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ICME SUYUNDA METAL TAYiNi YETERLILIK TESTI
SONUGLARININ DEGERLENDIRILMESI
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OzZET

TUBITAK Ulusal Metroloji Enstitiisii (UME) Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin énemini
g6z 6nline alarak laboratuvarlarda yapilan analitik dlgiimlerin performansini belilemek amaciyla gida
ve gevre konularinda yeterlilik testi calismalari organize etmektedir. igme suyunda metal tayini ile ilgili
yeterlilik testlerinin diizenlenmesine 2001 yilinda baslanmistir. Ulusal Metroloji Enstitlist olarak, Ulke
¢apinda yapilan igme suyu analizlerin glivence altina alinabilmesi igin, bu konuda yeterlilik testlerinin
diizenlenmesi ve gevre analiz laboratuvarlarinin egitilmesi énem arz etmektedir. Bu ¢alismada bugulne
kadar icme suyunda metal tayini konusunda dizenlenen vyeterlilik testi galismalarinin sonuglar
degerlendirilmigtir.

GiRIS

Son yillarda gevre korumaya yonelik calismalar énemli oranda artis géstermistir. Ozellikle dogal
yasamin surdlrtlmesinde suyun 6nemi tartigsilmaz bir gergektir. Diger yandan sanayilesmenin hizla
artmasi ile dogal su kaynaklarinin hizla kirlenmesi bu kaynaklarin korunmasinin énemini arttirmigtir.
Dogal su kaynaklarinin kirliliginin kontrol altinda tutulmasi ve atik su kaynaklarinin siki bir sekilde
denetlenmesi amaciyla ulusal ve uluslararasi yasal duzenlemeler yapilimistir.

Dogal su kaynaklarinin ve atik sularin kontroli ve izlenmesi ¢evre analiz laboratuvarlarina biylk
sorumluluklar getirmektedir. Cevre analiz laboratuvarinin da analiz sonuglarinin guvenilirligini
saglamasi ve kanitlamasi gerekmektedir.

igme sularinin saglik agisindan zararli metaller icermemesi gerekmektedir. Literatiirde icme suyunda
toksik metaller igin analizlenmesi ve Dinya Saghk Orgiti (WHO) Standartlarina gére
degerlendiriimesine yonelik gesitli teknikler ile galismalar mevcuttur [1]. igme suyu analizi yapan
laboratuvarlarin yaptiklari analizlerin glvenilirligi ve kalitesi yaptiklari analiz sonuglarinin gavenilirligi
ile orantilidir. Laboratuvarlarin belli bir analiz konusunda yeterli olduklarini kanitlamak i¢in uluslararasi
taninmig bir kalite sistemi uygulamalari yani akredite olmalari gerekmektedir [2]. Diger taraftan
akredite olmus laboratuvarlarin analizlerinin guvenilirligi icin analiz sonuglarinin ulusal ve uluslararasi
referanslara gore izlenebilir olmasi ve laboratuvarin performansinin yeterlilik testleri ile periyodik
olarak kontrol edilmesi gerekmektedir. Kimyasal analizlerde izlenebilirligin sadlanmasi izlenebilir
kalibrasyon standartlari ve sertifikali referans maddeler yardimi ile sadlanmaktadir. Laboratuvar
yeterlilik testleri, test ve dlgim yapan laboratuvarlarin performansinin belirlenmesinde énemli bir
aractir ayrica laboratuvarin kendi performansini diger laboratuvarlarla karsilastirma olanagi saglar [3—
8].

TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari yeterlilik testlerinin énemini géz éniine alarak icme
suyunda metal analizi ile ilgili yeterlilik testlerini 2001 yilindan beri dizenlemektedir. Tablo 1'de
yillara gore katilimci sayilari verilmigtir.
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Bu calismada icme suyunda metal (As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, Sb ve Zn) tayini yapan
laboratuvarlarin analiz performanslarinin belilenmesi ve laboratuvarlarin kendi performanslarini
gelistirmeye yonelik katki saglamasi amaclanmigtir.

Tablo 1. Yillara gére igme suyunda metal tayini yeterlilik testleri katilimci bilgileri

Yil Parametre Katilimci Sayisi
I. Tur Il. Tur
2001 As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Mn, Ni, Pb, Sb ve Zn 22 25
2002 Cd, Cr, Cu, Fe, Ni, Pb, ve Zn 10 15
2003 |Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, ve Zn 10 15
2004 |Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, ve Zn 13 16
2005 |Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, ve Zn 21 25
2006 |Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, ve Zn 17 18
2007 |Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, ve Zn 16
2008 |As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni,Pb,Sb,Zn 21
CALISMA PROGRAMI

Calisma yilda iki kez dizenlenmektedir. Test drnedi olarak, sertifikali referans maddeler kullanilarak
hazirlanmis olan sentetik su numunesi kullanilmaktadir. Hazirlanan su numunesi nitrik asit ile kararli
hale getirilir (pH<1,2). Yaklasik 250 ml test 6rnedi daha 6nceden temizlenmis polietilen siselerde
paketlenerek katillimci laboratuvarlara gonderilir. Calisma sonugclarinin takibi i¢in her bir laboratuvara
ayri bir numara verilir. Yapilan bu ¢alismalarda laboratuvar ait bilgilerin ve sonugclarin gizliligi esastir.
Laboratuvarlarin test 6érnegini analiz ederek sonuglari belirtilen tarihte http://chem.ume.tubitak.gov.tr
web sayfasinda gdéndermeleri istenir.

Laboratuvarlarin test metodu olarak, rutin analizlerde uyguladiklari metot kullanarak test érnegini
analiz etmeleri istenmektedir. Analizlerin rutin olarak bu analizleri yapan kisi (ler) tarafindan
yapilmasi ve 6zel bir islem uygulanmamasi énerilmektedir

Katihmci laboratuvarlarin sonuglari istatistiksel olarak degerlendirilir ve her laboratuvarin z-skoru
hesaplanir. Dederlendirme islemi sonucunda yeterlilik testi calismasi sonug¢ raporu hazirlanir. Rapor
web sayfasinda yayinlanir. Katilimci laboratuvarlara ayrica Katihm Belgesi génderilir [9-13].

SONUGLARIN DEGERLENDIRILMESI

Bu calismalarda, numune hazirlanmasi, referans deger ve hedef standart sapma degerlerinin
belirlenmesi islemleri TUBITAK UME Kimya Grubu Laboratuvarlari tarafindan gergeklestiriimistir.

Katihmci laboratuvarlarin sonugclari istatistiksel olarak degerlendirilir ve her laboratuvarin z-skoru
hesaplanir [3, 5, 6, 7, 8]. z-skoru 6lglim sonucundan ve birimden bagdimsiz bir dereceleme metodudur.
Bu nedenle, farkli metot ve analizlerin sonuglarini kargilastirmakta kullanilabilir. Anlasiimasi ve
yorumlanmasi kolaydir. Katilimci laboratuvarlarin z-skoru degerleri (1) esitligi kullanilarak hesaplanir.
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2 = (1)

X : Referans deger

x - Katilimci laboratuvar sonucu
s : Hedef standart sapma

|z] £ 2 ise analiz uygundur.
2 < |z]| < 3 ise arasi kabul edilebilir, ancak problemin irdelenmesi gerekir.
|z] > 3 ise analiz kabul edilemez, diizeltici faaliyet uygulanmaldir.

Tablo 2 ve Tablo 3’te goruldigu gibi 2001 yilinda yapilan ilk galismada raporlanan sonuglar arasinda
¢cok buyuk farklar olup, referans degerden sapmanin da oldukga ylksek oldugu tespit edilmistir [13].
ilk calismada As igin referans deger 50 pg/l iken laboratuvarlardan bir tanesi sonucu 463,14 g/l
bulurken, diger bir laboratuvar da ayni érnek icin sonucu 2,00 pg/I bulmustur. Ayni galismada Zn igin
referans deger 80 pg/l iken laboratuvarlardan bir tanesi sonucu 9466,67 pg/l bulmustur. ikinci
calismaya da ayni laboratuvarlar katilmistir. Her iki calismanin sonuglari kiyaslandiginda laboratuvar
performanslarinda belirgin bir iyilesme oldugu goérilmektedir.

Tablo 2. icme suyunda metal tayini sonuglarinin dagilimi (1. Tur 2001)

Hesaplanan As Cd cr Cu Fe Ni Pb Sb Zn
Parametre

Laboratuvar sayisi, n 10 15 14 15 13 11 13 7 16
Referans deger, ugl/l 50 10 60 60 75 50 20 10 80
Hedef standart 5 2 6 6 75 5 2 2 8
sapma, ug/l

rga/:‘s'm“m deger, 46314 | 104 | 2396 | 992 | 2744 | 658 | 2112 | 147,54 | 0466,67
Minimum deger, ug/l | 2,00 | 7.47 | 53,01 13 | 1956 | 196 10 103 | 11,74
Dagilim aralgi 46114 | 97 1866 | 86 | 2548 | 462 | 201 | 1372 | 945403
(Maks-Min)

Tablo 4’te 2008 yilinda dizenlenen ilk ¢alismanin sonuglarinin dagihmi verilmistir. Calismalara
katillan laboratuvarlar arasinda akredite olan veya akredite olacak olan laboratuvarlar bulunmasina
ragmen tabloda da goérildigu gibi referans degerden sapmalar mevcuttur. Bugline kadar yapilan
¢alisma sonuglari ilk ¢alisma ile kiyaslandiginda ise katilimci performanslarinda iyilesme oldugu
gorilmektedir.
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Tablo 3. igme suyunda metal tayini z-skoru dagilimlari (. ve Il. Tur 2001)

Lab No As Cd Fe Cr Cu
| 1l | 1l | 1l | 1l | 1l

01 -0,10 -17,64 -6,19 -5,34 -6,70 -1,83 2,80 -4,94
02
03 0,00 -1,54 -3,41 1,42 -0,82
04 -0,17 -1,61 0,39 0,43 0,12 -1,20 1,16 -1,06 0,08 0,70
05 3,00 0,13 0,00 0,08 0,77 -0,02 0,87 0,85 -0,07 -0,04
06 9,60 4,19 0,11 1,32 1,67 7,83 1,74
07
08
09 -0,10 9,03 -6,00 0,00 -9,07 -1,30 -0,94 1,08 -0,61 0,90
10 -3,90 0,60 -4,77 2,04 -4,87 0,45 0,73 1,68
11
12 1,90 0,35 0,55 -0,10 0,46 0,41 1,83 0,08 -0,34
13 -1,01 -0,39 -1,38 -8,64 8,84 -29,93 4,59 1,22 0,74
14 3,19 3,82 -2,88 6,59 -1,57
15 4,96 4,93 1,93 -6,80 -4,73 -0,68 -3,56
16 0,00 -0,06 0,00 -5,00 -3,34 1,25 -3,32 -5,00
17 2,25 2,52 -0,84 1,07 -0,19 1,30 -0,09 1,83 -0,38 1,89
18 -1,02 -4,07 1,27 -1,80 -26,59 1,79 -20,63 -0,88 -6,53 -6,02
19 -82,63 -47,00 -0,74 0,80 -0,60 0,17 0,33 -0,83 0,17
20 1,06 -8,22 7,39 -0,30 1,83
21 -0,80 0,20 -3,07 -6,00 -0,40 2,42 -0,07 0,00
22
23 0,55 -1,04 3,28
24 1,77 4,34 7,86 8,90 9,58
25 8,00 -0,52 -73,00 2,92 -7,30
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Tablo 3. igme suyunda metal tayini z-skoru dagilimlari (1. ve 1. Tur 2001) devami
Lab
No Hg Mn Ni Pb Sb Zn
[ Il [ 1 I Il I 1 I [ 1
01 -10,28 2,18 6,08 -2,08 9560 | -18,64 3,65 -0,30
02
03 -0,14 -0,06 -2,42 -0,04 -0,15 -2,63 -2,60
04 | -16,75 -12,68 0,87 -0,82 0,13 -1,97 2,72 -0,50 -0,19
05 -1,53 0,24 0,04 -0,04 -0,02 -0,10 0,00 -0,30 -1,60 -0,18
06 0,24 3,81 1,84 4,22 -4,05 5,00 -8,99 -1,00 2,57
07
08
09 0,26 3,27 -0,07 0,00 -3,00 -0,83 -36,67 | -14,00 2,35 -0,67
10 -0,28 0,64 -3,16 1,48 0,15 1,72
11
12 1,06 1,33 0,63 0,16 1,13 -5,95 -10,30 -0,60 -1,26 1,09
13 4,90 0,18 -1,70 0,28 -0,47 0,09 6,96 0,49 | -1173,33 | 027
14 -1,90 -0,81 1,25 -2,03
15 | -12,50 -0,10 -5,35 -13,33 4,07 -0,56 -0,17
16 0,67 0,00 0,00 -1,99 0,83 -0,04 0,00 -2,63 2,08
17 0,99 1,09 -0,45 2,03 0,12 1,64 -0,45 1,93 -0,64 -2,40 2,44
18 2,77 2,20 -1,80 -0,40 0,73 1,88 -0,94 1,56 -1,38 8,53 0,45
19 -98,43 -1,60 0,30 -1,53 -0,58 -74,24 2,60 -68,77 -0,75 0,40
20 | -14,40 2,27 2,12 -2,64
21 -0,48 0,00 1,67 0,00 0,48 -0,83
22
23 3,33 4,64 2,04 0,67
24 8,82 8,25 9,00 4,58
25 -7,00 -7,50
Tablo 4. igme suyunda metal tayini sonuglarinin dagilimi (1. Tur 2008)
Hesaplanan Parametre As Cd Cr Cu Fe Hg Ni Pb Sb Zn
Laboratuvar sayisi, n 17 19 19 19 17 15 19 18 16 19
Referans deger, ug/l 22,0 15,9 19,5 31,6 43,0 21,9 31,2 20,7 10,3 50,4
Ege/fef standart sapma, 40 | 11 | 15 | 15 | 48 | 36 | 1.7 | 25 | 15 | 42
Maksimum deger, pg/l 52,83 | 34,4 36,4 | 48,60 | 63,3 55 46,3 55,9 38,3 | 79,96
Minimum deger, ug/l 0,02 7,9 16,95 | 22,70 | 9,25 | 0,047 | 26,8 | 12,83 | 0,039 32
Dagilim araligi (Maks-Min) | 52,81 26,5 19,5 | 25,90 | 541 55 19,5 431 38,3 48
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