dahasi bu ¢evrimlerde kullanilan malzemeler tipki
deney sonugclar1 gibi farkli olacaktir. Bu nedenle, ¢ok iyi tanimlanmis test malzemeleri ile ve ayni deney
seviyelerinde veriler toplamak giictlir. Dahasi, bir¢ok ¢evrim, laboratuvar performansini degerlendirmek
icin, tizerinde uzlasilmig degerleri kullanir; bu da zaman zaman bagimsiz laboratuvarlar i¢in anormal
sonuclar yaratir. Belirsizlik degerlendirilmesinde/belirlenmesinde bu yaklasimin kullanimi bu nedenle
kisithdir.

4.9. Horwitz Esitligi Yontemi

Horwitz denklemi (1,2 x 10'< C < 0,138 derisimler i¢in) ve modifiye Horwitz denklemi (C < 1,2 x 107
derisimler i¢in ); analite ve matrikse bagli olmayan, yalnizca analit derisimine bagli olarak degisen ve bircok
rutin analiz metodu i¢in gegerli olan genel kesinlik denklemleridir. Deney sonuglar1 derisim birimi (%;
ppm;ppb; vb) cinsinden verilen kimyasal deneyler igin uygulanabilirken ampirik metotlara uygulanmaz.

Horwitz oran1 (HorRat) veya degeri ise basit bir performans parametresi olup kesinliginin kabul
edilebilirligi konusunda bilgi verir. Bu nedenle uygun olmasi durumunda kimyasal deneyler i¢in metot
gecerli kilma veya dogrulamada kesinlik verilerinin uygunlugunun degerlendirilmesi i¢in kullanilabilir.
Horwitz esitligi, uygulanabildigi metotlarin 6l¢tim belirsizligi hesabinda da kullanilabilmektedir. Buna gore
Horwitz esitliginden hesaplanan bagil standart sapma (uyarlilik standart sapmasi) bilesik belirsizlik, bunun
k=2 (yaklasik %95’lik bir giiven araligin1 veren kapsam faktorii) ile carpilmasi ile genisletilmis 6l¢iim
belirsizligi olarak kabul edilir.

U=RSDR (Horwitz esitliginden hesaplanan uyarlilik standart sapmast)
U=2u

Buna gore belirlenen degisik derisimler i¢in bulunan RSDR ve Genisletilmis Ol¢iim Belirsizlikleri (U)
degerleri asagidaki ¢izelgede verilmistir.

Cizelge 2 - Horwitz Esitligine gore degisik derisimler i¢in bulunan RSDR ve Genisletilmis Olgiim
Belirsizlikleri
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Derisim Kiitle Fraksiyonu RSDR (%) U (k=2)
100 % 1 2 4
13,80 % 0,138 2,7 5,4
10 % 0,1 2,8 5,6
1% 0,01 4 8
0,10 % 0,001 5,6 11,2
0,01 % 0,0001 8 16
1 ppm 0,0000001 16 32
10 ppm 0,00001 11 22
100 ppm 0,0001 8 16
120 ppb 0,00000012 21,8 43,6
100 pbb 0,0000001 22 44
10 ppb 0,00000001 22 44
1 ppb 0,000000001 22 44

4.10. Belirsizlik Yonteminin Secilmesi

Oncelikli olarak deney metodunda veya yasal otorite tarafindan 6l¢iim belirsizligi degerinin veya dl¢iim
belirsizligi hesap yonteminin verilip verilmedigine bakilmalidir. Bu tip yonlendirmeler varsa laboratuvarlar
en azindan ve dncelikli olarak buna uymalidir. Olgiim belirsizliginin nasil hesaplanacagma dair bilgileri
iceren standart metot kullan1ldig1 zaman, deney metodu Ongoriilerine tam bir uyum gdstermek kosulu ile
standartta verilen Sl¢lim belirsizligi uygulamak yeterlidir. Eger standartta analiz sonuglar i¢in tipik bir
Ol¢iim belirsizligi degeri verilmis ise, laboratuvar bu degeri kullanabilir. Ancak bu durumda laboratuvarin
P7.2 Yontemlerin se¢ilmesi, dogrulanmasi ve gegerli kilinmasi Prosediiriine gére metot ile tamamen uyumlu
oldugunu gostermesi gereklidir. Eger standart tam olarak deney sonuglarina dair 6l¢tim belirsizligi degerini
iceriyor ise, ilave faaliyet gerekli degildir. Ancak bu durumda da laboratuvarin P7.2’ye gore metot ile
tamamen uyumlu oldugunu gostermesi gereklidir.

Olgiim belirsizligi tahminlerinin detay: teknik alanlara gore farklilik gosterebilir. Deney metodunda dlgiim
belirsizligi ve hesaplama yontemi ile ilgili bilginin yetersiz olmasi veya olmamasi durumunda laboratuvarlar
kendi deney alanlar1 ile ilgili genel uygulamalari gz oniine alarak (o teknik alanla ilgili uluslararas: 6l¢ekte
genel kabul gérmiis ve bilimsel kaynaklarda tanimlanmis 6lgiim belirsizligi metotlarini tercih ederek) ve
elindeki veri havuzunu degerlendirerek uygun gordiigii bir metotla 6l¢lim belirsizligi hesabi yapabilir. Genel
olarak tiim 6l¢iim belirsizligi metotlarinin gecerli oldugu, hi¢ birinin digerlerine iistiin olmadig1 bilinmelidir.
Ayrica, her yontemin zayif ve kuvvetli yonleri oldugu farki 6l¢iim belirsizligi metotlarindan farkli 6l¢iim
belirsizligi degerleri bulunabilecegi unutulmamalidir. Olgiim belirsizliginin hesaplanmasinda kullanilacak
yaklagim akreditasyon kapsaminda yer alan her metot i¢in ayr1 ayr1 belirlenir.

4.11. Ol¢iim Belirsizligi Hesaplamalarinin Raporlanmasi ve Gézden Gecirilmesi

Olgiim belirsizligi hesaplama calismalar1 ve sonuglari her bir deney icin metot gecerli kilma/ dogrulama
raporunun devaminda veya ayri olarak F 0 16 00 59 Calisma Raporu Formu’nda raporlanir. Bu rapor en az
asagidaki detaylar icermelidir;

- Deney metodunu,
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- Belirsizlik kaynaklarini (balik kil¢1g1 veya liste seklinde),

- Kullanilan belirsizlik yontemini,

- Standart belirsizliklerin ve toplam belirsizligin hesaplanmasini,

- Istatistiksel degerlendirmeleri (varsa)

- Deneye ait genisletilmis belirsizlik bilgilerini ve gereken agiklamalari

- Deneysel ¢aligmalarin ham verilerini (ek olarak).
Belirsizlik hesaplamasinda tespit edilen belirsizlik kaynaklarinin tiimii birlesik belirsizlige 6nemli bir (esit)
katki saglayamayabilir; pratikte muhtemelen daha az sayida bilesen 6nemli Olglide katki yapar. Sadece
bunlarin 6l¢iim belirsizligine katkisini belirlemek igin detayli ¢alismalar yapilabilir. R20.02 Deney/Analiz
Sonuglarindaki Olgiim Belirsizligi Tahmini Icin TURKAK Prensipleri dokiimaninda belirtildigi gibi 6l¢iim
belirsizligine katkida bulunan bilesenler, en biiyiik 6l¢iim belirsizligi bilesenin 1/3 den kiigiikk ve bu
bilesenlerin sayist ¢ok fazla degilse bunlar ihmal edilebilir, 6l¢iim belirsizligi hesaplamalarina dahil
edilmez. Ancak bu bilesenlerin 6nemsiz olduklar1 gosterilmelidir. Bu amagla her bilesenin katkisinin 6n
caligmalarla tahmini yapilmali, bunun sonucunda da 6nemsiz olanlar elenmelidir.

Laboratuvar tarafindan hesaplanan 6l¢iim belirsizligi, ara kesinlik kosullarinda elde edilmis laboratuvar igi
tekrartiretilebilirlik degerinden veya yine laboratuvar i¢i iiretilebilirlik olarak degerlendirilebilecek kalite
kontrol verilerine ait kesinlik degerinden dnemli derecede kiiciik ise Ol¢iim belirsizligi hesabi1 gdzden
gecirilmelidir.

P7.2 Yontemlerin Secilmesi, Dogrulanmasi ve Gegerli Kilinmasi Prosediiriine gére metot dogrulama
caligmalar tekrarlandiginda, elde edilen yeni veriler 15181nda 6l¢iim belirsizligi hesaplar1 gozden gegirilerek
ol¢tim belirsizlikleri ilizerinde revizyon yapilip yapilmayacagina karar verilir. Ancak, laboratuvara deney
yapma yetkisi verilecek yeni bir personelin katilmasi, yeni elde edilen kalibrasyon sonuglarmin dl¢iim
belirsizligi lizerinde 6nemli etkiye sahip olmasi, yeni cihaz alimi, cihazlarda modifikasyon veya dnemli
parca degisimleri, yeni yeterlilik test sonug¢larinin elde edilmesi gibi durumlarda, bunlarin 6l¢iim belirsizligi
iizerindeki etkileri arastirilmalidir. Yapilan calisma sonuglar1 degisikliklerin 6l¢tim belirsizligi lizerinde
onemli etkilere (olumlu veya olumsuz) sahip oldugunu gosterirse gerekli revizyonlar yapilmalidir.

4.12. Ol¢iim Belirsizliginin Raporlanmasi
Olciim belirsizlik tahmini:

- Deney sonucunun, ilgili belirsizlik uygulandiginda tayin edilmis bir tolerans veya siir degere
uygunlugu etkileniyorsa (6rn: yasal mevzuat degerleri),
- Miisterinin talep etmesi halinde,

- Deney sonuclarinin gegerliligi veya uygulanmasi i¢in gerekli oldugunda
deney sonucu ile birlikte rapor edilmelidir. Bunlarin olmadigi durumlarda 6l¢tim belirsizliginin verilip
verilmeyecegine laboratuvar tarafindan karar verilir.

Deney sonucuna (y) ait 6l¢iim belirsizligi, aksi belirtilmedikce genisletilmis 6l¢tim belirsizligi olarak (U),
% 95 giivenilirlik seviyesinde kapsam faktorii (k=2 gibi) verilerek mutlak veya bagil (%) olarak verilir.

yxUveyay+ % U
seklinde Ol¢lim birimi ile birlikte beyan edilir.
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Ornegin

Mutlak olarak;

2,65 mg/L + 0,12 mg/L (Verilen Ol¢iim belirsizligi genisletilmis Ol¢lim belirsizligi olup %95 giiven
seviyesini veren kapsam faktorii (k=2) alinarak hesaplanmstir).

Bagil olarak;
Ubagil=0,12/2,65 = 0,045 veya %4,5

2,65 mg/L + %4,5 (Verilen Ol¢lim belirsizligi genisletilmis 6l¢iim belirsizligi olup %95 giliven seviyesini
veren kapsam faktorii (k=2) alinarak hesaplanmistir).

5. iLGILI DOKUMANLAR

- KYS dokiimanlari

P7.2 Yontemlerin Segilmesi, Dogrulanmasi ve Gegerli Kilinmas1 Prosediiriine
F 016 00 59 Calisma Raporu Formu
F 0 16 00 70 Deney Belirsizliklerini Olgme ve Degerlendirme Formu

- Belirsizlik icin genel kaynaklar

TS 5822-1 ISO 5725-1 “Olgme metotlarmin ve sonuglarinin dogrulugu (gergeklik ve kesinlik)
boliim 1: Genel prensipler ve tarifler”,

JCGM 100:2008 “Olgiim verilerinin degerlendirilmesi - Olgiimlerde belirsizligin ifadesi icin
rehber”,

JCGM 200:2008 Uluslararast metroloji sozligi - Temel ve genel kavramlar, ilgili terimler
(VIM), TUBITAK-UME, 2008.

ISO/IEC Guide 98-1:2009 Uncertainty of measurement - Part 1: Introduction to the expression
of uncertainty in measurement (TSE tarafindan yayimlanmistir),

ISO/IEC Guide 98-3:2008 Uncertainty of measurement - Part 3: Guide to the expression of
uncertainty in measurement (GUM:1995),

ISO/IEC Guide 98-4:2012 Uncertainty of measurement - Part 4: Role of measurement
uncertainty in conformity assessment

ISO/IEC CD Guide 98-5 Evaluation of measurement data - Part 5: Examples of uncertainty
evaluation [hazirlanmaktadir]

R20.02 Deney/Analiz Sonuglarindaki Olgiim Belirsizligi Tahmini icin TURKAK Prensipleri

- Model yaklasim icin kaynaklar

ISO/IEC Guide 98-3:2008 Uncertainty of measurement - Part 3: Guide to the expression of
uncertainty in measurement (GUM:1995)

EURACHEM / CITAC (2012), Quantifying uncertainty in analytical measurement, 3rd edition
EA 4/16 (2004), Guidelines on the expression of uncertainty in quantitative testing
EA 4/02 (1999), Expression of the Uncertainty of Measurement in Calibration

EUROLAB Technical Report No. 1/2006, Guide to the Evaluation of Measurement Uncertainty
for Quantitative Test Results

- Tek laboratuvar gecerli kilma yaklasimi icin kaynaklar

EURACHEM / CITAC (2000), Quantifying uncertainty in analytical measurement, 2nd edition
EA 4/16 (2004), Guidelines on the expression of uncertainty in quantitative testing
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NORDTEST Technical Report 537 (2003), Handbook  for calculation of measurement
uncertainty in environmental laboratories

EUROLAB Technical Report No. 1/2006, Guide to the Evaluation of Measurement Uncertainty
for Quantitative Test Results

TS 5822-6 1SO 5725-3 Olgme metotlarinin ve sonuglarmin dogrulugu (gergeklik ve kesinlik) -
Boliim 3: Standard bir 6l¢gme metodunun kesinliginin ara dlgmeleri

ISO/TS 21749 Measurement uncertainty for metrological applications — Repeated measurements
and nested experiments

- Laboratuvarlar Arasi Gegerli Kilma Yaklasimi icin Kaynaklar

ISO/TS 21748 Guide to the use of repeatability, reproducibility and trueness estimates in
measurement uncertainty estimation

EA 4/16 (2004), Guidelines on the expression of uncertainty in quantitative testing

NORDTEST Technical Report 537 (2003), Handbook for calculation of measurement
uncertainty in environmental laboratories

TS 5822-6 1SO 5725-6 Olgme metotlarinin ve sonuglarinin dogrulugu (gerceklik ve kesinlik)-
Boliim 6: Dogruluk degerlerinin pratikte kullaniimasi

- Yeterlilik Testleri (YT) Sonuglar1 Yaklasimi icin Kaynaklar

EA 4/16 (2004), Guidelines on the expression of uncertainty in quantitative testing
NORDTEST Technical Report 537 (2003), Handbook for calculation of measurement
uncertainty in environmental laboratories

EUROLAB Technical Report No. 1/2006, Guide to the Evaluation of Measurement Uncertainty
for Quantitative Test Results

TS ISO 13528 Laboratuvarlararasi karsilagtirma ile yeterlilik deneyinde kullanilan istatistiksel
yontemler

- Horwitz Esitligi Kullanilarak icin Kaynaklar

Horwitz W., Albert R. 2006. The Horwitz Ratio (HorRat): A Useful Index of Method
Performance with Respect to Precision. Journal of AOAC, 89 (4):1095-11009.
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