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TURK AKREDITASYON KURUMU

ONSOZ

Akredite deney laboratuvarlarinin uymalar1 gereken sartlari ihtiva eden TS EN ISO/IEC
17025 standard1 ve akredite tibbi laboratuvarlarin uymalar1 gereken TS EN ISO 15189
standardinda belirtildigi gibi deney/analiz sonuglar1 i¢in miimkiin olan en iyi belirsizlik
tahmininde bulunulmali ve belirsizlik tahmini i¢in kullanilan prosediirler dokiimante
edilmelidir. Bazi durumlarda deney metodunun dogasi, 6lgme belirsizliginin dikkatli,
metrolojik ve istatistiksel bakimlardan gecerli tayininin yapilmasini olanaksiz kilar. Boyle
durumlarda laboratuvar, en azindan belirsizligin mimkiin olan biitiin bilesenlerini
tanimlamaya calismali, makul bir tahmin yapmali ve sonuclarin rapor edilme seklinin
belirsizlik hakkinda yanlis bir fikir vermemesini saglamalidir.

Olgiim belirsizligi hesaplanmasi konusunda farkli yaklasimlar s6z konusudur. Bu dokiiman
deney laboratuvarlarina, tibbi laboratuvarlara ve denetim ekiplerine temel ilkeler anlaminda
rehber olmasi i¢in hazirlanmuistir.

1. AMAC

Bu Rehberin amaci, deney/analiz sonuglarinin ihtiva ettigi belirsizliklerin hesaplanarak
tahmin edilmesi ve beyanina iliskin TURKAK prensiplerini agiklamaktadir.

2. POLITIKA

Olgiim belirsizligi ile ilgili EUROLAB, EURACHEM, CLSI ve EA tarafindan ortak olarak
belirlenen politikalar ILAC-G17 [1]’de tanimlanmustir:

a. Olgiim belirsizligi beyan1 karsilastirma yapabilmek icin gerekli bilgileri igermelidir.

b. GUM [2], TS EN ISO/IEC 17025 [3] ve TS EN ISO 15189 [4] temel dokiimanlardir.
Ancak sektore 6zel yorumlar gerekli olabilir.

€. Yalnizca nicel (miktar tayini yapilan) testlerdeki 6l¢lim belirsizligi dikkate alinacaktir.
Nitel analiz sonuglarinin kullanilmasi ile ilgili strateji bilimsel komite tarafindan
gelistirilecektir.

d. Laboratuvar tarafindan standart metot kullanildiginda {i¢ durum s6z konusudur:

- Olgiim belirsizliginin nasil hesaplanacagina dair bilgileri igeren standart metot
kullanildig1 zaman, deney metotu ongdriilerine tam bir uyum géstermek kosulu ile
standartta verilen dl¢iim belirsizligi prosediiriinii uygulamak yeterlidir.

- Eger standartta analiz sonuglar1 i¢in tipik bir 6l¢iim belirsizligi degeri verilmis ise,
laboratuvarin bu degeri kullanmasina izin verilir. Ancak bu durumda laboratuvarin
metot ile tamamen uyumlu oldugunu géstermesi gereklidir.

- Eger standart tam olarak test sonuglarina dair 6l¢iim belirsizligi degerini igeriyor
ise, ilave faaliyet gerekli degildir. Ancak bu durumda da laboratuvarin metot ile
tamamen uyumlu oldugunu gostermesi gereklidir.
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e. Olgiim belirsizligi tahminlerinin detay1 teknik alanlara gore farklilik gosterebilir.

f. Belirli durumlarda birden fazla seviyede ¢alisilan uyarlik standart sapmalarini bilesik
belirsizlik olarak raporlamak yeterli olabilir.

g. Bunlarin disinda ulusal/uluslararas1 diizeyde yayimlanmig, amaca uygun/sektore 6zel
kaynaklarin da kullanim1 uygundur.

3. UYGULAMA
3.1. OLCUM BELIRSIZLiGi TAHMINI iCiN YAKLASIMLAR

Deney laboratuvarlari, deney sonuglarindaki 6l¢iim belirsizliginin tahmini i¢in ulusal veya
uluslararas1 organizasyonlar tarafindan hazirlanan dokiimanlar1 esas almalidir. Bu amagla
kullanilabilecek kaynaklar Eklerde verilmistir.

EURACHEMI/CITAC [5] ve EA 4/16 [6] Kilavuzlarinda 6l¢iim belirsizligi tahmini igin iki
olas1 yaklasim oldugu belirtilmektedir.

a. Olgiilen seyin tamimlanarak model fonksiyonun yazilmasi esasiyla sonuglart
etkileyen olas1 her bir belirsizlik kaynaginin ayri1 ayri tanimlanmasi ve her bir
kaynagin ol¢lim belirsizligine katkisinin hesaplanmasi: Bu yaklasim “asagidan
yukartya” yaklasim olarak da tanimlanmaktadir. Baz1 durumlarda “Klasik GUM”
veya “Bilesen-Bilesen veya model yaklasimi1” metodu olarak da tanimlanmaktadir.

b. Metot performans verilerinin kullanimi: Bu yaklagim “yukaridan asagiya
yaklasim” veya “ampirik yaklasimlar” olarak da adlandirilmaktadir.

3.2.  GUM YAKLASIMI

GUM metotu dogru teoriyi esas alir, tutarli bir dl¢iim belirsizligi tahminini ve metrolojik
olarak izlenebilirligi sart kosar.

BIPM’in Belirsizlikler ile ilgili tavsiye dokiimaninda INC-1 [7], 6l¢lim belirsizligi
bilesenlerinin, istatistiksel metotlarla hesaplanan A Tipi ile istatistiksel olmayan metotlarla
elde edilen ve sonrasinda bilesenleri varyans cinsinden ifade edilen B Tipi olmak tizere iki
kategoride gruplandirilmasi ve bunlarin matematiksel olasilik teorisine gore tek bir varyans
degeri vermek lizere birlestirilmesi dnerilmektedir. Sonugta elde edilen standart sapma degeri
Ol¢lim belirsizliginin bir ifadesidir. Belirsizlik Yaklagimi’na dair bir goriisiin ayrmntilari,
oOl¢iilenin tek bir deger olarak ifade edilebilecegi varsayimina dayanarak 6l¢iim belirsizliginin
dogrudan bir Olclim modeli vasitasiyla matematiksel olarak ele alindigi GUM‘da [2]
verilmistir.

3.3. METOT GECERLi KILMA VE METOT PERFORMANS VERILERININ
KULLANIMI

GUM yaklasimi, her bir belirsizlik bileseninin ayr1 ayr tespit edilebilmesi veya
calisilabilmesi durumunda oldukca faydali olabilir. Ancak pek cok deneysel dlgiimde bu
yaklagimla gercek olgiim belirsizliginden daha diisiik degerler elde edildigi belirtilmistir [8],
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[9]. Ciinkii GUM yaklasiminda tiim olas1 belirsizlik bilesenlerini dahil etmek zordur. Ol¢iim
belirsizligi hesaplamalarinda metot gecerli kilma ve metot performans verilerinin kullanimi
ile, tim belirsizlik bilesenlerinin dahil etme olasiligi en yiiksek noktaya gelecektir. GUM
yaklasiminda ise, Ol¢iim belirsizligine kaynak olan tiim bilesenlerin belirlenmesi ve
hesaplanmasindaki zorluk nedeni ile bu yontemle elde edilen 6lgiim belirsizlikleri olmasi
gerekenden kiiciik olabilmektedir.

Metot performansi hakkindaki veriler asagida sayilanlarla elde edilebilir:
- Metot gegerli kilma ve teyit ¢alismalari (validasyon/dogrulama)
- Laboratuvarlar aras1 karsilastirmalar
- I kalite kontrol ¢alismalar1 (Kalite kontrol kartlar1 vb.)
- Dis kalite degerlendirme verileri (yeterlilik testleri/laboratuvarlararasi
karsilagtirma)

3.3.1 Metot Gecgerli Kilma ve Teyit Calismalari (Validasyon ve Dogrulama)

Metodun gegerli kilinmasi; amaca uygunluk ilkesi dogrultusunda validasyon veya dogrulama
caligmalar1 yapilmasi ile gerceklestirilir. Bu ¢alismalar sonucunda da 6l¢tim belirsizligi ile
ilgili gerekli tim bilgiler ve veriler toplanmaktadir [5], [6]. Nicel Ol¢iimler icin dikkate
aliabilecek parametreler:

Kesinlik: Uzlagilan sartlar altinda elde edilen bagimsiz deney sonuglari arasindaki yakinlik
derecesi olup [10] tekrarlanabilirlik, orta/ara kesinlik veya laboratuvar igi uyarlik ve
laboratuvarlar aras1 uyarlik kosullar1 altinda elde edilen standart sapmalarla ifade edilir. Metot
gecerli kilma ¢aligmalarindan 6l¢iim  belirsizligi hesaplandiginda ideal olarak ayni
laboratuvarda, ayn1 numune ve metot kullanilarak farkli zamanlarda farkli operatorler, farkli
deney arac¢ gerecleri vb. kullanilarak elde edilen ve orta/ara kesinlik veya laboratuvar ici
uyarlik olarak adlandirilan standart sapma degeri kesinlik verisi olarak kullanilmalidir.

Kesinlik ¢aligmalarinda deney metodunun ol¢iim araligi ve kapsadigi matriksler goz oniine
alinmalidir. Genis bir 6l¢iim araligina sahip metotlarda matriks farkliklar1 (varsa) géz oniine
alimmali ve degisik seviyelerde (6rnegin, diisiik, orta ve yiiksek konsantrasyon seviyesi)
calisilmali ve standart sapmalarla deney seviyeleri arasindaki iliskiler arastirilmalidir. Diisiik
seviyede yapilacak ¢alismalarda tayin sinir1 (LOQ) ve varsa yasal sinir degerler yer almalidir.
Cikan sonuglara gore gerekirse Ol¢clim belirsizlikleri hesaplanirken matriks ve seviye
farkliliklar1 g6z ontine alinmalidir. Kesinlik verileri metodun ol¢iim belirsizliginin en temel
bilesenidir.

Gerceklik: Deney sonuglarinin biiyiik bir serisinden elde edilen ortalama deger ile kabul
edilen bir referans deger arasindaki yakinlik derecesi gergeklik olarak tanimlanmaktadir [10].
Gergeklik calisilan materyale gore farkli sekillerde adlandirilabilmektedir. Gergeklik
caligmas1 referans materyal ile yapildiginda “bias”; standart madde ile yapildiginda “geri
kazanim” olarak adlandirilmaktadir. Biasin ortadan kaldirilmasi veya Onemsiz seviyelere
indirilmesi en 6nemli amagtir. Bias/geri kazanim verileri de metodun dlgiim belirsizliginin en
temel bilesenidir.
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Dogrusallik: Metodun 6l¢tim araliginin en 6nemli gostergesi dogrusalliktir. Dogrusalliktan
onemli derecede sapma oldugunda dogrusal olmayan kalibrasyon fonksiyonlar1 kullanarak
diizeltme yapilmalidir. Alternatif olarak calisma araligi sinirlandirilabilir. Kesinlikten elde
edilen veriler normal olarak dogrusalliktan gelen sapmalar1 da biinyesinde barindirmaktadir.
Dogrusalliktan sapma nedeni ile olusan standart sapma kalibrasyon egrisinden gelen 6lgiim
belirsizliginin yaninda ihmal edilebilir seviyede ise bunun ilave bir 6l¢iim belirsizligi olarak
ele alinmasina gerek yoktur.

LOD*: LOD degeri dogrudan dl¢iim belirsizligi ile iliskili degildir.

*Ingilizcesi ““Detection Limit” olan bu kavram laboratuvarlar tarafindan farkli sekillerde
kullamlmaktadir. Orn; gozlenebilme swumri, tespit limiti, élgiim limiti vb. Bu nedenle
kisaltmasinin kullanilmasi tercih edilmistir.

Duyarhhik (Secicilik): Kimyasal analizler i¢in 6nemli olan bu parametreler 6lgiim belirsizligi
ile ilgili dogrudan bilgi saglamadiklari igin; Olglim belirsizligi bileseni olarak dikkate
alinmalar1 gerekli degildir.

3.3.2. Laboratuvarlar arasi1 ¢cahismalar

Laboratuvarlar arasi ¢alismalarda esas alinan ISO 5725 TS 5822 serisi standartlar1 [10],
tekrarlanabilirlik standart sapmasi s;, uyarlik standart sapmasi Sg ve gergekligin tahmini ile
ilgili gerekli tanimlamalar1 yapmaktadir. Bu standartlar esas alinarak yapilan laboratuarlar
arasi ¢aligmalarda bulunan tekrarlanabilirlik ve wuyarlik degerleri deney metodunda
verildiginde ve laboratuar yapmis oldugu i¢ dis kalite kontrol ¢alismalart yardimi ile metodun
kontrol altinda oldugunu gosteriyor ve metoda tam bir uyum sagliyorsa deney metodunda
verilen uyarlik standart sapmasimi Slgiim belirsizligi hesaplarinda kullanabilir. Olgiim
belirsizligi hesaplamasinda bu verilerin kullanimi ise ISO TS 21748’de [11] ve
Eurachem/CITAC: 2012 [5] detaylandirilmistir.

3.3.3. Ic Kalite kontrol ¢cahsmalar

Laboratuvarin gecerli kilma ¢aligsmalari sirasinda ortaya koydugu performansin devam edip
etmediginin kontrol etmesi amaciyla diizenli araliklarla i¢ kalite kontrol faaliyetleri yapmasi
gerekmektedir. Bu faaliyetler kontrol kartt kullanimi ve/veya diger i¢ kalite kontrol
yontemlerinin  kullanilmas1 ile yiritilebilir. Bu c¢alismalardan elde edilen orta
kesinlik/laboratuar ici uyarlik degerleri ve gerceklik ¢alismalar (bias/geri kazanim)sonuglari
Ol¢lim belirsizligi hesaplarinda kullanilir [8], [9].

3.34. Dis Kkalite degerlendirme verileri (yeterlilik testleri/laboratuvarlar arasi
karsilastirma)

Laboratuvarin performansini ortaya koymasi amaciyla diizenli olarak dis kalite degerlendirme
programlarina katilmasi gerekmektedir. Katilim saglanan programlardan elde edilen sonuglar
Olctim belirsizligi hesaplamasinda kullanilabilir. Dis kalite degerlendirme sonuglari ile ortaya
konulan sistematik hatanin 6l¢iim belirsizligi hesaplamasinda dikkate alinabilmesi i¢in en az 6
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adet programa katilim saglanmis ve basarili sonu¢ alinmis olmalidir. Bu 6 programa ayni
kosullar dahilinde katilim saglanmis olmalidir [5], [6], [7].

3.3.5. Diger

Laboratuvar, 6l¢iim belirsizligi hesaplamasinda oncelikli olarak standart metodu veya standart
metodun atifta bulundugu kaynaklar1 esas almalidir. Ancak standart metot da oOlgiim
belirsizligi ile ilgili bir tanimlama mevcut degil ise, kullanilabilecek diger kaynaklar [12]°de
listelenmistir. Bu rehberde tanimlanmayan ancak ulusal/uluslararasi diizeyde yayimlanmis
amaca uygun/sektore 6zel kaynaklarin da kullanim1 uygundur.

3.4. OLCUM BELIRSIiZLiGi BILESENLERININ HESAPLANMASI

Biitiin 6l¢lim belirsizligi bilesenlerinin, birlestirilmis belirsizlige katkisi esit diizeyde degildir.
Pratikte sadece az sayida belirsizlik bileseninin 6nemli diizeyde katkisi beklenmektedir.
Olgiim belirsizligine katkida bulunan bilesenler en biiyiik dl¢iim belirsizligi bilesenin 1/3 den
kiiciik ve bu bilesenlerin sayis1 ¢cok fazla degilse bunlarin 6l¢iim belirsizligi hesaplamalarinda
yer almalarina gerek yoktur. Ancak bu bilesenlerin 6nemsiz olduklar1 gosterilmelidir.

Bu amagla her bilesenin katkisinin 6n ¢alismalarla tahmini yapilmali veya belirsizlik
bilesenlerinin birlestirilmesi gerekmektedir. Bunun sonucunda da 6nemsiz olanlar elenmelidir
[5].

Tiim standart belirsizliklerin hesaplanmasini takiben Birlestirilmis Belirsizlik u(y) asagidaki
sekilde hesaplanir.

u(y) = Juz +u2 +u? +....

Son asama olarak; birlestirilmis belirsizlik degerinin giiven araligina bagli olarak belirlenen
kapsam faktorii (k) ile ¢arpilmasi ile Genisletilmis Belirsizlik U(y) hesaplanir.

U(y)=k.u(y)

Genel yaklagim olarak tercih edilen giiven aralig1r % 95°dir. % 95 giiven aralig i¢in kapsam
faktori 2°dir. % 99 giiven araligi i¢in kapsam faktorii 3 diir.

3.5. OLCUM BELIRSIZLiGININ RAPORLANMASI
Olciim belirsizlik tahmini:

- deney/analiz sonucunun, tayin edilmis bir toleransi1 veya sinir degeri, ilgili belirsizlik
uygulandiginda asmasi halinde (6rn: yasal mevzuat degerleri),

- deney/analiz isini veren miisterinin talep etmesi halinde,

- deney/analiz sonuglarinin gegerliligi veya uygulanmasi i¢in gerekli oldugunda deney
sonucu ile birlikte rapor edilmelidir.
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Ozel bir sebep yoksa veya deney metodunda aksi belirtilmedik¢e 6lgiim sonucuna (y) ait
genisletilmis belirsizlik (U) degeri % 95 giivenilirlik seviyesinde:

y+xU
seklinde dl¢lim birimi ile birlikte beyan edilmelidir.
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e IS0 11222:2002.Air quality - Determination of the uncertainty of the time average of
air quality measurements

e 1SO 20988:2007.Air quality - Guidelines for estimating measurement uncertainty

e ISO/TR 12134:2010.Rubber - Estimation of uncertainty for test methods - Non-
functional parameters

e ISO/ASTM 51707:2015.Guide for estimation of measurement uncertainty in
dosimetry for radiation processing

e ISO/TR 24498:2006.Paper, board and pulps -- Estimation of uncertainty for test
methods

e ISO 29201:2012.Water quality - The variability of test results and the uncertainty of
measurement of microbiological enumeration methods

e 1SO 3822-1:1999.Acoustics - Laboratory tests on noise emission from appliances and
equipment used in water supply installations - Part 1: Method of measurement .Amd
1:2008. Measurement uncertainty

e« SANCO/12571/2013. Guidance Document on analytical quality control and validation
procedures for pesticide residues analysis in food and feed.
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