Arastirma Merkezleri

I- Biriminizin amag, hedef ve performans gostergeleri bulunmakta midir? Varsa ekte
sununuz. (Ek-1.Y06netmelik)

a. Dogal iiriin kaynakli katma degeri yiiksek kozmetik, ila¢ ve gida {iriinlerine yonelik
caligmalar yiiriitmek ve analizler gergeklestirmek.

b. Merkez biinyesinde laboratuvarlar kurmak ve isletmek.

c. Aragtirma ve gelistirme ¢alismalari i¢in ihtiya¢ duyulan her tiirlii makine-techizat ve
malzemeyi temin ederek kullanima sunmak.

d. Uriinlerin arastirma ve gelistirilmesi ile ilgili tiim uygulama alanlarinda, bilimsel ve
uygulamal1 arastirmalar yapmak, yeni teknikler gelistirmek, kamu ve 6zel tesebbiisiin
sorunlartyla ilgili projeler hazirlamak, bilimsel raporlar vermek, teknik sorunlarin
coziimiinde yardimci olmak, yeni {riin gelistirilmesi, teknoloji transferi ve kalite
diizeltilmesi konusunda teknik danismanlik hizmetleri yiiriitmek.

e. Arastirmacilart birden ¢ok bilim dalin1 ilgilendiren ¢alismalara 6zendirerek ulusal ve
uluslararasi ig birligine yonelik arastirma ve gelistirme faaliyetlerini baglatmak.

f. Calisgma konularina yonelik uygulamali bilimlerin gelismesine katkida bulunmak,
endiistrinin bu alandaki teknolojik sorunlarint ¢6zmek igin arastirmalar yapmak,
stirdiiriilebilir kalkinma ve bilim ve teknoloji planlariin 6ngordiigii alanlarda calismalar
gerceklestirmek.

g. Merkezin ¢alisma alanlarina giren konularda sanayi ve diger kuruluslara yonelik kurs,
seminer, sempozyum, kongre, konferans ve benzeri ulusal ve uluslararasi toplantilara
katilim1 saglamak.

h. Dogal iiriinler ve dogal tiriin kaynakli ilag/ilag etken madde tiretimi konularinda
arastirma ve gelistirme calismalarini desteklemek ve arastirma ve gelistirme faaliyetleri ile
ilgili veri tabanlar1 olusturmak, ilgililerin kullanimina sunmak, teknolojik agilimlar
yapmak.

i. Amaci dogrultusunda yurt i¢i ve yurt dis1 kisi ve kuruluslarla is birligi gelistirerek ve
koordinasyon faaliyetlerinde bulunarak ortak caligmalar yapmak, kaynaklarm etkin
kullanimin1 saglamak, bilimsel ve teknolojik arastirmalarin gelistirilmesine katkida
bulunmak, yiiksek teknoloji projelerinin uygulanmasi amaciyla destek verebilecek gergek
ve tiizel kisilerle koordinasyonu saglamak, goriismeler yapmak.

J- Arastirma sonuglarinin uygulama alan1 bulmasma yardimci olmak, gerektiginde
uygulama planlar1 yapmak, yeni bir malzeme, mamul veya prosesin liretim asamasina
geemesi i¢in zorunlu techizat, sistem ve spesifikasyonlar1 tespit etmek; yapilan arastirma
sonuglariin uygulanmasini ve duyurulmasini saglamak, gerektiginde pilot tesisler kurup
prototip tiriinler gelistirmek.

k. Calisma konular1 ile ilgili temel ve uygulamali aragtirma projelerini destekleme
esaslarini belirlemek; iilkemizin ve bdlgenin gereksinimlerine yonelik sonuglara varacak
olan arastirmalara oncelik veren arastirma projelerini desteklemek ve uygulamak.

l. Calisma konular1 ile ilgili temel ve uygulamali bilimlerin gelismesine katkida
bulunmak ve endiistriye iliskin temel bilim sorunlarini ¢éziimlemek iizere arastirmalar
yapmak, kalkinma planlarinin 6ngordiigii alanlarda, gelecekte karsilasilabilecek temel ve
uygulamal arastirma sorunlarina ¢éztim yollar1 aramak.

m. Calisma konularinin ve iriinlerinin arastirma ve gelistirilmesi ile ilgili bilimsel
toplantilar diizenlemek ve yayinlar yapmak.

n. Uriinlere iliskin standardizasyon, tescil ve patent ile ilgili islemleri gerceklestirmek.

o. Katma degeri yiiksek tiriinler konusunda 6zel bir bilgi yonetim sistemi olusturmak ve
yonetmek.



p. Uriinlerde aym standardizasyonu saglayacak hammadde tedarikinin saglanmasi
konularinda faaliyetler ve egitimler planlamak.

r. Merkezde uzman arastiricilarin istihdamimi saglamak ve yeni arastiricilarin
yetismesini tegvik etmek, ilgi alanina giren konularda, egitim-6gretim yapmak ya da gorgii
ve bilgisini gelistirmek iizere yurt disina eleman gondermek ya da yurt disindan bu amacla
gonderilenleri kabul etmek.

PERFORMANS GOSTERGELERI
a. Rutin Analiz Performansi

Isparta dahilinde yapilan 287 adet numune ¢alisilmistir. (% 27,6)

Il dis1 yapilan 754 adet numune ¢alisilmstir. (% 72,4)

Toplam 1041 adet numune calisilmistir. Gelen 1041 adet numunede her numune igin
ortalama 3 farkli analiz gergeklestirilmistir.

b. Proje Performansi (Ek-2.Dezenkon-SUDUM So6zlesmesi)

01/12/2023 tarihinde Dezenkon Kimya Temizlik Sanayi Tic. A.S. ile proses gelistirme
hizmet sdzlesmesi yapildi. Bu protokoliin amaci, Siileyman Demirel Universitesi Dogal
Uriinler Uygulama ve Arastirma Merkezi (SUDUM) ile DEZENKON Kimya Temizlik
Sanayi Tic. A.S. (DEZENKON) arasinda kisisel Bakim {irtinleri, gida takviyeleri,
icecekler, dezenfektanlar ve hayvan bakim {iriinleri Ar-Ge ¢aligmalar1 ve analizlerinin
yapilmasina yonelik is birliginin kurulmasidir. Bu s6zlesmenin konusu, asagida belirtilen
dezenfektan gruplarinin Ar-Ge ¢alismalar1 ve analizleridir:

* Kisisel bakim tiriinleri

* Dezenfektanlar

* Gida takviyeleri ve igecekler

* Hayvan bakim iiriinleri

2- Biriminizin kalite giivencesi sistemi kapsaminda gergeklestirdigi uygulamalar
bulunmakta midir?

Siileyman Demirel Universitesi Dogal Uriinler Uygulama ve Arastirma Merkezi olarak 03/07/2020
ve 03/07/2021 tarihleri arasinda NAC tarafindan ISO 17025 akredite laboratuvar akreditasyon
belgesine (Ek-3.NAC-015-TL Akreditasyon Belgesi) sahip olarak test analiz laboratuvarinda
biyosidal iiriin numunelerinin analizlerinin yapilmasina baglanmistir. Numune alimlari, numune 6n
hazirliklari, sahit numune saklamalari, uzun siireli stabilite i¢in numune saklama kosullari, analiz
protokolleri ve raporlama siiregleri akreditasyon kriterlerine gore devam etmistir. Numune
analizlerinde kullanilan protokoller ve analiz siire¢ yonetimleri akreditasyon bitirildikten sonra da
devam ettirilmistir ve analizler ISO 17025 standard: sartlarina uygun olarak yapilmaktadir. Biyosidal
iirlinlerde yapilmis olan analizlerin verifikasyon ve validasyon calismalar1 her y1l yenilenmektedir.
Boylece metotlarin dayanikli metot olarak devamlilig1 saglanmaktadir. Validasyon, verifikasyon ve

diger ilgili dokiimanlar ektedir.



Akreditasyon bitiminden sonraki siire¢ i¢in yonetim kurulumuz tarafindan ISO 17025'in genel
kapsami test ve kalibrasyon laboratuvarlar1 kapsamindan ¢ikartilmasina ve 9 Eyliil 2019 tarih ve
30883 sayili resmi gazete karariyla faaliyete baslayan laboratuvarimizin esas faaliyet alani olan, test
ve analizin yam sira non-klinik arastirmalar ve gelistirme calismalar yapmasim saglayacak Iyi
Laboratuvar Uygulamalar1 (ILU) akreditasyon siirecinin baslatilmasi konusunda karar alinmis ve bu
dogrultularda c¢alismalar baslamistir. Yillik olarak diizenlenen akreditasyon belgesi ve
akreditasyonun devam ettirilmesi personel ve kaynak yonetimi goz Oniine alinarak yonetim kurulu

tarafindan karara baglanmaktadir. Personel yetersizligi nedeniyle ILU siireci tamamlanamamaistir.

2023 yilt igerisinde bazi analizler i¢in standart caligma prosediirleri ve metot validasyonlari
yenilenerek c¢alismalar giincel hale getirilmistir. Boylece verilen analiz sonuglar1 kalite glivence

altina alinmastir.

a. Yenilenen Standart Calisma Prosediirleri
ATL-03.Biyosidal ve Kozmetik Uriinlerde GC-MS ile Etanol ve izopropil Alkol
(IPA) Analiz Talimati (Ek-4)

e ATL-08.SUDUM Biyosidal Uriinlerde LC-MSMS Kullanilarak BAC Tayini (Ek-5)

e CTL-01.SUDUM GC-MS Kullanim-Bakim-Temizlik Talimat1 (Ek-6)

e (CTL-02.SUDUM TSQ Fortis LC-MSMS Kullanim Bakim Temizlik Talimat1 (Ek-7)

e TL-048.Metot Validasyonu ve Olgiim Belirsizligi Talimat1 (Ek-8)

e SCP-01.01-H202 Konsantrasyonu Tayini Metodu (Ek-9)

e SCP-27 El Dezenfektanlarinda Direkt Enjeksiyon GC-FID ile Etanol ve Izopropanol
(IPA) Tayini (Ek-10)

b. Kontrol Amacli Analiz Validasyonlar

e Benzalkonyum Kloriir Validasyon Taner Erkaymaz ve Osman BODUR 2023 (Ek-11)
e Etil Alkol Validasyon Taner Erkaymaz ve Osman BODUR 2023 (Ek-12)

e Izopropil Alkol Validasyon Taner Erkaymaz ve Osman BODUR 2023 (Ek-13)

e Laktik Asit Validasyon Taner Erkaymaz ve Osman BODUR 2023 (Ek-14)

3- Biriminiz tarafindan gergeklestirilen faaliyetler nelerdir?

e Universitemiz Tip Fakiiltesi tarafindan, “tip” ve “saglik bilimleri” ile ilgili konularin ele
alindigr kaliteli bilimsel bir program c¢ergevesinde, birbirinden degerli konugmacilar
dinlemek ve deneyimlerini paylasmak amaciyla “2. Uluslararasi / 5. Ulusal Saglik Hizmetleri
Kongresi” diizenlenmistir. Kongre Ulusal Bilim Kurulu'nda merkezimiz Miidiir Yrd. Ogr.
Gor. Taner ERKAYMAZ ve Ogr. Goér. Osman BODUR da yer almaktadir.

(https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/universitemiz-tip-fakultesi-tarafindan-2-uluslararasi-5-

ulusal-saglik-hizmetleri-kongresi-duzenlenecektir-44003h.html)
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e Siileyman Demirel Universitesi Tip Fakiiltesi Tip Tarihi ve Etik Ana Bilim Dal1 ile Tahran Tip
Bilimleri Universitesi iran Tip Fakiiltesi Tip Tarihi Ana Bilim Dali tarafindan “2nd
International Symposium on Materia Medica” isimli bir sempozyum diizenlenmistir.

Sempozyumda merkezimizden SUDUM Miidiir Yrd. Ogr. Gér. Taner ERKAYMAZ ve Ogr.

Gor. Osman BODUR sunum yapmistir. (https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/2nd-
international-symposium-on-materia-medica-sempozyumu-duzenlenecektir-

44002h.html)

e Siileyman Demirel Universitesi (SDU) ile Bat1 Akdeniz Kalkinma Ajans1 (BAKA) is birligi
ile Bati Akdeniz Tibbi ve Aromatik Bitkiler Platformu Toplantisi gergeklestirilmistir.
Universite adina toplantiya Dogal Uriinler Uygulama ve Arastirma Merkezi (SUDUM)
katilim yapmustir. Toplant1 13 Eyliil 2023 tarihinde saat 10.00-12.00 arasinda ITSO Meclis

Salonu yapilmistir. (https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/bati-akdeniz-tibbi-ve-aromatik-bitkiler-

platformu-toplantisi-43529h.html)

e Dogal Uriinler Uygulama ve Arastirma Merkezi olarak her yil oldugu gibi bu yil da giil
sezonu agilisinda tireticilerimiz ziyaret edildi. Bu kapsamda bu y1l ki ziyaretimizde Isparta'nin
Kegiborlu il¢esine bagh Senir Kasabasindaki Erdogrul Rose Essence Tibbi ve Aromatik Bitki
Yag1 Uretim Fabrikas1 sahibi Siileyman Erdogrul ile yine Senir Kasabasinda bulunan Camli
Giil Yag1 Uretim Tesisi sahibi Siileyman Camli bizleri davet ettiler. Merkezimizde gorevli
personellerimizle sabahin erken saatlerinde yerinde yapilan ziyaretlerle ireticilerimizin
prosesleri incelendi ve Treticilere proseslerinde kaliteyi arttiracak tavsiyeler verildi.
(https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/2023-yili-gul-sezonunda-ureticiler-ziyaret-edildi-
42996h.html)

e @iiliin baskenti Isparta'da Uluslararas1 Giil Festivaline ev sahipligi yapti. 2-4 Haziran 2023
tarihleri arasindaki festival dolayisiyla bircok etkinlik diizenlendi. Dogal Uriinler Uygulama
ve Arastirma Merkezi olarak festivalde stantla yerimizi aldik. Her yas grubundan standimiza
yogun ilgi oldu. Degerli Hocalarimiz, standimiza gelen kisiler ile merkezimiz ve altyapimiz
hakkinda bilgi paylasiminda bulundular. (https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/sudum-olarak-
2023-gul-festivaline-katilim-sagladik-42995h.html)
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SKY Medikal Dis Ticaret Limited Sirketi ekibi merkezimizi ziyaret etti. Laboratuvarimizin
altyapist ve teknolojik imkanlarini yerinde incelediler. SUDUM Merkezi Miidiir Yardimcisi
Ogr. Gor. Taner Erkaymaz Dogal Uriinler Uygulama ve Arastirma Merkezi'nde yapilan
caligmalar hakkinda bilgi verdiler. Seher markasiyla {iretilen iirlinlere merkezimizde hangi
analizlerin  yapilabilecegi  konusunda detaylica  fikir  aligverisinde  bulunuldu.
(https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/sky-medikal-dis-ticaret-limited-sirketi-ekibi-merkezimizi-

zivaret-etti-42799h.html)

Kimyagerler Dernegi ve Gebze Teknik Universitesi’nin ile birlikte diizenledigi 2.
Uluslararas1 Gida Kimyas1 Kongresine SUDUM Merkez Miidiir Yardimcisi Sn. Ogr. Gér.
Taner ERKAYMAZ, Laboratuvar Sefi Sn. Ogr. Gor. Oguz SOGUT ve Numune Kabul ve
Raporlama Sefi Sn. Ogr. Gér. Osman BODUR katilim sagladi. Kiymetli biirokratlarimiz,
akademisyenlerimiz ve gida sektoriiniin degerli temsilcilerinin tesrifi ile Antalya’da bir araya

geldik. (https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/kimyagerler-dernegi-ve-gebze-teknik-

universitesinin-ortak-organizasyonu-ile-duzenlenen-2-uluslararasi-gida-kimyasi-kongresine-

katilim-sagladik-42113h.html)

Gazeteci Mustafa Kahraman tarafindan diizenlenen, {inlii sair ve sunucu Ugur Arslan’in
sunumu ile Barida Otel’de gerceklestirilen &diil toreninde, Siileyman Demirel Universitesi
Dogal Uriinler Uygulama ve Arastirma Merkezi (SUDUM)’ne 2022 yil1 Isparta Toplumsal
Katki Odiilii verilmistir. (https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/merkezimize-isparta-toplumsal-

katki-odulu-verildi-41590h.html)

4- Biriminiz tarafindan iiretilen raporlar nelerdir?

e Ucucu Bilesen Analiz Raporlar

e Sabit Yag Profili Analiz Raporlari

e Mikrobiyoloji Analiz Raporlari

e Pestisit Analiz Raporlari

e Giil Suyu ve Giil Yaginda Cografi Isaret Analiz Raporlari
e @il Suyunda Dogallik Analiz Raporlari

e Parfiim Free Analiz Raporlari


https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/sky-medikal-dis-ticaret-limited-sirketi-ekibi-merkezimizi-ziyaret-etti-42799h.html
https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/sky-medikal-dis-ticaret-limited-sirketi-ekibi-merkezimizi-ziyaret-etti-42799h.html
https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/kimyagerler-dernegi-ve-gebze-teknik-universitesinin-ortak-organizasyonu-ile-duzenlenen-2-uluslararasi-gida-kimyasi-kongresine-katilim-sagladik-42113h.html
https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/kimyagerler-dernegi-ve-gebze-teknik-universitesinin-ortak-organizasyonu-ile-duzenlenen-2-uluslararasi-gida-kimyasi-kongresine-katilim-sagladik-42113h.html
https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/kimyagerler-dernegi-ve-gebze-teknik-universitesinin-ortak-organizasyonu-ile-duzenlenen-2-uluslararasi-gida-kimyasi-kongresine-katilim-sagladik-42113h.html
https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/merkezimize-isparta-toplumsal-katki-odulu-verildi-41590h.html
https://sudum.sdu.edu.tr/tr/haber/merkezimize-isparta-toplumsal-katki-odulu-verildi-41590h.html

e Horiba Parcacik Boyut ve Zeta Ol¢iimii Analiz Raporlari
e Aminoasit Analiz Raporlari

e idrarda Uyusturucu Madde Analiz Raporlar

e Fitalat Analiz Raporlari

e Organik Asit Analiz Raporlari

e Paraben Analiz Raporlari

e SLES-SLS Analiz Raporlar1

e Kozmetik Uriinlerde Koruyucu Bilesen Analiz Raporlari
e Antioksidan ve Fenolik Bilesen Analiz Raporlari

e Vitamin Analiz Raporlar

e Fiziksel Analiz Raporlar1 (pH, yogunluk, viskozite, optik c¢evirme, kirilma indisi,

reometre vb.)
e FTIR Kimyasal Bilesen Tanimlama Analiz Raporlar
e Antibiyotik Analiz Raporlari
e Siiper Kritik CO2 Ekstraksiyon Cihazi ile Uriin Gelistirme ve Analiz Raporlar
e Sprey Dryer ile Proses Gelistirme ve Analiz Raporlari

e DSC ve TGA Analiz Raporlari

ICP-OES ile Elementel Analiz Raporlari

Verilen tiim raporlar, kisi/kurum talebine gére Ingilizce olarak da verilmektedir.

5- Biriminizin seffaflik noktasinda yaptiginiz faaliyetler nelerdir?

Merkezimiz tarafindan verilen proses ve analiz kapsaminda uygulanan iicretlendirme
yonetim kurulu tarafindan belirlenerek Doner Sermaye Isletme Miidiirliigii’ne
gonderilmektedir. Ucretlendirme ve &demeler konusunda kamu kurumu, iiniversite,
akademisyen, tiizel kisilik veya sahis gozetmeksizin herkese esit ve ulasilabilir durumdadir.
(Ek-15)

Gelen numuneler Numune Kabul Birimi tarafindan teslim alinir ve sisteme girisi yapilarak
numune kabul kodu verilir. Verilen kod ile analiz islemleri yapilir. Boylelikle analiz
yapilirken getiren kisi/kurum bilgileri gizli kalir.

Analiz raporlarimin saklanmasinda hem elektronik hem de fiziki olarak saklanmaktadir.
Arsivlemede dosyalar belli bir kodlamaya gore 5 yil siireyle saklanmaktadir. Gegmise ait tiim



raporlara bu sayede kolaylikla ulasilabilmektedir.

6- Biriminizin kalite giivencesi sistemi kapsaminda gelismeye ag¢ik yonlerin belirlenmesine
iliskin uygulamalar nelerdir?

Kalite gilivencesi sistemi kapsaminda gelismeye acik yonlerin belirlenmesine iliskin

yonetim kurulu ve danisma kurulu toplantilar1 yapilmaktadir.

Yonetim Kurulu; Midiir, midiir yardimcisi, Midiir tarafindan Universite Ogretim
elemanlar1 arasindan gosterilecek alt1 aday arasindan Rektor tarafindan gorevlendirilen iig
kisi olmak iizere toplam bes iiyeden olusur. Yonetim Kurulunun baskan1 Miidiirdiir.
Yonetim Kurulu iyelerinin goérev siireleri ti¢ yildir. Gorev siiresi biten liyeler yeniden
gorevlendirilir. Siiresi bitmeden iiyelikten ayrilan tiyelerin yerine, kalan siireyi doldurmak
iizere, yeniden gorevlendirme yapilir. Yonetim Kurulu yilda en az 4 defa ve gerektiginde

Miidiiriin ¢agrisi iizerine salt gogunlukla toplanir ve kararlar oy ¢oklugu ile alinir.

Danisma Kurulu, Miidiir tarafindan Universitenin i¢inden veya disindan 6nerilen kisiler
arasindan Rektor tarafindan segilen en ¢ok on kisiden olusur. Danisma Kurulu {iyelerinin
gorev siiresi iki yildir. Siiresi biten {iyeler, yeniden Danigsma Kurulu tiyeligine secilebilir.
Siireleri bitmeden herhangi bir nedenle ayrilan iiyelerin yerine kalan siireyi tamamlamak
iizere ayni usulle yeniden gorevlendirme yapilir. Miidiiriin bagkanlik edecegi Danisma
Kurulu, Miidiiriin daveti iizerine toplanir ve Merkezin faaliyetlerini gozden gegirerek ilgili
konularda Yonetim Kuruluna 6nerilerde bulunur. Danigma Kurulu salt cogunlukla toplanir
ve kararlar toplantiya katilan {iyelerin salt cogunlugu ile alinir. Danigma Kurulu, bagkanin
daveti tizerine yilda en az bir defa toplanir. Danisma Kurulunun toplantilarina Miidiir ve
Yonetim Kurulu tyeleri de katilirlar. Miidiiriin 6nerisi lizerine veya dogrudan Yonetim
Kurulu, gerektiginde Danigsma Kurulunu toplantiya cagirabilir. Danisma Kurulunda
kararlar toplantiya katilanlarin salt ¢ogunlugu ile alinir. Toplantida alinan kararlar istisari

niteliktedir.

SUDUM 2023 Yili Olagan Yonetim Kurulu toplantisi, Merkez Miidiiriimiiz Prof. Dr.
Serdar SEZER baskanliginda gergeklestirildi. Toplantiya yonetim kurulu tyelerinden;
Merkez Miidiir Yardimcis1i Ogr. Goér. Taner ERKAYMAZ, Eczacilik Temel Bilimleri
Ogretim Uyesi Dr. Ogr. Uyesi Mustafa ER ve Tibbi Farmakoloji Ogretim Uyesi Dr. Ogr.
Uyesi Umran AYDEMIR SEZER katilm sagladi. 2023 yili igerisinde gergeklestirilen
faaliyetler ile devam eden projelerin degerlendirilmesi yapildi. Ayrica, 2024 yil1 igerisinde
neler yapilabilecegi hakkinda goriis ve fikirler alinarak merkez faaliyetleri icin yeni

hedefler belirlendi.

SUDUM 2023 Yili Olagan Danmisma Kurulu toplantisi, Merkez Miidiiriimiiz Prof. Dr. Serdar



SEZER bagkanliginda gerceklestirildi. Toplantiya danigsma kurulu iiyelerinden; Isparta Belediye
Bagkan Yardimcis1 Sn. Fahrettin Gozgiin, Isparta Ticaret Borsas1 Genel Sekreter Yardimeist Sn.
Ali KOYAK, BAKA temsilcisi Sn Yiicel YILDIRIM, Isparta Eczaci Odas1 Baskani Sn. Esra
NEMLI KURTBOLAT, Isparta KOSGEB Miidiirii Sn. Yurdun YILDIRIM, Isparta Kozmetik
ve Aromatik Yaglar ve Giil Ureticileri Dernegi Baskan1 Sn. Ramazan KAYACAN, ROSENSE
A.S. Genel Miidiirii Sn. Ibrahim ISIDAN, Ercetin Giilyag: San. Tic. A.S. Genel Miidiirii Sn.
Nuri ERCETIN ve MAREM Yiiksek Miih. Sn. Hasan ASLANCAN katilim sagladu.

7- Biriminiz tarafindan PUKO DONGOSU kapsaminda tamamlanmis ve iyi uygulama

ornegine doniismiis faaliyetiniz bulunmakta midir?

Merkezimizde PUKO Dongiisii bulunmamaktadir.

8- Asagidaki tabloyu 2022-2023 i¢in doldurunuz.

Konu 2022 2023 Degisim %

Biriminizde Bulunan Personel Sayilari

Akademik Personel Sayisi

Akademik Personel (S6zlesmeli) Sayisi

Idari Personel Sayisi

Idari Personel (Is¢i) Sayist

O N =] S| W
O N =] S| W

Idari Personel (Sézlesmeli) Sayist

Biriminizde Gerceklestirilen Etkinlik Tiirii Sayilar

Proje

Calistay

Egitim Programi

Konferans

Kongre

Konser

Seminer

Sempozyum

Sergi

Panel

Sahne-Sanatsal Faaliyet

QOdiil Toreni

Sosyal Gezi

Soylesi

Sosyal Sorumluluk

Sportif

Teknik Gezi

Anma Programi

Toren

Sinema

Tiyatro

Webinar

Yarisma

Yiiritiylis

(=) N=) R=j Nl Nol Rl E=] E=] K=} R-] =} Ke) el Bl i) el e i) el i) el BN Il Il I S8 V)]
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Workshop

Kurs




9- Biriminizin Biit¢e Ger¢eklesme Tablosunu 2022-2023 i¢in doldurunuz.

) o 2022 2023
KODU ODENEK TURU AKTARILAN | GERCEKLESEN | AKTARILAN GERCEKLESEN
ODENEK HARCAMA ODENEK HARCAMA
01 Personel Giderleri 0 0 0 0
Sosyal Giivenlik
02 kurumlarina Devlet 0 0 0 0
Primi Giderleri
Mal ve Hizmet Alim
03 Giderleri 0 497.093,07 TL 0 732.987,80 TL
05 Cari Transferler 0 0 0 0
06 Sermaye Giderleri 0 0 0 0
07 Sermaye Transferleri 0 0 0 0
Genel Toplam 0 497.093,07 TL 0 732.987,80 TL




SULEYMAN DEMIREL UNIVERSITESI DOGAL URUNLER UYGULAMA VE
ARASTIRMA MERKEZi YONETMELIGI

BIRINCI BOLUM
Amacg, Kapsam, Dayanak ve Tammlar

Amag

MADDE 1 - (1) Bu Y 6netmeligin amact; Silleyman Demirel Universitesine bagh olarak kurulan, Siileyman Demirel Universitesi Dogal Uriinler
Uygulama ve Arastrma Merkezinin teskilat, yonetim, ¢alisma usul ve esaslarm diizenlemektir.

Kapsam

MADDE 2 —(1) Bu Yénetmelik; Silleyman Demirel Universitesi Dogal Uriinler Uygulama ve Arastrma Merkezinin amagclarma, yénetim
organlarmna, yonetim organlarmmn gorevlerine ve ¢alisma sekline iligkin hiikiimleri kapsar.

Dayanak

MADDE 3 1) Bu Yonetmelik; 4/11/1981 tarihli ve 2547 sayih Y iiksekogretim Kanununun 7 nci maddesinin birinci fikrasmm (d) bendinin (2)
numarah alt bendi ile 14 iincti maddesine dayamilarak hazrlannustir.

Tanimlar

MADDE 4 — (1) Bu Yonetmelikte gecen;

a) Danisma Kurulu: Merkezin Danisma Kurulunu,

b) Merkez: Siileyman Demirel Universitesi Dogal Uriinler Uygulama ve Arastirma ve Merkezini,

¢) Miidiir: Merkezin Miidiirtinii,

¢) Rektor: Silleyman Demirel Universitesi Rektériinii,

d) Universite: Siileyman Demirel Universitesini,

¢) Yonetim Kurulu: Merkezin Y 6netim Kurulunu,

ifade eder.

IKINCi BOLUM
Merkezin Faaliyet Alanlan

Merkezin faaliyet alanlan

MADDE 5 — (1) Merkezin faaliyet alanlari sunlardir:

a) Dogal iiriin kaynakh katma degeri yiiksek kozmetik, ilag ve gida iiriinlerine yonelik ¢alismalar yiiriitmek ve analizler ger¢eklestirmek.

b) Merkez biinyesinde laboratuvarlar kurmak ve igletmek.

¢) Arastirma ve gelistirme ¢alismalari i¢in ihtiyag duyulan her tiirlii makine-teghizat ve malzemeyi temin ederek kullanima sunmak.

¢) Uriinlerin arastrma ve gelistirilmesi ile ilgili tiim uygulama alanlarinda, bilimsel ve uygulamal arastrmalar yapmak, yeni teknikler gelistirmek,
kamu ve 6zel tesebbiisiin sorunlariyla ilgili projeler hazirlamak, bilimsel raporlar vermek, teknik sorunlarm ¢éziimiinde yardimci olmak, yeni iirtin
gelistirilmesi, teknoloji transferi ve kalite diizeltilmesi konusunda teknik danismanlik hizmetleri ytirtitmek.

d) Arastrmacilar birden ¢ok bilim dalm ilgilendiren cahsmalara 6zendirerek ulusal ve uluslararasi isbirligine yonelik arastrma ve gelistirme
faaliyetlerini baglatmak.

e) Calsma konularma yonelik uygulamah bilimlerin gelismesine katkida bulunmak, endiistrinin bu alandaki teknolojik sorunlarm ¢6zmek icin
arastrmalar yapmak, stirdiiriilebilir kalkmma ve bilim ve teknoloji planlarmmn 6ngordiigti alanlarda ¢aligmalar gergeklestirmek.

f) Merkezin ¢alisma alanlarma giren konularda sanayi ve diger kuruluglara yonelik kurs, seminer, sempozyum, kongre, konferans ve benzeri
ulusal ve uluslararasi toplantilara katilim saglamak.

g) Dogal iirtinler ve dogal tirtin kaynakh ilac/ila¢ etken madde tiretimi konularinda arastrma ve gelistirme ¢calismalarm desteklemek ve arastrma
ve gelistirme faaliyetleri ile ilgili veri tabanlari olusturmak, ilgililerin kullanimma sunmak, teknolojik agilmlar yapmak.

§) Amac1 dogrultusunda yurt i¢i ve yurt disi kisi ve kuruluslarla is birligi gelistirerek ve koordinasyon faaliyetlerinde bulunarak ortak ¢alismalar
yapmak, kaynaklarm etkin kullanimmi saglamak, bilimsel ve teknolojik arastrmalarm gelistirilmesine katkida bulunmak, yiiksek teknoloji projelerinin
uygulanmasi amaciyla destek verebilecek gercek ve tiizel kisilerle koordinasyonu saglamak, goriismeler yapmak.

h) Arastrma sonuclarmm uygulama alam bulmasma yardimer olmak, gerektiginde uygulama planlar1 yapmak, yeni bir malzeme, mamul veya
prosesin liretim asamasma ge¢cmesi icin zorunlu techizat, sistem ve spesifikasyonlari tespit etmek; yapilan arastrma sonuclarmm uygulanmasini ve
duyurulmasm saglamak, gerektiginde pilot tesisler kurup prototip tiriinler gelistirmek.

1) Calisma konulari ile ilgili temel ve uygulamali arastrma projelerini destekleme esaslarmi belirlemek; tilkemizin ve bolgenin gereksinimlerine
yonelik sonuglara varacak olan arastrmalara 6ncelik veren arastirma projelerini desteklemek ve uygulamak.

1) Calisma konulari ile ilgili temel ve uygulamah bilimlerin gelismesine katkida bulunmak ve endiistriye iliskin temel bilim sorunlarm ¢éziimlemek
lizere arastrmalar yapmak, kalkmma planlarmmn 6ngérdiigii alanlarda, gelecekte karsilasilabilecek temel ve uygulamah arastrma sorunlarma ¢éziim
yollar1 aramak.

j) Calsma konularmm ve iiriinlerinin aragtrma ve gelistirilmesi ile ilgili bilimsel toplantilar diizenlemek ve yaymlar yapmak.

k) Uriinlere iliskin standardizasyon, tescil ve patent ile ilgili islemleri gerceklestirmek.

1) Katma degeri yiiksek tirtinler konusunda 6zel bir bilgi yonetim sistemi olugturmak ve yonetmek.

m) Uriinlerde ayn standardizasyonu saglayacak hammadde tedarikinin saglanmas1 konularmda faaliyetler ve egitimler planlamak.

n) Merkezde uzman arastricilarm isthdamm saglamak ve yeni arastwicilarn yetismesini tesvik etmek, ilgi alanma giren konularda, egitim-
Ogretim yapmak ya da gorgii ve bilgisini gelistirmek {izere yurt digma eleman gondermek ya da yurt dismdan bu amagla génderilenleri kabul etmek.

0) Topluma faydali yenilik anlayismm toplumun tiim kesimlerince benimsenmesi i¢in gerekli ¢aligmalari yapmak, ilgili mevzuat hitkiimleri
dogrultusunda dogal ilaglarin toplumda tanmmasmm saglanmasma yonelik faaliyetlerde bulunmak.

6) Katma degeri yiiksek {irtinlerin iiretimine yonelik teknolojik gelismelerin sosyal ve ekonomik hayat tizerindeki etkilerini incelemek ve bu
konuda ortaya ¢ikacak sorunlarmn giderilmesi i¢in gerekli calismalart yapmak.

p) Diinyada ve Tiirkiye’de tip tarihinde kullaniimis ve halen kullanilmakta olan geleneksel ilaglarin arastirlmasmi saglamak.

r) Dogal zenginliklerimizin baginda gelen biyolojik zenginliklerimizden tilkenin flora ve faunasim belirlemek, mevcut tiirlerin yaygmn olanlarim tespit
etmek ve ekonomiye kazandiriimasm saglamak.

s) Endemik bitki tiirlerinin dogal ortamma uygun saha ve seralarda yetistirilmesine yonelik disiplinlerarasi ekipler kurmak.

s) Katma degeri yiiksek iiriin gelistirmek icin ¢ahsan Universite birimlerinin ortak ihtiyac1 olup onlarm parasal giicleriyle temin edilemeyen ileri
arastrma diizeneklerini satmn alarak bu ¢alismalari gergeklestirmek.

t) Uriinleri in vivo (canh ortamda ya da yasayan kosullarda) ve in vitro (laboratuvar ortammnda ya da yapay kosullarda) olarak gerek duyulan her
konuda arastrmak ve ihtiyaca yonelik kendi etik kurulunu olugturmak.

u) Merkezin kurulus amacma, Yiiksekogretim Kanunu amag ve ilkelerine uygun diger ¢alismalari yapmak.

UCUNCU BOLUM



Merkezin Yonetim Organlan ve Gorevleri

Merkezin yonetim organlan

MADDE 6 — (1) Merkezin y6netim organlari sunlardir:

a) Miidiir.

b) Yonetim Kurulu.

¢) Danisma Kurulu.

Miidiir

MADDE 7 —(1) Miidiir, Merkezin faaliyet alani ile ilgili bolimlerde gorevli 6gretim elemanlar1 arasindan ii¢ yil siireyle Rektor tarafindan
gorevlendirilir. Gorev siiresi biten Midiir yeniden gorevlendirilebilir.

(2) Mudire gorevinde yardime1 olmak tizere bir miidiir yardimcisi, Miidiiriin onerisi tizerine Rektor tarafindan gorevlendirilir. Midiir yardimeisy,
Miidiirtin yoklugunda yerine vekalet eder. Vekaletin alt1 aydan fazla stirmesi halinde yeni Miidiir gorevlendirilir.

Miidiiriin gorevleri

MADDE 8 - (1) Midiiriin gérevleri sunlardir:

a) Merkezi temsil etmek ve idari islerini yiiriitmek.

b) Yonetim Kuruluna bagkanlik etmek ve Yo6netim Kurulunca alman kararlari uygulamak.

¢) Merkezin verimli ¢alismasm ve ilgili birimler arasmdaki koordinasyonu saglamak.

¢) Merkezin kisa, orta ve uzun vadeli eylem ve akademik planlart ile ilgili Y 6netim Kurulunun gériiiinii aldiktan sonra Rektore sunmak ve kabul
edilen planlari uygulamak.

d) Merkezin plan dahilinde yapacag: bilimsel ¢alismalar basta olmak tizere her tiirlii calisma ve faaliyetlerini belirlemek, uygulamaya koymak,
calisma gruplarm olusturmak, calisma ve faaliyetleri yonlendirmek.

e) Yurt ici ve yurt digindaki aragtirma ve uygulama merkezleri, resmi kurum, 6zel kurum ve kuruluglar ile amaca uygun 6n ¢aliymalar yapmak ve
ortak projeler tiretmek.

f) Yonetim Kurulu ve Danigma Kurulunun toplanti giindemlerini belirlemek, Merkezin hazrladigi arastrma, uygulama ve c¢alisma plan ve
projelerini degerlendirmek tizere Danisma Kuruluna sunmak.

g) Gerektiginde Danisma Kurulunun toplanma 6nerisini Y 6netim Kuruluna sunmak ve Damsma Kurulu toplantilarma ilgilileri davet etmek.

&) Merkezde gorev yapacak akademik, idari ve teknik personel ihtiyacm belirlemek ve gorevlendirmeleri ile ilgili teklifleri yapmak; Universite
digindaki diger resmi veya 6zel kurum ve kuruluslardan, ihtiyag duyulan alanlarda ilgili bilim adamu, arastirici, uzman, egitimei, idari ve teknik personelin
gorevlendiriimesi i¢in Rektorlige teklifte bulunmak.

h) Merkezde gérevli veya gorevlendirilecek personelin hizmet i¢i egitim amaci ile yurt i¢i ve yurt disinda gérevlendirilmesini Rektorliige teklif
etmek.

Yonetim Kurulu

MADDE 9 —(1) Y6netim Kurulu; Miidiir, miidiir yardmeisi, Miidiir tarafindan Universite gretim elemanlar1 arasmdan gosterilecek alt1 aday
arasindan Rektor tarafindan gorevlendirilen ti¢ kisi olmak tizere toplam bes iiyeden olusur. Y énetim Kurulunun bagkam Miidiirdiir. Y énetim Kurulu
tiyelerinin gorev siireleri {ic yildir. Gorev siiresi biten iiyeler yeniden gorevlendirilir. Siiresi bitmeden iiyelikten ayrilan iiyelerin yerine, kalan siireyi
doldurmak iizere, yeniden gorevlendirme yapilir.

(2) Yonetim Kurulu yilda en az 4 defa ve gerektiginde Miidiiriin ¢agris1 lizerine salt ¢ogunlukla toplanir ve kararlar oy ¢oklugu ile almnir.

Yonetim Kurulunun gérevleri

MADDE 10 - (1) Yonetim Kurulunun gorevleri sunlardir:

a) Merkezin her tiirlii ¢alismalari ile ilgili kisa, orta ve uzun vadeli plan ve programlari gériismek ve karara baglamak.

b) Damisma Kurulunun toplanmasma karar vermek.

¢) Yillk faaliyet planlarmm gortiserek Rektore sunmak.

¢) Merkeze bagl birim ve isletmelerin ¢alisma usul ve esaslarm belirleyen diizenlemeleri hazirlamak ve Rektorlige sunmak.

d) Miidiirtin getirecegi diger konular1 goriistip karara baglamak.

Damsma Kurulu

MADDE 11 —(1) Danigma Kuruli, Miidiir tarafindan Universitenin iginden veya dismdan onerilen kisiler arasmdan Rektor tarafindan segilen
en ¢ok on kisiden olusur.

(2) Danigma Kurulu tyelerinin gorev stiresi iki yildr. Siresi biten tiyeler, yeniden Danisma Kurulu tyeligine secilebilir. Streleri bitmeden
herhangi bir nedenle ayrilan tiyelerin yerine kalan siireyi tamamlamak tizere ayni usulle yeniden gorevlendirme yapilir.

(3) Miudiirtin baskanlk edecegi Danigma Kurulu, Midiiriin daveti tizerine toplanir ve Merkezin faaliyetlerini gézden gegirerek ilgili konularda
Yonetim Kuruluna 6nerilerde bulunur. Danisma Kurulu salt gogunlukla toplanir ve kararlar toplantiya katilan tiyelerin salt ¢ogunlugu ile alnir.

(4) Danisma Kurulu, bagkanin daveti iizerine yilda en az bir defa toplanr. Danigma Kurulunun toplantilarma Miidir ve Y onetim Kurulu tyeleri
de katilirlar. Miidiiriin 6nerisi tizerine veya dogrudan Y énetim Kurulu, gerektiginde Danisma Kurulunu toplantiya ¢agmrabili. Danigma Kurulunda
Kkararlar toplantiya katilanlarin salt ¢ogunlugu ile alnir. Toplantida alnan kararlar istisari niteliktedir.

Damsma Kurulunun gorevleri

MADDE 12 —(1) Damgma Kurulunun gorevleri; Merkezin hazirladigi her tiirlii arastrma, egitim, ¢alisma ve faaliyet plan ve projelerini
degerlendirmek, bunlarm uygulama ve gelistirilmeleri yoniinde onerilerde bulunmaktir.

DORDUNCU BOLUM
Cesitli ve Son Hiikiimler

Harcama yetkilisi

MADDE 13 — (1) Merkezin harcama yetkilisi Rektordiir. Rektér bu yetkisini uygun gordiigii 6lgiide Miidiire devredebilir.

Ekipman ve demirbaslar

MADDE 14 —(1) Merkez tarafindan desteklenen aragtirma ve uygulamalar kapsaminda alnan her tiirlii alet, ekipman ve demirbaslar Merkez
hizmetlerine ve gerektiginde de Universitenin kullanimma tahsis edilir.

Personel ihtiyaci

MADDE 15 —(1) Merkezin akademik, idari ve teknik personel ihtiyaci, 2547 sayih Kanunun 13 {incii maddesi uyarmca Rektor tarafindan
gorevlendirilecek personel tarafindan kargilanir.

Yiiriirliikk

MADDE 16 — (1) Bu Yonetmelik yaymu tarihinde yiiriirkige girer.

Yiiriitme

MADDE 17 — (1) Bu Yénetmelik hitkiimlerini Sitleyman Demirel Universitesi Rektorii yiiriitiir.
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Related Products,
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Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents
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Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Detection of Candida albicans

ISO 18416:2015

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Detection of Staphylococcus aureus

ISO 22718:2015

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
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Detection of Escherichia coli

ISO 21150:2015

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Determination of Average Particle Size

ISO 13322
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OECD Guideline for The Testing of
Chemicals, 109 (27.05 95)

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Determination of Moisture and Volatile Matter
Content

IS0 672:1995

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Determination of Dry Matter Content

Modification of "ISO 672: 1995" Method

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Determination Method of 2Phenoxyethanol

In-House Method (with LCMS/MS)
(Modification of "Directive
96/45/EEC PI 79-187 & 86/768/EEC
Annex VI, part I Esasll" Methods)

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Determination Method of
SLS (Sodium Lauryl Sulfate)

In-House Method (with LCMS/MS)
(Modification of "ISO 6841:1988"
Method)

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

Determination Method of
SLES (Sodium Lauryl Ether Sulfate)

In-House Method (with LCMS/MS)
(Modification of "ISO 6841 :1988"
Method)
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Quantitation of Potential Fragrance
Allergens in Fragrance Compounds,
Version 3, September 12, 2007,
International Fragrance Association
method )

GC-MS.

Amylcinnamic Aldehyde, Benzyl Alcohol
Cinnamic Alcohol, Citral, Eugenol,
Hydroxycitronellal, Isoeugenol,

Cosmetic Products, Ingredients and Amylcinnamic Alcohol, Benzyl
Related Products, Salicylate, Cinnamic Aldehyde,
Surfactants and Detergents Coumarine, Geraniol, Limonene, Linalool,
Methyl-2-Octynoate (Folione), Citronellol
Anisyl Alcohol, a- Isomethyl Ionone,
Butylphenyl Methylpropional (Lilial),
Farnesol,
Hydroxyisohexyl-3- cyclohexene
Carboxaldehyde (Lyral),
Hexylcinnamic Aldehyde (Jasmonal),
Benzyl Benzoate, Benzyl
Cinnamate
LC-MS/MS

Determination of Allergen Essences

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products, Determination of AnionicActive Matter

Surfactants and Detergents Content 150 2271:1989
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Determination Method of
Ascorbic Acid, Benzoic
Acid, 4-Hydroxybenzoic
Acid, Sorbic Acid, Salicylic Acid and Lactic

Cosmetic Products, Ingredients and
Related Products,
Surfactants and Detergents

In-House Method (with LCMS/MS)
(Modification of "Directive 95/32 /
EC (Annex

Acid
In-House Method (with Head space CC-
MS)
Determination Method of (Modification of "AOAC 983.13' and BS
Biocidal Products Alcohols with Head Space Technique EN 14667 methods)

Methyl alcohol, ethyl alcohol, isopropyl
alcohol, 1,4-Dioxane

Determination Method of Benzalkonium

Biocidal Products Chloride In-House Method (with LCMS/MS)
(C8-C10-C12-C14-C16-C18)

Determination Method of
DiDesyl DiMethyl

Biocidal Products Ammonium Chloride (C8 CIO-C12)

In-House Method (with LCMS/MS)

In-House Method (with LCMS/MS)
(Modification of "Directive

Biocidal Products Determination Method of Lactic Acid 95/32/EC (Annex
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Dokiuman No ATL-03
SUDUM
Yayin Tarihi 18.03.2020
. . LA Revizyon
Biyosidal ve Kozmetik Uriinlerde GC-|no rarn 00/ -
MS ile Etanol ve Izopropil Alkol (IPA)
Analiz Talimat Sayfa No 1110

1. AMAG

Bu talimat, biyosidal ve kozmetik Uriinlerde AOAC 983.13 ve BS EN 14667 uluslararasidgecerli metotlari
referans alarak GC-MS ile etanol ve izopropil alkol (IPA) tespiti yapmak amaciyla kullanilacak olan‘yodntemi

aciklamaktadir.

2. KAPSAM ve SORUMLULUKLAR

Bu talimat, biyosidal ve kozmetik UrGnlerde GC-MS ile etanol, ve izopropil alkol (IPA) tespiti analizi
esnasindaki uygulamalarini kapsamaktadir. Bu iglemlerin yapiimasi.ve_-uygulanmasindan SUDUM

laboratuvari tarafindan yetkilendirilmis personel sorumludur.

3. TANIMLAR VE KISALTMALAR

GC-MS: Gaz Kromatografi cihazi ile quad dedektérindmkombinasyonu ile olusmus analitik analiz cihazi

RT: Retention Time (alikonulma zamani)

Blank Kimyasallar: Analizi yapilcakive ekstrakiejedilecek drnekler icin her giin temiz ve yeni kimyasallar
kullanilir. (Numuneler arasi kontaminasyonu engellemek icin)

Kalite Kontrol (QC): Kalite Kontrol metot"degrulamasi i¢in yapilan konsantrasyonu bilinen numuneyi temsil
eder. Kisaltma olarak QCs0larak yazIlir.

AOAC: Association of OffiCial Agriculttral Chemists

BS EN: British adoption of a Eutepean (EN) standard (ingiliz Standartlarr)

ISTD: Internal’Standardimckisaltmasidir.

IPA: izopfopil Alkol Kisaltmasidir.

4, REFERANS,DOKUMANLAR

- GC-MS Kullanim-Bakim-Temizlik Talimati

- Standartlarin Hazirlanmasi ve Kontrolli Talimati

Hazirlayan Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu Miidiir Yardimcisi

Ogr. Gér. Osman BODUR Ogr. Gér. Taner ERKAYMAZ




Dokiiman No ATL-03

SUDUM
Yayin Tarihi 18.03.2020
Biyosidal ve Kozmetik Uriinlerde GC- ﬁi",'Tzzzﬂ 00/ -
MS ile Etanol ve Izopropil Alkol (IPA)
Analiz Talimat Sayfa No 210

- Laboratuvar Numunesi Hazirlama Depolama imha Talimati
- Uygun Olmayan Deney isleminin Kontrolii Prosedir(i
- AOAC 983.13 Alcohol in Wines: Gas Chromatographic Method

- BS EN 14667 Surface active agents. Determination of low boiling solvents in liquid formulations. Gas

chromatographic method

5. UYGULAMA

5.1. Gerekli Kimyasallar ve Alet Ekipmanlar
5.1.1 Alet Ekipmanlar

Analitik terazi: 0.1 mg hassasiyetli

Ultrasonik banyo

Balon joje: A Class, 1000 mL, 10 mL, 5 mL

Mezir: A Class, 1000 mL, 500 mL, 50 mL

Beher: 100 mL, 50 mL

Otomatik pipet: 0.5-5 mL, 100-1000,uL,"20-200 pL
Otomatik pipet ucu: 0.5-5 mL,[100-1000, uL,;20-200 uL
Buzdolabi: 2-8°C

Derin dondurucu: -18°C

Votreks

Vial, cam, 2/mL’lik vidali kapakl.

Gaz kromatografi\cihazi, full otomatik enjeksiyon sistemi, split/splitless enjektér ve kutle dedektoru.
Cihaziigletim metodu-Xcalibur programi.

Vakum pompasly’Edwards

Helyum (He) gazi tipu

5.1.2.Kimyasal Malzemeler ve Cozeltiler

Ultra saf su

Hazirlayan Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu Miidiir Yardimcisi

Ogr. Gér. Osman BODUR Ogr. Gér. Taner ERKAYMAZ
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MS ile Etanol ve Izopropil Alkol (IPA)
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e Internal (ISTD) 1,4-Dioxane Referans Standart (1880 mg/L): USP Standards Catalog No:1601521 1.2

mL/ampule

Internal (ISTD) 1,4-Dioxane Referans Standart (1880 mg/L)'dan 500 mg/L konsantrasyondas10“mL
ISTD Ara Stok Standart Cozeltisi hazirlanir.
o Etanol Referans Standart Stok Coézeltisi (1000 mg/L): LGC Standards 100 mg/dl Ethanel-100 CERE-

03110 x 1.2mL

e izopropil Alkol (IPA) Referans Standart (%99.9 w/v): USP StarddardshCatalog No:1570428 1.2

mL/ampule

IPA Referans Standart (%99.9 w/v)dan 1000 mg/L konsantrasyonda“1@,mL IPA Ara Stok Standart

Cozeltisi hazirlanir.

5.2. Cihaz parametreleri

Tablo 1. GC/MS cihaz analiz parametreleri

GC/MS SISTEMI

Cihaz Calisma Parametreleri

INJECTION : Injection volume&i(syrinde) : 2 puL (10-pL syringe )
:Split-splitless  (Split flow: 50 mL/min,
Mode Splitless time: 1.05 min)
Inlet temperattire : 250 °C
Purge : Constant septum purge
kiner : Deactivated, Multi Baffled
Inlet cooling P AIr
COLUMNS: : TR-5MS (5% Phenyl Methyl Siloxane)

Capillary Column

15m x 0.25mm x 0.25um

Mode

: Constant Flow

He Flow

1.5 mL/min

Carrier Gase

: He (%99.999)

Hazirlayan

Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu

Ogr. Gér. Osman BODUR

Midir Yardimcisi

Ogr. Gor. Taner ERKAYMAZ
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Biyosidal ve Kozmetik Uriinlerde GC-|no rarn 00/ -
MS ile Etanol ve Izopropil Alkol (IPA)
Analiz Talimat Sayfa No 4110

OVEN Initial temp: 35 °C (On) Maximum temp: 325 °C
Prep Runl timeout : 10.00 min Equilibration time: 0.10 min
Ramps:
Rate (°C / min) Final temp °C  Final time
35 1.00
15.00 250 1.00
MS METHOD Solvent delay :0
Tune file : Autotune.
Transfer line :260%C

MS source

“230°C maximum 250°C

Scan range

: 20 10100 amu (in Scan mode)

Tablo 2. GC-MS’de analiz edilen Etanol, izopropitAlkol ve 1,4-Dieksan’a ait quantifying iyon parametreleri

T?;?]et Analytical ion | Qualifying ions
Etanol 45 46 31, 29, 27
izopropil Alkol 45 27 43, 29, 19
1,4-Dioksan 28 88 58, 29, 31

5.3. Metot

5.3.1. Numune On Hazirlik

10 mL’lik A Class.balomyjejeye yaklasik 5 mL ultra saf su koyularak darasi alinir ve Uzerine 1,0 g numune 0,1

mg hassasiyetleyanalitik terazide tartihr. Daha sonra 1000 mL’lik balon

jojeye birkac yikamayla alinarak

hacmi ultra saf su ile 1000 mL’ye tamamlanir. Ultrasonik banyoda 10 dakika sureyle homojen hale getirilir.

Numune vialiyicing/hazirlanan 1000 mL ¢ézeltiden 100 pL alinarak analiz vialine eklenir. Uzerine 50 mg/L

konsantrasyona denk gelecek sekilde 500 mg/L konsantrasyondaki ISTD Ara Stok Standart Cozeltisinden

100 yLkyeklenir, Gzerine 800 pL ultra saf su ile 1000 pyL’ye tamamlanir (10000 kat seyreltme) ve GC-MS

cihazina enjeksiyon yapillir.

Hazirlayan

Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu

Ogr. Gér. Osman BODUR

Midir Yardimcisi

Ogr. Gor. Taner ERKAYMAZ
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5.3.2. Kalibrasyon Egrisi Noktalarinin Hazirlanmasi
Numune 6n hazirlik asamasinda 10000 kat seyreltme faktért kullanilarak numuneler GC-MSyeihazinda
analiz edilmektedir. Bu nedenle, 5 noktali etanol-IPA kalibrasyon edrilerinin ¢izilebilmesi igin, w/v'%@, %35,
%50, %70 ve %100 derisimlere seyreltme (seyreltme faktérd: 10000 kat) sonrasi denk gelen'0, 35, 50,,70 ve
100 mg/L (ppm) konsantrasyonda 5 farkli kalibrasyon noktasi ¢ézeltileri hazirlanir.
Ornek olarak; %35 w/v konsantrasyonu temsil eden 35 ppm kalibrasyon noktasi cozeltisi hazirlamak igin
Etanol Referans Standart Stok Cozeltisi (1000 mg/L)den 175 L, IPA Afa Stek Standart Cdzeltisi (1000
mg/L)den 175 yL 5 mL’lik A Class balon jojeye alinir, Gzerine 50 mg/L konsantrasyona denk gelecek sekilde
ISTD c¢ozeltisinden 133 pL eklenir (tim kalibrasyon noktalarinda vegnumune vialinde 50 mg/L
konsantrasyonda ISTD bulunarak sabit tutulmalidir. Béylece analizlerde, cihaz kaynakl hatalarin énine
gegcilir) ve hacmi ultra saf su ile 5 mL’ye tamamlanir. Bdyle€e elde edilen 35 ppm ¢o6zelti, 10000 seyreltme
faktort ile %35 w/v Etanol-IPA konsantrasyonunu temsil etmektedir. Diger kalibrasyon noktalari da benzer
sekilde hesaplanarak hazirlanir. 4 °C veya daha dusik sicaklikta depolanir. Hazirlanan kalibrasyon noktasi
cOzeltileri analiz viallerine aharak GC-MS cihazipa enjeksiyon yapilir. Analiz yapilan her giin igin
kalibrasyon egrisi yeniden gizilmelidir.
5.3.3. Enjeksiyon
Cihazdaki aplikasyon asagidaki enjeksiyon<sirashile yapilir. Cozeltilerin karismasi igin vialler kapatilir ve
sallanir. Tim vialler autosamplere yerlestirilir ve GC-MS’de analitik sequence baslatilir.

e Blank (Ultra Saf Su Enjeksiyonu)

o 5 noktali etanolAPA kalibrasyon viallerinin enjeksiyonu (DUsukten ylksek konsantrasyona)

e Blank (Ultra Saf\Su Enjeksiyonu)

e Kalite kantrol dogrulamaji¢in %50’ye denk gelen etanol-IPA kalibrasyon noktasi cihaza enjekte edilir.

e Blank (Ultra,Saf Su“Enjeksiyonu)

e Maksimum5 numune enjeksiyonu

o  Blank (Ultra'Saf Su Enjeksiyonu)

¢! Maksimum 5 numune enjeksiyonu

¢, Blank (Ultra Saf Su Enjeksiyonu)

Bu siralama tekrarlanarak analizler gergeklestirilir.

Hazirlayan Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu Miidiir Yardimcisi

Ogr. Gér. Osman BODUR Ogr. Gér. Taner ERKAYMAZ
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MS ile Etanol ve izopropil Alkol (IPA)

Analiz Talimati Sayfa No 6/10

5.3.4. Akis Semasi

Sekil 1. Etanol ve izopropil alkol metodu analiz basamaklari

10 mL’lik A Class balon jojeye yaklasik 5 mL ultra saf su koyularak darasi alinir ve
uzerine 1,0 g numune 0,1 mg hassasiyetle analitik terazide tartilir.

v

1000 mL’lik balon jojeye birkac yikamayla alinarak hacmi ultra saf su ile 1000 mL'’ye

tamamlanir.
v
Ultrasonik banyoda 10 dakika sureyle homojen hale getirilir.

v

Numune viali i¢in, hazirlanan 1000 mL ¢b6zeltiden 100 pL alinarak analiz vialine

eklenir.

v

50 mg/L konsantrasyona denk gelecek sekilde 500 mg/L konsantrasyondaki ISTD
Ara Stok Standart Cozeltisinden 100 L eklenir ve 800 yL ultra saf su ile 1000 uL’ye
tamamlanir.

v

Cozeltilerin karismasi igin vialler kapatilir ve sallanir.

v

Tdm vialler autosamplere yerlestirilir ve GC-MS’de analitik sequence basglatilir.

5.4 Kalite Kontrol (Q€)

Kalite kontrol” dogrulamanicin %50’ye denk gelen etanol-IPA kalibrasyon noktasi cihaza enjekte edilir.
Enjeksiyan sonrasinda elde edilen kalibrasyon egrisine gore + %2’lik sapma degeri tolere edilebilir degerdir.
Sapma degeri %48 - %52 arasinda ise analize devam edilir, degil ise kalibrasyon egrisi yeniden hazirlanarak

tekrardan kontreller yapilir.

Hazirlayan Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu Miidiir Yardimcisi

Ogr. Gér. Osman BODUR Ogr. Gér. Taner ERKAYMAZ
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5.5 Data Analiz ve Hesaplamalar

Data analizi icin Xcalibur programi kullanilanilir. Calisma yapilan her gun icin o gune .ait bir processing

metodu olusturulur. Processing metoduna o guin okutulan standart eklenir ve kalibrasyeh egrisi update, edilir.

Bilesiklerin ve ISTD’nin alikonulma zamani kontrol edilir.

Data analizi yapilacak numune enjeksiyonu bittikten sonra Xcalibur ana sayfasindanyQuan Browser agilir.

Data analiz yapilirken su noktalar sirasiyla gdézden gegcirilir;

Oncelikle standart maddeler igin agagidaki galismalar baglatilir.

Data analizde yapilacak ilk eylem, internal standardin timynumuneler ve standartlar icin kontrol
edilmesidir. ISTD igin kabul edilebilir minimum, abserbans 10000 ve RT kaymasi i¢in de kabul
edilebilir deger +0,05 dakikadir. Eger ISTD iginfkonulansbu kriterler saglanmiyor ise veya internal
standart gérinmuyor ise, ISTD RT’si ve iyonlari kontrol edilir. Kontrollere ragmen pik bulunamamis
ise 0 numune tekrar galigilir.

Yukaridaki calismalar standart inhaddeler “igin/yapildiktan sonra sira analiz 6rneklerinin
degerlendirilmesine gelir. Okunmus numunelerg, ait datalar programa teker teker gagirilir. integrasyon
sonucunda buldugu pikler igin konsantrasyon dedgeri verir. Her bir numune igin tim bilesiklerin
integrasyonu incelenir. _Pik ‘sekilleri jgOzlenir. Bazi durumlarda yazihm gudrultyd pik olarak
gorebilmektedir. Bu neédenle bulunan pikin alani ve S/N oranlari incelenir. Tum kabul edilebilir pikler
icin S/N orani 50ain altinda,olmamalidir. Ayrica standarttaki bilesigin responsu ile numunede bulunan
responsu karsilastimlmalidir. RT, standart ile ayni degilse o Dbilesigin piki olarak
degerlendiriimemelidir. Bazi durumlarda numune pikinde manuel integrasyonda yapilabilmektedir.
Rutin calismada QCigalismasinin sonuglari %48 - %52 araliginda olmalidir.

Sistemintlineerligi analiz yapilan her gin i¢in %0, %35, %50, %70 ve %100 kalibrasyon standartlari
iletkontrol edilir. R2 > 0.99 olmalidir.

Tum datalarin incelenmesi bittikten sonra bulunan Etanol ve IPA sonuglari Analiz Defterine kaydedilir.

Analize ait tim cihaz c¢iktilari da dosyalanir.
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Etanol icin cizilen 5 noktall kalibrasyon egrisi 6rnegi

IPA igin cizilen 5 noktali kalibrasyon egrisi 0rnegi

IPA
Y =0.0306739+0.0170755*X+4.40017e-005*X*2 R"2 =0.9991 W: Equal
. e
2.0 .//_./-
© 1 ///'
o — _—
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Analiz Talimati Sayfa No 9/10
o Hesaplamada su formul kullaniimaktadir:
GCMS EtanoliPA= A1 x A3, € 5 10000

A1
A2
A3
A4
C
G

Az Ay

Numunedeki Etanol-IPA pikinin alani
Kalibrasyon ¢ozeltisindeki Etanol-IPA pikinin alani

Kalibrasyon ¢ozeltisindeki 1,4-Dioksan internal standardinalani
Numunedeki 1,4-Dioksan internal standardin alani

Kalibrasyon ¢ozeltisindeki Etanol-IPA miktar mg/L
Numunedeki Etanol-IPA miktari mg/L

Asagidaki veriler analiz sonucunda uretilir ve islenmemis data olarak saklanir:

¢ Analiz Defterine sonugclar kaydedilir.

e Cihaz ciktilarr alinir.

e Analiz Bildirim ve Islem Takip Formu (FR.015) saklanir:

5.7. Raporlama

Analiz uzmani tarafindan hazirlanmis AnalizzDefteri, raporlama personeline génderilir. Raporlama sorumlusu

da Numune Kayit Kabul Refteri verAnaliz’Defterine gore raporu hazirlar. Cikarilan raporlar, Numune Kabul ve

Raporlama Birim Serumlusu’na ve”Laboratuvar Midiri'ne 2 niisha olacak sekilde imzalatilir. imzal

ndshanin biri musteriye.gdénderiliry digeri ise laboratuvarda Rapor klasériinde saklanir.
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1. AMAG

Bu talimat, biyosidal ve kozmetik trlnlerde uluslararasi gegerli metot (U.S. Pharmacopeia 30th Revision
(2007) U.S. Pharmacopeial Convention, Rockville, MD, pp 1069-1070) referans alinarak olusturulan,In-
House Method ile UHPLC-MS/MS cihaziyla Benzalkonyum Klorir (BAC) tespiti yapmak amaciyla

kullanilacak olan yontemi agiklamaktadir.

2. KAPSAM VE SORUMLULUK

Bu talimat, metodun analiz esnasindaki uygulamalarini kapsar. Bu islemlerin yapilmasi ve

uygulanmasindan SUDUM Laboratuvari tarafindan yetkilendirilmis personel sorumludur.

3. KISALTMALAR VE TANIMLAMALAR

UHPLC-MS/MS: Ultra YuUksek Basingli Sivi Kromatografi\cihazi ile triple-quad dedektérinin
kombinasyonu ile olusmus analitik analiz cihazi

RT: Retention Time (BAC bilesiklerinin alikonulmazamani)

Blank Kimyasallar: Analizi yapilacak ve ekstrakte edilecek ornekler icin hergin temiz ve yeni kimyasallar
kullanihr. (Numuneler arasi kontaminasyonu engellemeK'icin)

Kalite Kontrol (QC): Kalite kontrol metotdogrulamasi igin yapilan konsantrasyonu bilinen numuneyi
temsil eder. Kisaltma olarak,QC olarak yazilir.

BAC: Benzalkonyum Kloriir

4. REFERANS DOKUMANLAR

- Thermo TSQ Fortis WHPLC-MS/MS Kullanim-Bakim-Temizlik Talimati

- Standartlarin Hazirlanmasi ve Kontroll Talimati

- Laborgtuvar Numunesi Hazirlama Depolama imha Talimati

- Uygun @Imayan Deney isleminin Kontrolii Prosed(irii

¢ ULS. Pharmaeopeia 30th Revision (2007) U.S. Pharmacopeial Convention, Rockville, MD, pp 1069—
1070
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5. UYGULAMA

5.1. Gerekli Kimyasallar ve Alet Ekipmanlar
5.1.1 Alet Ekipmanlar
e Buzdolabi : 2-8 °C
e Derin Dondurucu : -18 °C
e Analitik Terazi : 0.1 mg hassasiyetli
¢ Balo joje : A Class, 100 ml, 10 ml
e Meziur : A Class,1000 ml, 500 ml, 10 ml
e CoOzelti Saklama Sisesi: Kapakli, cam 30 cc, 100 cc ve farkli ebatlarda
e Beher: 10 ml
e Huni
e Otomatik Pipet:1-10 ml, 0.5 — 5 ml ,100-1000 pl ,,20-200ul,".0-100 pl
e Otomatik Pipet Ucu: 0.1-10 pl , 2-200 pl, 10051000 pl5d-10ml, 0.5 -5 ml
e Dispenser: 5-25 ml
¢ Vortex mikser
e UHPLC-MS/MS cihazi
e Vakum pompasi
e Azot jeneratdru

e Argon (Ar) gazi tupu

5.1.2 Kimyasal Malzemeler,ve Cozeltiler:
e Ultra saf su

Asetik asit

HPLC saflikta Metanol

¢ BAC Referans Standartlari: LGC Mikromol Benzalkonium Chloride Referans Standardi Product code:
MM0224.00 %92,49 (C12-homologue %63,68, C14-homologue %28,78, C16-homologue %0,03)

¢ BAC Referans Standart Stok Cozeltisi (1000 mg/kg)

Ammonium Asetat : puriss. p.a., for mass spectroscopy (%97’lik)

Hazirlayan Kontrol/Onay
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e Mobil Faz A (4 mM Ammonium Asetat iceren (5:95) MeOH:H20O): 950 mL su igerisine 150 mg

Ammonium Asetat 0,01 mg hassasiyetle tartilarak ilave edilir. Calkalanarak ¢ozulir. Uzerine 50 ml

Methanol ilave edilir ve karigtirilir. 0.45 um filtreden suzulur.

e Mobil Faz B (4 mM Ammonium Asetat iceren (95:5) MeOH:H20): 50 mL su icerisine 150 mg

Ammonium Asetat 0,001 mg hassasiyetle tartilarak ilave edilir. Calkalanarak ¢ozliir. Uzerine 950 mL

Methanol ilave edilir ve karistirilir. 0.20 um filtreden stzalir.

5.2. Cihaz Parametreleri:
UHPLC-MS/MS sistem : Thermo TSQ Fortis UHPLC — MS/MS Sytems (ES) ionization)

Mobil faz filtrasyon (sizme) aparati : Vakumlu , 0,45 um filtresi ile birlikte

Kolon :50 mm uzunlugunda, 2.1 mm id, 1.9-um particle size £1s{UHPLC analitik kolon ve esdegeri

Filtre : Acquity Col. In — Line Filter

Kolon

Mobil Faz A

Mobil Faz B

Kolon Firin Sicakhigi
Gradient Profili :

UHPLC -MS/MS Sistemi Cahgtirma Sartlari

: C1s UHPLC 1.9 ym 2.1 x 50"m Column
: 4 mM Ammonium Asetate in (5:95) MeOH:H-O
: 4 mM Ammonium Asetate in (95:5) MeOH:H0

Triple Quadrupole Dedector Sistemi Calistirma Sartlari

Instrument Tuning
Parameters

:40°C
Time A% B% FIOW. Curve
(mL/min)
0 90 10 0.3 6
0.3 90 10 0.3 6
1,5 60 40 0.3 6
8 25 75 0.3 6
10 0 100 0.3 6
12 0 100 0.3 6
13 90 10 0.3 6
14 90 10 0.3 6
Polarity ES+
Capillary (kV) 3.20
Cone (V) Compound dependant
Extractor (V) 3.00
RF Lens (V) 0.1
Source Temperature (°C) 120
Desolvation Temperature 400
Cone Gas Flow (L/Hr) 50
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Desolvation Gas Flow 1000

LM 1 Resolution 14

HM 1 Resolution 14

lon Energy 1 04
Entrance -2

Collision Compound dependant
Exit 0.5

LM 2 Resolution 13

H M 2 Resolution 13

lon Energy 2 1

UHPLC-MS/MS te BAC ler ve bunlara ait MRM Transition Parametreleri

BAC Parent |Daughter| Dwell Cone (V) Collision (V)
BAC_C8 248.2 91.1 0,040 15 25
BAC_C8 248.2 156.2 0,040 15 25
BAC_C10 276.2 91.1 03040 36 25
BAC_C10 276.2 184.2 0,040 36 25
BAC_C12 304.3 91.1 0,040 24 25
BAC_C12 304.3 212.2 0,040 24 25
BAC_C14 332.3 91.1 0,040 17 25
BAC_C14 332.3 24022 0,040 17 25
BAC_C16 360.2 91.1 0,040 34 25
BAC_C16 360.2 2682 0,040 34 25
BAC_C18 388.2 911 0,040 22 25
BAC_C18 388.2 296.2 0,040 22 25

5.3 Metot

5.3.1 Numune On Hazirlik

100 mL’lik A Class(balon jojeye yaklasik 5 mL ultra saf su koyularak darasi alinir ve Uzerine 1,0 g numune

0,1 mg hassasiyetle “analitik t€razide tartilir. Daha sonra hacmi ultra saf su ile 100 mL’ye tamamlanir.

Ultrasonik banyoda 10°dakika streyle homojen hale getirilir. Numune viali i¢in, hazirlanan 100 mL ¢bzeltiden

1000 pk alnarak,analiz vialine eklenir ve UHPLC-MS/MS cihazina enjeksiyon yapilir.

5.312. Kalibrasyon Egrisi Noktalarinin Hazirlanmasi

Numuneignrhazirlik asamasinda 100 kat seyreltme faktoéri kullanilarak numuneler UHPLC-MS/MS cihazinda

analiz edilmektedir. Bu nedenle, 5 noktali BAC kalibrasyon egrisinin ¢izilebilmesi i¢in, w/w %0, %0.1, %0.2,

%0.5 ve %1.0 derisimlere seyreltme sonrasi (seyreltme faktéri: 100 kat) denk gelen 0, 10, 20, 50 ve 100

mg/kg (ppm) konsantrasyonda 5 farkli kalibrasyon noktasi ¢dzeltileri hazirlanir.

Hazirlayan
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Ornek olarak; %0.5 w/w konsantrasyonu temsil eden 50 ppm kalibrasyon noktasi ¢ozeltisi hazirlamak igin
BAC Referans Standart Stok Cdzeltisi (1000 mg/kg)'den 50 pL alinir ve analiz vialine koyulur. Uzerine 950
ML ultra saf su eklenir. Boylece elde edilen 50 ppm BAC ¢dzeltisi, 100 seyreltme faktorl ile %05 w/w BAC
konsantrasyonunu temsil etmektedir. Diger kalibrasyon noktalari da benzer sekilde hesaplanarak‘hazirlanir.
4 °C veya daha dusik sicaklikta depolanir. Hazirlanan kalibrasyon noktasi ¢ozeltileri analiz viallering alilarak
UHPLC-MS/MS cihazina enjeksiyon yapilir. Analiz yapilan her giin i¢in kalibrasyon®egrisi yeniden
cizilmelidir. Cizilen kalibrasyon egrisinde konsantrasyon hesaplamasinda ayrn jayri BAC
homologlarinin konsantrasyonlari dikkate alinmamigtir. C12, C14 ve C46ghomeloglar icin gelen pik
alanlan toplam konsantrasyona esdeger olarak yazilmistir. C8, C10 ve C18 homologlari i¢in referans
standart olmadigindan dolayi tespit edilmesi durumunda miktar belirtiimeden “Tespit Edilmistir”

ifadesi yazilabilir.

5.3.3. Enjeksiyon
Cihazdaki aplikasyon asagidaki enjeksiyon sirasi ile yapilir. Cozeltilerin karismasi igin vialler kapatilir ve
sallanir. Tum vialler autosamplere yerlestirilir ve MHPLC-MS/NMS>de analitik sequence baslatilir.
e Blank (Ultra Saf Su Enjeksiyonu)
e 5 noktali BAC kalibrasyon viallerinin‘enjeksiyonuj(Dusukten ylksek konsantrasyona)
e Blank (Ultra Saf Su Enjeksiygnu)
e Kalite kontrol dogrulama i¢in'%0.5’e denk gelen BAC kalibrasyon noktasi cihaza enjekte edilir.
e Blank (Ultra Saf Su Ehjeksiyonu)
e Maksimum 5 nuptune enjeksiyonu
e Blank (Ultra,Saf SuEnjeksiyonu)
e  Maksimum 5aumune‘enjeksiyonu
e BlanK (Ultra’Saf,Su Enjeksiyonu)

Bu siralamatekrarlanarak analizler gergeklestirilir.

Hazirlayan Kontrol/Onay
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5.3.4 Akis Semasi

BAC metodu metodu analiz basamaklari

100 mL’lik A Class balon jojeye yaklasik 5 mL ultra saf su koyularak darasi alinir ve Gzerine
1,0 g numune 0,1 mg hassasiyetle analitik terazide tartilir.

v

Hacmi ultra saf su ile 100 mL’ye tamamlanir.

v

Ultrasonik banyoda 10 dakika sireyle homojen hale getirilir.

v

Hazirlanan 100 mL ¢ozeltiden 1000 pL alinarak analiz vialine eklenir.

Cozeltilerin karismasi igin vialler kapatilir ve sallanir.

v

Tam vialler autosamplere yerlestirilir ve UHPLC-MS/MS’de analitik sequence baslatilir.

5.4 Kalite Kontrol (QC)

Kalite kontrol dogrulama icin %0.5’e denk gelen BACskKalibrasyon noktasi cihaza enjekte edilir. Enjeksiyon
sonrasinda elde edilen kalibrasyon egrisine‘gore + %0.02’lik sapma degeri tolere edilebilir degerdir.
Sapma degeri %0.48 - %062 arasindamisesanalize devam edilir, degil ise kalibrasyon egrisi yeniden

hazirlanarak tekrardan kentrollerd/apihir:

5.5 Data Analiz ve\Hesaplamalar

Data analizi.i¢in®Xealibtr programi kullanilanilir. Calisma yapilan hergtn i¢in o gline ait bir processing
metodu 4Olusturults, Processing metoduna o gin okutulan BAC kalibrasyon noktalari eklenir ve
kalibrasyon egrisiupdate edilir.

Xcalibur ana sayfasindan Quan Browser aglilir. Data analiz yapilirken su noktalar sirasiyla gézden gegirilir;
*) Yukaridaki calismalar standart maddeler icin yapildiktan sonra sira analiz 6rneklerinin
degerlendiriimesine gelir. Okunmus numunelere ait datalar programa teker teker gagirilir. integrasyon
sonucunda buldugu pikler igin konsantrasyon de@eri verir. Her bir numune icin tium bilesiklerin

integrasyonu incelenir. Pik sekilleri gbzlenir. Bazi durumlarda yazilim guarultayd pik olarak goérebilmektedir.
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Bu nedenle bulunan pikin alani ve S/N oranlari incelenir. Tim kabul edilebilir pikler igin S/N orani 50’nin
altinda olmamalidir. Ayrica standarttaki bilesigin responsu ile numunede bulunan responsu
karsilagtirnimahdir. RT, standart ile ayni degilse o bilesigin piki olarak degerlendiriimemelidir, Bazi
durumlarda numune pikinde manuel integrasyonda yapilabilmektedir.

* Rutin galismada QC calismasinin sonuglari %0.48 - %0.52 araliginda olmalidir.

« Sistemin lineerligi analiz yapilan her gun igin %0, %0.1, %0.2, %0.5 ve %1.0 kalibrasyonistandartlari
ile kontrol edilir. R? > 0.99 olmalidir.

+ Tum datalarin incelenmesi bittikten sonra bulunan BAC sonuglari Analiz-Defterinekaydedilir. Analize
ait tim cihaz g¢iktilari da dosyalanir.

BAC icin cizilen 5 noktal kalibrasyon egrisi 6rnegi

BAC_C12
Y = -4369.06+1.47853e+007*X-3.42585e+006* X2 R"2 =0.9998 W: Equal
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9000000 -
8000000 -
7000000 S
6000000 7
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20000007 /./
1000000
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Hesaplamada su formul kullaniimaktadir:
_An Cs
BAC -+- content ...(mg/kg) = — X —x 100
Ase Cnm
Am= Numunedeki BAC pikinin alani
Ast= Kalibrasyon ¢dzeltisindeki BAC pikinin alani
Cst= Kalibrasyon g¢ozeltisindeki BAC pikinin konsantrasyonu mg/kg
Cm= Numunedeki BAC miktari mg/kg
Asagidaki veriler analiz sonucunda Uretilir ve islenmemis data olarak saklanir:
¢ Analiz Defterine sonuclar kaydedilir.
e Cihaz ciktilari alinir.
¢ Analiz Bildirim ve islem Takip Formu (FR.015) saklanip.
5.6. Raporlama
Analiz uzmani tarafindan hazirlanmis Analiz Befteri, raporlama personeline goénderilir. Raporlama

sorumlusu da Numune Kayit Kabul Defteri ye AnalizyDefterine gére raporu hazirlar. Cikarilan raporlar,

Numune Kabul ve Raporlama Birim Sorumlusu’na ve Laboratuvar Miadari’ne 2 nisha olacak sekilde

imzalatilir. imzali niishanin biri miistefiye géndetilir, digeri ise laboratuvarda Rapor klasériinde saklanir.
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1. AMAC

SUDUM_001 tanim nolu cihazin kullaniimasi sirasindaki uygulamalari belirlem€ky, amaciyla
hazirlanmistir.

2. KAPSAM ve SORUMLULUKLAR

Bu talimat GC-MS cihazinin kullanim sirasindaki uygulamalari kapsar. Bu islemlerin“yapiimasi ve

uygulanmasindan SUDUM Laboratuvari tarafindan yetkilendirilmis personel'sordmludur.

3. TANIMLAR VE KISALTMALAR

SUDUM_001: GC-MS, Triplus HS Autosampler, ThermoéyScientific Trace 1300 GC, Thermo
Scientific- ISQ7000 single Quadrupole Mass, Spectrometer (Thermo Fisher Scientific Inc.
Waltham, Massachussetts, USA)

GC: Gaz Kromatografisi

MS: Kitle dedektoru

GC-MS: Gaz kromatografisi cihazi ile kiitle dedektoruntin birlesmess ile olusmus analitik lgiim cihazi

Transfer Line: GC-MS cihazinda_GC ile,MS kisimlarini birbirine baglayan, iginden kolonun gectigi

birlestirici parca

lon Source: iyonlasmanin oldugukisimdir

RT: Retention Time (Analitlerin'alikonma zamani)
4. REFERANS'BOKUMANLAR

Thermo ISQ 7000%sers guide

5. UYGULAMA

5.1. Cihazin acilip kapanmasi ve Autotune-Kalibrasyonu

5.1.1. Cihazin agilmasi
Cihazmagilirken 6nce taglyici gaz (Helyum) ve bilgisayar agilir. Daha sonrasinda GC kismi ve MS
Kisimlari, arkadaki salterlerden acilir. MS'in agilmasiyla birlikte vakum pompasi ve turbo pompasi

c¢alismaya baglar, cihaz vakum tutmaya baslar. Bu esnada da bilgisayar tUm parcgalar arasinda otomatik
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olarak baglanti kurar. Baglanti kuruldugu zaman MS’in Uzerindeki “Communication” 1s1§1 sabit olarak
yanmaya basglar.

Bu esnada cihazin “Auto Sampler” kismi da kendi ayarlarini yapmaya baslar. Hareketliixmekanizma
calisma alanini dogrulamak igin hareket edebilecegdi tim koselere gider, enjeksiyon| provasi yaparak
enjeksiyon pargasini asagiya indirir, hafifce dokunur ve geri ¢ekilir. Boylece sinirlariaiybelirlemis olur.

Bu esnada hareketli pargalarin hareketine engel olunmamalidir.

Sekil 1. XCalibur ana sayfasi

“Communication” 1s1g1 sabit olarak yanmaya basladiktan sonra “Transfer line” ve “Source”
sicakliklarinin ayarlanmasi gerekmektedir. Bunun i¢in masaulstindeki “XCalibur’ sayfasi agilir. Ana

saydanin sol tarafindaki status kismi tiklanir, Cihaz kisimlarindan ‘ISQ’ tiklanarak MS parametreleri
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gorilebilmektedir. Burada tektrar MS icin ‘status’ kismi bulunmaktadir bu baslik altinda ‘MS transfer
line tempereture’ degeri 280 yada 260 °C “ ve ‘lon source temperature 230 °C olarak ayarlanir. Bu
kisimlar 1sinmaya baglar. Bu sicakhdi ayarlanan iki bdlgenin sicakligi istenilen degere ulastiginda ve
cihazin vakumu 8.0 x 10® (MS kismindaki vakum 1si1§1 turuncudan yesile doner) 'degerine ulastig
zaman cihaz tune ve kalibrasyona hazir demektir. Cihazin vakumun degerini gormekdigin Xcalibur ana
sayfasindaki ‘status’ kismindaki ‘ISQ’ kismi agilarak cihazin ulastigi glakum  (Foreline Pressure)

gorulmus olur. Cihazin MS kismindaki Power, Vacuum ve Heaters kisimlar yesil renge donmektedir.

Sekil 2. MS parametrelerinin ayarlanmasi

5.1.2. Cihazin kapatiimasi
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Cihaz kapatilirken acilma isleminin tersi uygulanir. ‘MS transfer line tempereture’ ve ‘lon source
temperature’ 80°C olarak ayarlanir ve bu kisimlarin sogumasi beklenir. Yine GC kisminda ‘oven’ ve
‘inlet’ kisimlarinin sicakliklari 50°C’ ye dusurilir. Bu kisimlar soguduktan sonra,once. GCukismi
arkasindaki salterden kapatilir. Daha sonrada MS kismi arka tarafindaki salter kapatilir.

Autotune ve Kalibrasyon igin su yol izlenmelidir;

Masaustunden ‘ISQ Autotune’ sayfasi acilir. Buradaki kalibrasyon secenekleni asagidaki gibi olup

amaca gore kalibrasyon tipi secilerek sistem kalibrasyonu baslatilir.

Sekil 3. Tune sayfasi

Daily“tune check: en hizli tune sekli olup en son yapilan tune igleminin performansinin iyi olup

olmadidini gosterir.
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Daily tune: Daily tune sekli sistemi cabuk tune etmek icin kullaniimaktadir. Kitle kalibrasyonu, sistem
kacak kontroll, lenslerin ve rezollisyonun tune edilmesini kapsamaktadir. Bu tune ile sistem kontrol
edilmis olup ‘default’ ve ‘full’ tune yapilmasina gerek olup olmadigi anlasilir. Eger sonuclantatminyedici
olursa diger tune sekillerine gereksinim yoktur.

El default tune: Cihazda olan iyonlasma sekli ‘Elektron impact’tir. Bu sekilde default®une yapilacaksa
sistem temizlenmis olmalidir. Bu tune sekli, diger tune sekilleri igin birgilemel}olusturmak amaciyla
yaplimaktadir. Bu yuzden iyon source temizlendikten sonra bu_tune“i§lemini gerceklestirmek
gerekmektedir. Bu tune sekli, fabrika ayarlarindaki tune dosyasina goére kitle kalibrasyonu ve sizinti
kontroll yapmaktadir. Ayrica bu tune sekli ile fabrika ayarlarmma en Jyakin kitle spektrumlari
olusturulmaktadir.

El full tune: Bu tune sekli bitlin sistemi tekrar tune etmektedir,\En uzun siren tune sekli olup sinyal
uzerinde etkili olan butin parametrelerin optimizasyonu saglanmaktadir. Daily tune ve Daily tune check
isleminin yetersiz kaldigi durumlarda, multiplier uzun sure kullanildiginda ya da elektron multiplier
degisiminden sonra ilk tune iglemi olarak yapumalhdir.

Cihazimiz kullaniminda elektron impact sekli iletiyonizasyon saglanmakla beraber Chemical ionization
kullaniilmamaktadir.

istenen tune sekli secildikten sorira ‘startbutefiuna basilarak tune islemine baslanmaktadir.

‘Display Report When Complete’ kontrol butonu secilerek son yapilan tune igleminin raporu
gorilebilmektedir.

Sekil 4. Otomatik tun€'islemindeki spektranin gérinimi
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Eger ‘Display Report When Complete’ butonu tiklanmamis ise ISQ gosterge panelindeki ‘View Tune

Report’ kismina tiklanarak tune raporu goérintilenébilmektedir.

Sekil 5. Tune raporunun goérinimda
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5.2."Xealibur Data Processing Program

Sekil 6. XCalibur ana ekran bagliklari
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GC-MS ile analiz yapilirken Xcalibur programi ile enjeksiyon islemi ve data analizi yapilabilmektedir.

Xcalibur programi 6 alt menuden olusurfBunlar;

- Instrument Setup - Qual Browser
- Sequance Setup - Quan Browser
- ProcessingSetup - Library Browser

Bu alti meAubagliklarinin kullanim amaci sirasiyla;

Instrument,setup: Metot parametrelerinin ayarlandigi sayfadir.

Sequence setup: Sequence’in yani analiz sirasinin hazirlandigi ve analizin baglatildigr sayfadir.
Processingssetup: Kantitatif analiz yaparken bilesenleri tanimlamak, integre etmek ve kalibrasyon
egrfisimayarlarini yapmak igin kullanilan sayfadir.

Qual browser: herhangi bir datada kalitatif analiz yapmak i¢in kullanilan sayfadir.

Quan browser: Kantitatif analiz ile sonuglarin goéruldigu ve raporlandirmanin yapildigr sayfadir.
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Library browser: Yazilimda bulunan kitiphanelerin incelendigi sayfadir.

5.2.1. Instrument Setup

Metot parametrelerinin ayarlandigi sayfadir. Instrument Setup ana ¢ bdlimden olusur. Bunlar acilan

pencerenin solunda gortlebilen, GC, MS ve autosampler bolimleridir.

- Autosampler

Sekil 7. Enjeksiyon parametreleri penceresi

Sekil 8."Enjeksiyon ignesi yikama sec¢enekleri
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Autosampler bolimde siringa tipi, yikama igléminin ka¢c kez yapilacag! ve ka¢ mikrolitre ile yilkama
yapacagl, enjeksiyon tipleri,_igne,yukseklik ayari, siringa icin dogru koordinat belirleme islemleri bu
kisimda yapilacaktir. Autsampler ayarfamasi ¢ok hassas bir sekilde yapilmali, mimkin oldugu kadar
kGguk birim ilerletmesiile yaptimali. Aksi takdirde enjeksiyon esnasinda igne kirilabilmektedir.

Buradaki bagliklafin fonksiyonlar kisaca asagidaki gibidir;

Sample volume:Enjeksiyon esnasinda drnek hacminin yazildigi kisimdir (ul cinsinden).

Plunger strokes:yEnjeksiyon esnasinda, enjektérde bulunan hava kabarciklarini atma amaciyla
enjektorun‘érnekiile kag kere doldurulup bosaltilacagini belirlenir.

Viscous sample: Viskozitesi ylksek numune ile galisiliyorsa bu kisim ‘yes’ yapiimalidir.
Samplingsdepth in vial: Enjektor ignesinin vial igindeki derinliginin belirlendigi ksimdir.
Pre-injwsolvent: Enjeksiyon dncesi enjektérin kendini yikamasi igin yikama sisesi se¢imi buradan
yapilabilmektedir.

Pre inj. cycles: Secilen solvent sisesinden kag defa yikama yapilacagdi buradan belirlenebilmektedir.
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Rinses: Enjektériin enjeksiyon yapilacak vialdeki numune veya standartla ka¢ defa yikanmasini bu
kisimdan ayarlayabiliriz.

Injection depth: Enjektorin inlet blogundaki derinligini belirleyen parametredir.

Pre-inj dwell time (s): Enjektorin, inlet bloguna girdikten sonra enjeksiyonu \yapmadan o6nce
beklemesini saglamak igin bu alana 0-63 sn arasinda bir deger yazilabilir.

Post-inj dwell time: Enjektoriin, enjeksiyonu yaptiktan sonra beklemesinigaglamak icin bu alana 0-63
sn arasinda bir deger yazilabilir.

Post inj solvent: Enjeksiyon sonrasinda enjektdrin yikama yapacagi sise buradan belirlenebilir.

Post inj cycles: Secilen solvent sisesinden ka¢ defa yikama yapilacagl burdan secilebilir.

Kiitle Dedektori (MS)

Sekil 9. MS parametreleri penceresi

Method Type: Bu bdlimde “acquisition” segcili olmalidir.
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MS Transfer Line Temp: GC ile MS dedektorin arasinda bulunan “Transfer Line”in sicakligi buradan
ayarlanabilmektedir.

lon Source Temp: iyon kaynaginin sicakligini buradan set edilebilmektedir.

lonization Mode: iyonizasyonun nasil yapilacagr buradan secilmektedir. Electron| Impact (El) ve
Chemical lonization (Cl) olmak lzere iki segenekten olusmaktadir.

Cl Gas Type: Kimyasal iyonizasyon modunda calisiliyorsa buradan iyonizasyon icin gerekli olan gazi
secilebilmektedir.

Cl Gas Flow: Sectiginiz gazin akisi buradan ayarlanabilmektedir.

Run Completion: Analiz suresini buradan; GC’ye gére, Direct Injection Probe’a (Opsiyonu varsa) gore
veya girilen bir zamana gore ayarlanabilmektedir.

Time: Bulundugu satirdaki parametrelerin uygulanmaya baslanacagl zaman buraya yazilabilmektedir.
Scan Name: SIM (Selected lon Monitoring) calismalarda bilesenlerin isimlerini veya Full Scan
¢alismalarinizda genel bir isim bu kisma yazilabilmektedir.

Mass list or range (amu): SIM modunda analiz yapilmak-istenirse kitlelerin aralarina virgul koyarak ,
full scan modda calisilirken ise ilk kutle ve somykiile arasina tire konularak istenen kitle arahginin
ataranmasi saglanabilir.

Dwell or scan time (sec): Segilen kutlelerin® MS dedektérde hangi hizda taranacagi bu kisimdan
ayaralanabilir.

Tune file name: Bu kisumda MS dedektorin hangi tune ayarlarini kullanacagi segcilebilir.

Total scan time: Se¢ilen Kutleleri veya araligi taranacagi toplam zamani gosteren parametredir.
Chrom. Filter: BU secenek segilirse genisligi, bu alana girilen degerden dusik olan pikleri filtreler.
Fliament on: Bu parametre ve El calismalarinda filamenti agip kapama imkani saglar.

Emission currentiEilamente uygulanan akim buradan degistirilebilir ya da secilen tune dosyasindaki
degder kullanilabilir.

Tumtbu parametreler ayarlandiktan sonra File menusinden Save as sekmesi tiklanarak uygun isimle
metot kaydedilir.

Gaz Kromatografisi (GC)

GCiboéliminde oven galisma programi yapilir. Hangi sicaklikta analize baglayacagi, sicakhgi arttirirken

nasil bir izleyecedi buradan ayarlanir. Bu cihazda Split-splitless modu ve Right Carrier kullaniimaktadir.
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Bu yuzden split flow igin uygun deger giriimelidir. Right Carrier de ise analize uygun olan constant flow

secilmelidir.

Sekil 10. GC kisminda firin sicaklik program penceresi

Ramps: Kolon firinificin olusturulacak sicaklik programi kismina maksimum 7 rampa eklenebilmekle
birlikte buradan, analiziedilecek’ bilegigin kaynama noktasi goz onunde bulundurularak analiz metodu
olusturulur.

Post run ceonditions: Analiz bitiminde post run yapmak istenirse bu kutucuk isaretlenip gerekli
parametrelenayarlanabilir.

Qven-run time: Olusturulan sicaklik programina bagli olarak analizin ne kadar surecegi buradan
gorulebilir?

Max temp: Calisilan kolonun dayanabildigi maksimum sicaklik bu kisimda belirtiimelidir. Sicaklik

programi olusturulurken ‘Max temp’ deger asiimasi durumunda yazilim bu sekilde bizi uyarabilmektedir.
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Prep run timeout (min): Cihazin, komut verildikten sonra enjeksiyona baslamasi icin sahip oldugu
maksimum siredir.
Equilibration time (min): GC’'nin hazir olduktan sonra analize baslamadan énce stabilizasyonramacli

bekleyecegi slire dakika cinsinden buraya yazilabilir.

Sekil 11. Split-splitless enjeksiyon secenekleri penceresi

Mode: yapilacak enjeksiyonun hangi modda olacagi buradan segilebilir.
Temperature: enjeksiyon blogunun sicakhgi buradan ayarlanabilir.
Split'flow: Enjeksiyon blogunun split hattindan gecen gazin akis degerini temsil eden parametredir.

Split ratio: Split oraninin ayarlandigi parametredir.
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Splitless time: bu bolim sadece splitless modda calisirken aktiftir. Enjeksiyon yapildiktan sonra split
valfin ne kadar kapali kalacagini kontrol eden parametredir.

Purge: surekli olarak septum purge yapilmak istenirse ‘constant septum purgel segenedi
secilebilmektedir. Duruma goére bu segenek secilmeden ‘stop purge time’ kismina istenilen slire belirtilip
o kadar sire purge yaptirilabilir ya da bu kisima sifir yazilip purge islemi yaptirdmaz.

Surge: Splitless w/surge modda enjeksiyon yapilacagi zaman bu boéldmden surge parametreleri
ayarlanabilir.

Injection phases ve Options kisimlari ise analiz metoduna goére degdismekle Birlikte uygun parametreler

analitin, ¢cézgenin ve metodun durumuna goére ayarlanabilir.

Sekil 12. Taslyicl gaz ayar penceresi

Flow mode: Analiz esnasinda tagiyici gazin hangi modda galisacagi bu kisimdan segilebilir.

Hazirlayan Kontrol/Onay

Numune Kabul Birim Sorumlusu Miidiir Yardimcisi

Ogr. Gér. Osman BODUR Ogr. Gor. Taner ERKAYMAZ




Dokiiman No CTL-01
SUDUM

Yayin Tarihi 18.03.2020

Revizyon No./Tarih |00/ -
Thermo GC-MS Kullanim-Bakim-

Temizlik Talimati Sayfa No 16/25

Vacuum compensation: Kolonun cikisi MS dedektérin igerisinde oldugu icin vakuma maruz
kalmaktadir. S6z konusu vakumu telafi etmek icin bu kisim secili olmalidir.

Flow: Tasiyici gaz akisi bu kisimdan ayarlanabilir. Eger constant pressure modunda galigtlirsa tagiyici
gaz basinci buradan ayarlanabilir.

Gas saver: Ozellikle split flowun asik oldugu analizlerde enjeksiyondan bir siire Sofifa,gaz sarfiyatini
azaltmak amaciyla kullanilan kisimdir.

5.2.2 Sequance Setup

Sekil 13. Sequence penceresi
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Bu bdélimde analiz edilecek 6rnekler sira ile yazilmaktadir. Adi, sira numarasi, vial numarasi, data kayit
yeri, uygulanacak metot ve enjeksiyon hacmi girildikten sonra hangi numuneler analiz_edilecekse o
numuneler isaretlenir ve analize baslanir.

Sample Type: Numune enjeksiyonu yaparken buradan “unknown” segilir.

File Name: Enjeksiyonu yapilan numunenin isimlendirildigi kisimdir.

Sample ID: Numune ile Igili agiklama yazilabilen bélimddr.

Path: Datanin kaydedilmek istendigi dosya buradan secilebilmektedir.

Inst.Meth: “Instrument setup”ta hazirladiginiz metodu bu bélimdengagirabiliriz.

Position: Analizi yapilacak numunenin vialini otomatik Ornekleyicijuzerinde koyulan pozisyonu bu
bdélime yaziimaktadir.

Bu sekilde bitiin numunelerinizin bilgilerini yukaridaki.alti parametreye gore hazirlandiktan sonra File
menusunun altindan Save As sekmesi tiklanarak sequence kaydedilir. Artik sequence hazirdir ve
sisteme analiz komutu verebilirsiniz.

5.2.3. Processing Setup

Sekil 14. Kantitatif analiz i¢in processing metot parametrelerinin girigi
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Processing Setup’i actiktan sonra ilk olarak “Options” menustinden “Calibration Options”u secerek
“Calibration by” béliminden “Internal standart” veya “External standart” seceneklefindenwgkendi
galismalariniza uygun olani segmelisiniz.

File menusunden Open Raw File tiklanarak kalibrasyon egrisinin cizilmesinin istendigi*bilesenleri iceren
herhangibir standart datasi ¢agirilir. Burada daha sonra ‘identification’ sekmesinde bilesenlere ait pikin

tanimlanacaktir.

Sekil 15.Processing metotta kalibrasyon noktalari parametreleri penceresi

‘Calibration’ boliminde, kalibrasyon egiriginin nasil olacagi, kullanilan standartlarin konsantrasyon
birimleri ve egrinin orijinden gecip gegmemesi konusunda ayarlamalar bu kisimdan yapilmaktadir. Yine
Internal standart ile calisiliyorsa buradan internal standardin ne oldugu tanimlanmaktadir. ‘Levels’
kisminda kalibrasyon egrisinin ka¢ noktal yapilacagi, standartlarin degisimleri yazilmahdir.

Tdm ayarlar yapildiktan sonra Process metodumuz kaydedilmelidir.
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5.2.4 Qual Browser

Egder analiz scan modunda yapilmissa, bilesigin kutlelerini secili kromatogramda girerek,), o kiitlelere
sahip bilesigin alikonulma zamanlari tespit edilebilmektedir. Bu bdélim Kkalitatif amaliz icin
kullaniimaktadir. Ayrica bir bilesenin numune igerisinde olup olmadigini 6grenmek=igin kromatogram
secili iken sag klik yapildiktan sonra ‘ranges kismindan gelen pencerede ‘plot type’'sekmesinden ‘mass
range’ segilerek aranan bilesenin iyonlar yazilip o bilesigin var olup olmadigi kromatogramdan
bakilabilir.

Sekil 16.Qual Browser kisminda enjeksiyon sonucunun goérdntilenmesi
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5.2.5. Quan Browser

Analizin gerceklestirildigi ‘Sequence’ sayfasi oncelikle farkli kaydedilmelidir. Daha sonra daha 6nce
enjeksiyon icin ‘unklnown’ olarak se¢cmis oldugumuz standartlarimiz ‘std bracket’ olarak degistirilmelidir.
Numunelerimizin yine ‘sample type’ kismi unknown olarak kalacaktir.

Proc meth kismindan daha dnceden hazirlamis oldugumuz ‘Processing metot’ yuklenir.

‘Levels’ kisminda standartlarimisin sirasi girilerek kalibrasyon noktalari belirlenmis olur daha sonra bu
sequence tekrar kaydedilerek ‘Batch Reprocess’ tiklanarak c¢ikangpencefede ‘quantation’ segili

olmasina dikkat edilerek OK tiklanir.

Sekil 17.Quan Browser sayfasinda miktar tayinin yapiimasi
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Xcalibur ana sayfasindan ‘Quan Browser sayfasi tiklanir. Gelen sayfada otomatik olarak gelen
pencerede kantitatif analiz igin hazirladiimiz sequence acilir. Bu asamada kalibrasyon egrisi olusmus
olup pencerenin sag tarafindan bilesenler liste halinde gérulebilmektedir. Her bir bilesenttiklanarak o
bilesene ait kalibrasyon egrisi ve numunelerde o bilesenin konsantrasyonu ‘calculated amount
‘kisminda gorilebilmektedir. Yine kalibrasyon egrisindenumune eklenmek istenirse“Aumune ‘listesinin
oldugu kisimda sag tiklanarak ‘add sample’ secilip pencereden numunenin datas) ‘unknown’ segcilerek
cagirilabilir.

5.2.6. Library

Bu kisimda analiz edilecek 6rnegin kutiphanede bulunan iyon degerleri ve dzellikleri kontrol edilebilir.
Yine Qual browser kismindan secilen pikin alt kisimdan spéktrumu_sag tiklanarak kitiphane taramasi

yapilabilir. Bu sekilde bilinmeyen bir pikin kitiphanedebulunan-bilesenlerden tespiti saglanir.

Sekil 20.Kitiphane penceresi
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5.2.7. Raporlama

Quan Browser kisminda ‘File’ menusunden ‘Print’ / ‘Report Dialog’ segenegi segilir.

Enabled: Bu bélimd cift tiklaip “yes” yapilir.

Save As: Buradan rapor hangi formatta kaydedilmek istenirse o format segilir.

Report Tamplate Name: Raporun formati buradan segilebilir.

Enabled: Bu boélimd cift tiklanip “yes” yapilir.

Save As: Buradan 6zet raporu hangi formatta kaydetmek istenirse offormat secilir.

Report Tamplate Name: Ozet raporun formati buradan segilebilif.

Selected Samples: Raporlandirmak istenen datalar bu bélimden segilebilir.

Print Reports: Buraya tiklandigi zaman secilen numuneler raporlandirilir. Olusturulan raporlar ilgili

numunelerin bulundugu klasor icerisine ham datalarinin yanina kaydedilir.

5.3 Cihazin Onarimi, Bakimi ve Temizligi

5.3.1 Ariza ve Onarim

- Cihazda tespit edilen ariza en kisa ‘surede Laboratuvar muiduartne bildirilir. Laboratuvar midiri
konuyu inceler.

- Cihazdaki ariza laborat@var imkanlariyla giderilmeyecek bir seviyede ise yetkili teknik servis ¢agrilir.

- Ariza giderildikten sonra yetkili teknik servisin tanzim ettigi form cihaz dosyasina yerlestirilir.

5.3.2 Temizlik ve'Bakim
Cihazin kirlenebileceky yerlerinden biri vial trayidir. Vial trayinde olusan kirlilikler nemli bir bezle

temizlenir veskurulandiktan sonra tekrar yerine yerlestirilir.

5.3.2.1.lon"Source Temizligi:
Bu islem yapilirken cihazin vakumda olup olmamasi 6énem tasimakla birlikte iyon source kisminin
¢ikarilmasi esnasinda cihazin vakum durumuna goére iki ¢esit aparat kullaniimaktadir.

MS kisminin 6n tarafindaki ion source giris yuvasinda bulunan kapak agilir.
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islem yapilirken énce degisim ekipmaninin zerinde kayacagi platform cubuk, cihazin 6én tarafinda
bulunan yuvasina yerlestirilir. lyon souce degisim aparati yuvasina oturtulur, delige dogru hafifce
ilerletilir. Cihaz énce ‘evacuate’ kismina basilarak cihazin hazir duruma gelmesi beklenir.

Valf kolu kaldirilarak vakum kapaginin aciimasi saglanir. Bdylece iyon source degisim aparati igeri
tamamen girebilmektedir. iyon source degisim aparati kaydigi cubuktaki isaretli yeré kadar ‘iceri itilir.
Sonra aparat siyah kismindan saga dogru cevrilir, boylece iyon source igeride Kitlenmis; cikariimaya
uygun olmus olur. lyon source degisim aparati ¢ikarildiktan sonra cihaz.vakumiunu saglayan valf tekrar
kapali konuma getirilir.

lyon volume degisim aparati yavas ve dikkatli sekilde geri gekilirfiyonisource/disari ¢ikarllir.

lyon source kisimlari teker teker cikarilir ve metanolde h&zirlanmis aliminyum oksit ile ucu pamuk
kapli cubuklar kullanilarak temizlenir. Temizlik agsamalarinda porselen kisimlarin zarar gérmemesi igin
higbir islem uygulanmamalidir. Daha sonra metanol+sujkarisimi icerisinde aparatlar bekletilir. Yine
aliminyum oksit ile temizlenmig kisimlar aliminyum-eksitin iyice temizlenmesi igin bol saf su ile yikanir.
Daha sonra aparatlar saf su ve metanol igerisine koyulup®ltrasonik banyoda 20 dk. boyunca bekletilir.
Batln temizlik asamalarinda eldiven kullanimiQgok#blylik dnem tasimaktadir. Ultrasonik banyoda
bekletilen aparatlar kurutulduktan sonra“baslangi¢ sirasina goére birlestirilerek bastaki islemin aynisi
gerceklestirilir. Tekrar iyon soufce degisim“@aparati Uzerine takilan iyon source MS kismi igerisine
dikkatlice yerlestirilir. Tekrargvalfiacilip aparati uygun yonde doéndurerek iyon sourcenin yerlesmesi
saglanir. Daha sonra valf eski/haline dondurilir ve cihaz 6nlindeki ‘Evacuate’ kismina basilarak cihaz
hazir hale getirilir.

Bir bagka degisim gerektiren cifiaz kismi ise enjeksiyon blogundaki septum ve liner kismidir.

5.3.2.2. Kolon degistirme

Kolon degistirmeyasamasinda cihaz kapali konumda olmali ve vakumdan ¢ikmis olmalidir.

Bu asamadal liner kesinlikle takili olmak zorundadir. Kolonun inlet ve MS kisimlarindaki nutlar
anahtarlafyardimiyla gevsetilir ve kolon ¢ikarilir.

Yeni Kolon takilirken dikkat edilmesi gereken konu ferrul olarak isimlendirilen kolonun her iki ucuna
takilan aparatin MS girisinde ve inlet girisinde farkli sekillerde olmasidir. Enjeksiyon blogu kismina inlet

ferrult, MS kismina ise MS ferruli takilmalidir.
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Yine inlet kismi i¢in 6lcimde kullanilan aparat ve MS kismi igin kolonun ne kadar MS kismina
girecegini belirleyen cetvel farkhdir.

inlet kismina inlet ferrul takilarak PTV boyutunda kolon én kisim uzunlugu dlcUlir ve inlet Kisminagkolon
yerlestirilir. Yarikh nut kullanilarak enjeksiyon bloguna kolon sikigtirilir.

MS kismi icinse yine MS ferrulun ve nut aparatinin takildigi kolon MS_kismina, girecek kolon
uzunlugunu dlgme aparatina tekilir ve aparat sikistirilir bdylece ferrul ve ndt birbiri icerisinde yerlesmis
olur. Bu sekilde MS kismina kolon yerlestirilir ve anahtar yardimiyla sikistirilir:

Kolon degistirmede bir bagka énemli kisim ise kolonun her iki ucunun da diizgtin bir sekilde kesilmis

olmasidir. Gerekirse MS kismina giden kismin metanol ile temizlenmesi gerekmektedir.

5.4 Cihazin Onarimi, Bakimi ve,Temizligi

Cihazda yapilan bakim onamm ve temizlik islemleri FR.11_Cihaz Sicil Kartinda tutulur

5.4.1 Arizaive Onarim
- Cihazda tespit edilen ariza en kisa surede Bolim Sorumlusuna bildirilir. Bolim Sorumlusuna
konuyu inceler
-“Cihazdaki ariza sirket imkanlariyla gideriimeyecek bir seviyede ise yetkili teknik servis ¢agrilir.

=Ariza giderildikten sonra Yetkili Teknik Servisin tanzim ettigi form cihaz dosyasina yerlestirilir.
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5.4.2 Temizlik ve Bakim

Cihazin kirlenebilecek yerlerinden biri vial trayidir. Vial trayinde olusan kirlikler nemli_bir bezle

temizlenir ve kurulandiktan sonra tekrar yerine yerlestirilir.

6. ILGILIi DOKUMANLAR
Gaz Kontrol Formu FR.003
Cihaz Sicil Karti FR.011
Ana Stok Standart Cozelti Hazirlama Formu FR.012
Standart Kayit Formu FR.015
Cozelti Kayit Formu FR.016
Kalibrasyon Standartlari Hazirlama Formu FR.017
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1. AMAG

SUDUM_002 tanim nolu cihazin kullanilmasi sirasindaki uygulamalari belirlemek ‘amagciyla

hazirlanmistir.

2. KAPSAM ve SORUMLULUKLAR

Bu talimat UHPLC-MS/MS cihazin kullanim sirasindaki uygulamalarf kapsar:-Bu iglemlerin yapiimasi

ve uygulanmasindan SUDUM Laboratuvari tarafindan yetkilendirilmigypersonel sorumludur.

3. TANIMLAR VE KISALTMALAR

SUDUM_002: UHPLC-MS/MS, Thermo, TSQ Fortis;, 2019

UHPLC: Ultra Yuksek Performansli Sivi Kramatografisi

MS/MS: Cift kitle dedektori

LC-MS/MS: Sivi kromatografisi cihazi ilejgift kiitle dedektoriinin birlesmesi ile olusmus analitik dlgim
cihazi

Transfer Line: LC-MS/MS cihazinda LC ile MS/MS kisimlarini birbirine baglayan, iginden kolonun
gectigi birlestirici parca.

lon Source: iyonlagftanihdldugu Kisimdir.

RT: Retention Tifme(analitlerin,alikonulma zamani)

4. REFERANS'DOKUMANLAR
- TS@ Fortis User Manual
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5. UYGULAMA

5.1. Cihazin A¢ilip-Kapanmasi ve Autotune-Kalibrasyonu

5.1.1. Cihazin Agilmasi

Cihaz agilirken énce bilgisayar acilir. Daha sonrasinda LC kismi, yan tarafindaki salterden acilir. MS/MS
kismi agilirken yan tarafindaki salterlerin agilis sirasi sdyledir. Once “Electroftics” agilir, sonra “Vacuum”,
en sonunda da digerlerine gére daha buylk olan ana salter agilir. MS/MS’inta¢timasiyla birlikte vakum
pompasi ve turbo pompasi ¢alismaya baslar, cihaz vakum tutmaya baslar. Bu eshada da bilgisayar tim
parcalar arasinda otomatik olarak baglanti kurar. Baglanti Kuruldugu zaman MS/MS’in Gzerindeki

“Communication” 15191 sabit olarak yesil yanmaya baslar.

Bu esnada cihazin “Auto Sampler’ kismi da kendi ayarlarini yapmaya baslar. Hareketli mekanizma
calisma alanini dogrulamak igin hareket edebilecegi tim késelere gider, enjeksiyon yapacakmis gibi

enjeksiyon pargasini asagiya indirir, hafifce dokunur veigefi cekilir. Béylece sinirlarini belirlemis olur.

“Communication” 15131 sabit olarak yanmaya basladiktan sonra “Source” sicakliginin ayarlanmasi
gerekmektedir. Bunun igin masaustundekit®FSQ Tune Master” ikonu tiklanir. Ardindan “lon source
device” penceresi aktif hale getirilir. Mentyu aktif hale getirmek igin “Pause” isareti tiklanir. MenU aktif
olunca “Capillary tempafature®a gidilirve degeri 270°C olarak girilir. Cihaz “capillary”yi isitmaya baslar.
Daha sonra ardindan’yine,@yni pencereden “sheath gas” 50, “auxilary gas” ise 20 olarak ayarlanir. Bu
kisimda 1sinmaya baglar. Buisicakligr ayarlanan iki bdlgenin sicakligi istenilen degere ulastiginda ve
cihazin vakumug.0 x 10 degerine ulastigi zaman cihaz tune ve kalibrasyona hazir demektir. Cihazin
vakumun‘degerini_ gérmek icinde masa usttndeki “TSQ Tune Master” tiklanir. Agilan pencerede Usteki
menddekKiy‘Display instrument status” ikonu tiklanir. Sag-yanda agilan pencerede vakum sekmesi

tiklaninda cihazin ulastigi vakum goéraimus olur.
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Cihazin vakumun degerini gérmek icinde masa usitndeki “TSQ Tune Master” tiklanir. Agilan pencerede
UstekismenUdeki “Display instrument status” ikonu tiklanir. Sag-yanda acilan pencerede vakum sekmesi

tiklaninda cihazim ulastigi vakum goéraimas olur.

5.14:2. Cihazin Kapatiimasi
Cihaz kapatilirken agilma igleminin tersi uygulanir. “Capillary temparature” 100°C olarak ayarlanir ve bu

kisimlarin sogumasi beklenir. Bu kisimlar soduduktan sonra, énce LC kismi arkasindaki salterlerden
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kapatilir. Daha sonra da MS/MS kismi yan tarafindaki salterlerden 6nce ana salter sonra “Vacuum” sonra

da “Electronics” kapatilarak MS kismi da kapatiimis olur.

5.1.3. Cihazin Autotune ve Kalibrasyonu

Cihazda tune-kalibrasyona baslamadan 6nce “spray voltage” degeri 3500V, “sheath gas” basinci 5,
“capillary temperature” degeri 270 °C olarak girilir. Siringa ignesine 250 ul palytyrosine gozeltisi gekilir ve
siringa pompasina yerlestirilir. Ardindan “syringe pump & sample loop” kismindanfsiringa akis hizi 5 ul/min
olarak ayarlanir ve akis baslatilir. Cihazin pozitif modda tine isemi yapmasricin“t” ikonu tiklanir. Ayni

penceredeki “system tiine & calibration” ikonu tiklanarak tine islemi baslatilir.
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o Kalibrasyon islemi baslatilir

o Kalibrasyen yaklasik 22 dakika surer.

o islem.bittigi Zaman onaylanir.

e islem 2 sekilde kaydedilir.

e Biringisi yaplilan tune o guinun tarihi ile Save as yapillir.

o Ikincisi yapilan kalibrasyon o glinin tarihi ile Save as yapilir.

e Lune iglemi en son olarak Autotune olarak kaydedilir ve bu yeni kaydedilen data analiz

metodundaki degerle degistirilir ve tim segmentler igin uygulanir.
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5.2. Xcalibur Data Processing Program

LC-MS/MS ile¥analizyyapilirken 2 adet program kullaniimaktadir. Bunlardan biri Xcalibur, digeri ise
LC Quan<programidir. Xcalibur enjeksiyon programi, LC Quan’i ise data analiz programi olarak

kisaca tanimlayabiliriz.
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Xcalibur programi 6 alt meniden olusur. Bunlar;

- Instrument Setup - Qual Browser
- Sequance Setup - Quan Browser
- ProcessingSetup - Library Browser

Bu alti menuden Instrument Setup, Sequance Setup, Qual Browser kullanacak programlardir.'Diger

dclnin yaptigi islevi (data analiz) LC Quan ile yapilacaktir.

5.2.1. Instrument Setup
Instrument Setup ana Ug¢ bélimden olusur. Bunlar agilan pencerehin selunda gérilebilen, LC, MS/MS
ve autosampler bélimleridir.

- Autosampler

Autosampler bolimde siringa tipi, yikama isleminin ka¢ kez yapilacagi ve kag mikrolitre ile yikama
yapacagi, enjeksiyon tipleri, igne yukseklik ayari, siringa i¢in dogru koordinat belirleme islemleri bu
kisimda yapilacaktir. Autsampler ayarlamasi ¢ok hassas bir sekilde yapilmali, mimkdn oldugu kadar

kGguk birim ilerletmesi ile yapilmali. Aksi takdirde enjeksiyon esnasinda igne kirilabilmektedir.
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- MS/MS

MS/MS=bélumiinde acgilan pencerede su ayarlamalar yapilir; segmentler, scan type (full scan veya
SRM), scanwidth, scan time, MS Acquire Time (total analiz stresi) vb. Segment ayarlanirken parent
massy,product mass ve collision energy degerlerinin bilinmesi gerekmetedir. Bu degerler tabloya
girilir. Yukarida segment sekmesinden segment adedi belirlenir. Her segmentin suresi ayarlanir.
Segmentler ayarlanirken caligiimak istenen tune degerlerinin tim segmentlere uygunlanmis olmasi

gerekmektedir.
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-LC

LC bolumindeigradyentycalisma programi yapilir. Hangi mobil faz akig oranlari ile analizin suresi

buradan belilenir.
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5.2.2 Sequance Setup

Bu bolimde analiz edilecek ornekler sira ile yazilmaktadir. Adi, sira numarasi, vial numarasi, data
kKayit yeri, uygulanacak metot ve enjeksiyon hacmi girildikten sonra hangi numuneler analiz

edilecekse o numuneler isaretlenir ve analize baslanir.
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5.2.3 Qual Browser
Egder analiz scan modunda yapilmissa, bilesigin katlelerini secili kromatogramda girerek, o _kutlelere
sahip bilesigin alikonulma zamanlari tespit edilebilmektedir. Bu bdlim kalitatif analiz*Jigin

kullaniimaktadir.

5.3. LC Quan Data Analysis Program

LC Quan Data analizi igin kullanilan programdir. Bu programdan bilesiklerin piklerine, ulagllir,
kalibrasyon egrisi ¢izilebilir, raporlama yapilabilmektedir. LC Quan tiklandigi zaman“Workbook” segilir.
Workbook data analizde kullanilan paramaetrelerin kayitli oldugu galisma sayfasidir. Program acildigi
zaman “Quantitate” tiklanir. “Quantitate” in alt mendileri ise Méthod, Sequence, Survey, Review All ve
Report'tur. Ana pencere sistemde analizi yapilan, bilesikler “sag tarafta gorultur. Herbir bilesik

secildiginde o bilesige ait pike, alikonulma zamanlarina, gegislerine ulasilabilmektedir.

5.3.1 Method

Hazirlayan Kontrol/Onay
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Method penceresi bilesik ile ilgili bilgilere, kromatograma ulasilan yerdir. Pencerenin en altinda 3 adet
kromatogram agcilmaktadir. ik pencere bilesigin ana pikidir. Alilkonulma zamani, pikin sekli gézlenlenir.
ikinci pencere konfirmasyon pikidir. MSMS’in ézelligi olan bu pencere pikin dogrulugu agisifidan
onemlidir. Eger pik tam olarak dogru ise pencere yesil cerceveli olur. Eger yesil gcergeve gorilmez ise
pikin Ustinde sag tiklanir. “Show Peak Info-Qual lon Mass....” tiklanir. “Measured Ratio®incelenir'Eger
tanimh araligin disinda ise “Target Window” araliginda ufak degisiklikler yapilabiliry Ugtincti’ pencere
ise ana pik ile konfirmasyon pikinin Ust (iste értiistiigii penceredir. iki pikin karstlagtirmak icin kullanilir.

Method bdliminin penceresinde asagidakiler vardir;

- Chromatogram Definition

Bu pencerede bilesige ait ana kutle gegisi yazilir, gecisler icin o bilesiger ait filtreler segilir.

- Retention Time

Bilesigin kromatogramindan yola ¢ikarak alikenulma zamani-girilir. Peak width degeri yazilir.

- lon Ratio Confirmation

Konfirmasyon gegisi bu pencere yazilir. “Targeigratio” degeri de bu kisimda yazilir.

- Calibration
Kalibrasyon bdliminden kalibrasyon noktalarinin tanimi yapilmaktadir. 7 noktaya kadar noktalar
tanimlanabilmektedir. "3 Disik®) dederden ylksek degere dogru kalibrasyon noktalarinin

konsantrasyonlariitanimlanir.

- Sequence

Data analizi yapilacak standartlar ve numuneler, bu bolimde liste olarak programa girilir.
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5.3.2 Survey
Sequence kisminda datalar yazilir. Sonra Survey tiklandigi zaman program datalari integrasyon edilir.
Survey ile numuneler hari¢ standartlarin, kalite kontrol orneklerinin integrasyonu yapilir, bulunan

konsatrasyon degerleri, ISTD responsu, bilesik responslari sonug olarak gorilebilir.

5.3.3 Review All
Bu boélimde Survey’e ek olarak numunelerin integrasyonu da digerleriiile birlikte yapilir. Numunelerin

analiz sonucu tespit edilen konsantrasyonlari burada goézlenir.

5.3.4. Report
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Data analizi yapilan numuneler ve standartlar Report kismi ile rapor haline getirilebilmektedir. Onceden

hazirlanmis format kullanilarak sonuglar raporlanir.

5.4 Cihazin Onarimi, Bakimi ve Temizligi

Cihazda yapilan bakim onarim ve temizlik islemleri FR.11_Cihaz Sicil Kartinda tutulur

5.4.1 Ariza ve Onarim
- Cihazda tespit edilen ariza en kisa slirede Bolim Sorumlusuna bildirilir. Bolum Sarumlusuna konuyu
inceler.
- Cihazdaki ariza sirket imkanlariyla giderilmeyecek bir seviyede ise yetkili teknik servis ¢cagrilir.

- Ariza giderildikten sonra Yetkili Teknik Servisin tanzim ettigi form cihaz dosyasina yerlestirilir.

5.4.2 Temizlik ve Bakim
Cihazin kirlenebilecek yerlerinden biri vialgtrayidir. Vialftrayinde olusan kirlikler nemli bir bezle

temizlenir ve kurulandiktan sonra tekrar yerine Yyerlestirilir.

- Sample Cone ve lon Transfer Line Temizligi:

islem yapilirken dnce “capillary temperature” degeri 100 °C indirilir. Ayni zamanda sistem “pause”
konumuna alinarak ESiflzerindeki“@kislarda sifirlanir. istenilen sicakliga ulasildiktan sonra ESI
MSMS ten ayrilir. Samplexdcone temiz toz birakmayan bir bez ile yerinden c¢ikarilir. Sample cone

yerinden c¢ikarildiktamysonra lan Transfer Line 6zel anahtari ile gevsetilirve yerinden ¢ikarilir.

Sample conetemizliginde aliminyum oksit ile metanol kullanilir. Bu islem esnasinda mutlaka eldiven
takiimalidin, Once aliminyum oksit-metanol karisimi ve ucu pamuklu bir temizleme cubugu ile
temizleme islemi yapilir. Sample cone Uzerindeki, igindeki lekeler temizleinr Sonra metanol ile parga
yikanitgegultrasonikte 10 dakika bekletilir. Sicak ve temiz ortamda kurutulur. Yerine takilirken
yukandaki prosedlr aynen uygulanir. lon Transfer Line temizliginde ise alimnyum-oksit kullaniimaz.

Ultrasonik banyoda bekletme islemi uygulanir.
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6. ILGILIi DOKUMANLAR
Gaz Kontrol Formu FR.003
Cihaz Sicil Karti FR.OM
Ana Stok Standart Cézelti Hazirlama Formu FR.012
Standart Kayit Formu FR.015
Cozelti Kayit Formu FR.016
Kalibrasyon Standartlari Hazirlama Formu FR.017
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1. AMAG:

Analizde kullanilacak deney metodunun gegerli kilinmasi ve dl¢im belirsizliginin hesaplanmasi ile ilgili

¢alismalarda, izlenmesi gereken yolun tanimlanmasidir.

2. KAPSAM ve SORUMLULUK:

Deney metodunun gegerli kilinmasini ve dlgim belirsizliginin hesaplanmasi kapsaminda ézgunlik,
secicilik, lineerite, dogruluk, LOD/LOQ, geri kazanim, tekrarlanabilirlik ve tekrar Uretilebilirligin

belirlenmesidir. Bu talimatin uygulanmasinda LS ve ilgili uzman personel sorumludur.

3. TANIMLAR ve KISALTMALAR:

Gegerli kilma: Ozel amagli bir kullanim igin gerekli sartlarin yerine getirildiginin inceleme sonucunda
teyit edilmesi ve etkin bir delilin elde edilmesidir.

Dogruluk : Olgllen deger ile gergek, beklenen veya kabul edilen deger arasindaki uygunluk derecesi.

Ozgiinliik (Spesifity):

Analitik ydontemin sadece amaclanan bilesen veya bilesenleri tayin edebilme yetenegidir, sayisal degeri
yoktur.

Secicilik (Selectivity):

Bir analitik ydntem, karisimin ¢esitli komponentleri igin ortak bir etkilesim olmaksizin érnegin reagentin
matriksteki bilesenler ile cesitli renklerde ancak her bir bilesen icin farkli renkli kompleksler
olusturdugunda, dogru analitik sonuglar olusturuyorsa “tamamen segici” dir.

Calisma arahigi (Working range): Lineer bir kalibrasyon egrisinde alt ve Ust ¢alisma limitleridir.

Tespit sinir (LOD=limit of dedection):Zemin glrultistinden farkli olarak tespit edilen fakat miktari

belirlenemeyen en kuguk analit konsantrasyonudur.
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Tayin Sinin(LOQ=Limit of Quantitation): Uygun dogruluk ve kesinlikle miktari saptanabilen en kiguk
konsantrasyondur.

Kesinlik(Precision):

Ayni sartlar altinda, ayni 6rnegin analizinde elde edilen sonuglarin birbirine yakinhgidir.

Tekrar Uretilebilirlik( Reproducibility):

Metodun kisa zaman peryodunda iki laboratuvar arasindaki kesinlik.

Geri kazanim (Recovery):

Matriks icindeki analitin ekstraksiyonu ile elde edilen miktarin, saf analit ¢ézeltisine gére % ne kadar

geri kazanildiginin analizidir.

%GeriKazanim = BulunanMiktar *100

EklenenMiktar

Belirsizlik: Bir 6lcim sonucu ile ilgili olarak, dlgulen kritere katkisi olan degerlerin dagihmini karakterize
eden bir parametredir.

Belirsizlik Kaynaklari: Bir sonucun olgim belirsizligi ile ilgili olasi bir ¢cok kaynak vardir. Bunlar;
ornekleme, 6rnek matris etkisi, cevre ve olgcim kosullari, tartim ve hacimsel ekipmanlarin belirsizligi,
cihazlarin belirsizligi, 6érnek isleme, ekstraksiyon, clean-up, kalibrasyon modelleri ve kullanilan yazilim
programinin (software) belirsizligi, metot ve proseduirlerdeki yaklasik ve tahmini degerlerle ilgili tesadfi
hatalar olarak siralanabilir.

Belirsizlik Bilesenleri: Butin toplam belirsizligin tayininde her bir kaynagin belirsizligi hesaplanir ve
toplam belirsizlik biitgesine katilir. iste bu her bir kaynagin etkisi “belirsizlik bileseni“ dir.

Hata: Olglilen degerin, gercek degeri ile, dlgiim sonucu arasindaki farktir. Bu tek bir deger olup,
sistematik olan, bilinen hata degerine bir diizeltme uygulanabilir.

Belirsizlik: Limitleri olan bir degerdir. Bir diizeltme islemi uygulanamaz.
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4. REFERANS DOKUMANLAR

SANCO (Residues: Guidance for Generating and Requirements for Annex Il and Annex Il of Directive)

Method Validation And Quality Control Procedure For Pesticide Residues Analysis In Food And Feed,
Document No. Sanco

Deney Metotlari ve Metodun Gegerli Kilinmasi Prosedirti

Olgiim Belirsizligi Prosediirii

TURKAK, Nicel Olarak Elde Edilen Deney Sonuglarindaki Olgiim Belirsizligi Tahmini igin TURKAK
Prensipleri, R 20.02

Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement, EURACHEM-CITAC

Modification and re-validation of the Ethyl Acetate-based multi-residue Method for Pesticides in
Produce
ISO Olgiim Belirsizligi A¢iklama Kilavuzu (GUM)

5.UYGULAMA:

5.1 Validasyon:

Performans karakteristikleri icin 6ncelikle asagdidaki temel metot teyit parametrelerinin belirlenmesi
gerekir. Uygulanamayan parametreler varsa “uygulanamaz’ifadesi kullanilir. Calismanin amacina gore,
yonteme spesifik farkl parametrelerin de degerlendiriimesi gerekiyorsa onlar da eklenir. Ana galisma
parametreleri;

o Spesifiklik(Specifity)/Secicilik(Selectivity)

e Dogruluk (Accuracy) ve Gerikazanim

e Tekrarlanabilirlik

e LOD/LOQ

o Tekraruretilebilirlik (Reproducibility)

e Dogrusallik (Lineerity)

o Saglamlik (Robustness)
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Calisma parametrelerinin kosullari ana hatlari ile asagida belirtilmistir. Tim validasyon ¢alismalarinda
Method Validation And Quality Control Procedures For Pesticide Residues Analysis In Food And Feed
(SANCO) dokumani rehber dokiiman olarak alinir. Pestisitlerin Avrupa Birligi tarafindan yayinlanmig

MRL degerleri dikkate alinarak galismalar yapllir.

5.1.1. Spesifiklik ve Segicilik:

Girisime neden olabilecek ve matrikste bulunan maddeler incelenir, girisime neden olup olmadigi
kontrol edilir. Girisime neden olan maddeler igin kriter deger LOQ’nun < %30’dur. Cogu pestisitler sivi
kromatografisi sistemin bir ana iyon ve 2 fragment iyonu seklinde tanimlanmistir. Bu sekilde oldukga

spesifik ve segici analiz yapilabilmesi saglanmaktadir. Bdylece bulunan iyonlarin birbirlerine olan

oranlarina gereksinim kalmamaktadir. Tekrar Uretilebilirlik testi sonuglari bu konu ile ilgili bir diger
kanittir. Matriksteki bilesiklerin seviyelerinin kuantifikasyonu, ¢ézicideki kalibrasyon standartlarina
karsi yapilir. E§er metot yeteri kadar segici degilse ve blank drnekte girisim pikleri varsa, sonug
konsantrasyonlarinin dodru olmamasina neden olacaktir. Eger tekrar Uretilebilirlik sonuglari kriterleri

karsiliyorsa, metodun yeteri kadar secici ve 6zgll oldugu soylenebilir.

5.1.2 Accuracy (Dogruluk) ve Geri Kazanim (Recovery):

Dogruluk igin, kalite kontrol standartlar hazirlanir ve bunlarla modellenen analizin dogrulugu kontrol
edilir. Dogruluk kabul kriteri, LOQ i¢in £ %20, diger tim kalibrasyon ve kalite kontrol standartlari igin
+%15 dir.

D(%) =X x100 Bias (%) =2 x100
U u

Dogruluk igin, validasyon ¢alismalarinda kullanilan matrikse en az 5 ayri 6rnek olacak sekilde, LOQ’nun

2 katinda ve/veya 10 katinda, MRL degerleri de gbz 6nlinde bulundurularak bilesik spike yapilir.
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Validasyon calismasi yapilan analitlerin, kullanilan matriks ve/veya temsil ettigi Grin gruplari icin MRL
degerlerinin disuk veya asiri yuksek olmasi durumunda spike konsantrasyonlari degistirilebilir. Her
konsantrasyon seviyesi igin ortalama recovery %70-120 arasinda olmalidir. Rutin calismada ise
recovery orani %60-140 araliginda olmahdir. Tek recovery orani <30% olan bilegik/matriks
kombinasyonu, “n.a.” seklinde adlandirilir. Kalibrasyon standart ¢ozeltilerinin paralel ¢galismalarinin
ortalama konsantrasyon farklari %10’dan kuguk ise hazirlanan kalibrasyon stok standartlari dogru
olarak kabul edilir.

5.1.3 Tekrarlanabilirlik (Repeatibility):

Tekrarlanabilirlik ¢alismalari icin validasyon c¢alismalarinda kullanilan matrikse, en az 5 ayri drnek
olacak sekilde LOQ'nun veya MRL'nin 2 veya 10 katinda bilesik spike yapilir. Her konsantrasyon
seviyesi igin standart sapma degeri < 20% olmalidir. Ornekleme ve analiz iglemleri ayni giinde ayni kisi
tarafindan yapiimaldir.

5.1.4 Tekrar Uretilebilirlik (Reproducibility):

Tekrar Uretilebilirlik calismalari icin validasyon ¢alismalarinda kullanilan matrikse, en az 5-10 ayri érnek
olacak sekilde LOQ’nun 5 katinda (0.05 mg/kg) bilesik spike yapilir. Tek bir analiz serisinde recovery
orani %60-140 araliginda olmalidir. Eger recovery sonucu ortalama recovery (= accuracy) +/- 2x
%RSD araliginda ise, %60-140 sarti aranmadan sonu¢ kabul edilebilir. 5-10 adet 6érnek sonucu elde
edildikten hesaplana standart sapma degeri < 20% olmalidir. Ornekleme ve analiz iglemleri ayri glinde

ayni kisi tarafindan yapilmalidir.

5.1.5 Dogrusallik (Linearity):
Lineerite 6 farkli konsantrasyondaki (matriksteki) kalibrasyon ¢ozeltileri ile dlgulur; 0.01 mg/kg, 0.025
mg/kg, 0.05 mg/kg, 0.1 mg/kg, 0.25 mg/kg, 0.5 mg/kg.
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5.1.6 Tespit Limiti ve Kuantifikasyon Limiti (LOD/LOQ):

Tespit Limiti; érnekte dlgllebilen fakat kesin olarak miktari belirlenemeyen en disltk miktardir. Standart

sapma degeri 3 ile carpilarak LOD, elde edilen LOD degerinin 3 ile carpilmasiyla da LOQ elde edilir.
LOD=SDx3 LOQ=LODx 3

Kabul edilebilir dogrulukta ve tekrarlanabilirlikte 6l¢tlebilen en disilik derisimdir. Standart sapmanin 9

kati olarak hesaplanir.

5.1.7 Saglamlik (Robustness):

Saglamlik daha ¢ok metot gelistirme safhasinda ve isleme bagh olarak degerlendirilebilir. Metodun

kicuk degismelerle etkilenmeden kalabilme kabiliyetine saglamlik denir.

52  Olgiim Belirsizligi:
5.2.1 Belirsizlik Tayinindeki islemler

Herhangi bir analitik islemin belirsizligini etkileyen potansiyel faktorler kilgik diyagrami ile tanimlanir.

Standart Hazirlama
Ekstraksiyon

Kalibrasyon

# TARTIM

\

Tekrarlanabilirli

Tekrarlanabilirk
EE——

Kalibrasyon

Kesinlik
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- Belirsizlik tayini islemlerinde 6nce, dl¢gimu yapilan parametrenin 6zellikleri, nasil ve hangi modelle
yapilacagi acik olarak bilinmelidir.

- Sonra belirsizlik kaynaklari tanimlanarak listesi yapilmalidir.

- Daha sonra belirsizlik bilesenlerinin hesabina gecilmeli ve her bir potansiyel belirsizlik kaynaginin
belirsizlik genigligi saptanmalidir. Bilesenlerin toplam birlestiriimis belirsizligi hesaplanmalidir.

- Son olarak da birlestirilmis standart belirsizlik ve genigletilmis birlestiriimis standart belirsizlik

hesaplanmalidir.

5.2.2 Olgiim Belirsizligi Bilegenlerinin Hesaplanmasi

Belirsizlik kaynagi olabilecek laboratuvar iglemlerinin belirsizlik genisliklerinin dlgtlmesi gerekir. Ancak
toplam belirsizlik hesabinda dnemli olan belirsizlik bilesenlerinin ele alinmasi, dnemsiz olanlarin elimine
edilmesi gerekir.

Genel olarak her bir belirsizlik bileseni 3 dedisik yolla hesaplanir;

- Laboratuvarda denemeler ve dlglimler yaparak,

- Sertifikalarin ve Uretici firmalarin veri ve sonuglarindan, QA/QC verilerinden yararlanarak,

- Aragtiricinin deneyimine bagli olarak verecedi kararlari kullanarak.

Laboratuvar ekipmanlarin belirsizligi hesaplanirken;

UEkipman = \/ (UKALfBRASYON)2 + (UTEKRARLANAB]II'RLIK )2
Sivilarin sicaklik degisiminden meydana gelen sapmasi hesaplanirken;
U, =V*AT*2,1*10™"

Sivilarda Genlesme katsayisi

Hazirlayan Onaylayan
Laboratuvar Sefi Laboratuvar Maddri

Ogr. Gor. Oguz SOGUT Ogr. Gor. Taner ERKAYMAZ
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Kalibrasyon Egrisinde Gelen Belirsizlik (Regrasyon Hesabi) hesaplanirken;

1. (X=x)

s [1
U(kalibrasyon) = Ty \/E + H S

XX

Birlesik ve Genisletilmis Belirsizlik hesaplanirken asagidaki formul kullanilir. Acetamiprid igin 6rnek;

S LS S UL
( )stok.czlt ( )100—100/11 ( )20—200/11 ( )5—50ml
UC orid X V transferpipet V transferpipet V dispanser
__ celamiprid. — hacmi hacmi hacmi
acetamiprid ( Um ) ) ( Ux)2 ( Ux ) )
H=), (=) (=),
tartim kalibrasyon erikazamm
M Xy
6. ILGILi DOKUMANLAR
Shewart Kontrol Karti Formu FR.060
Olglim Belirsizligi Raporu FR.068
Metot Validasyon Raporu FR.069

Hazirlayan
Laboratuvar Sefi

Onaylayan

Laboratuvar Muduiri

Ogr. Gér. Oguz SOGUT

Ogr. Gor. Taner ERKAYMAZ
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Laboratuvar Muduiri
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Ogr. Gor. Taner ERKAYMAZ




BAC Dogrusallik

Kalibrasyon egrisi verileri: a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi) 0.066
b (kalibrasyon dogrusunun egimi) 0.96
Konstrasyon Absorb
STANDARTLAR (mg/kg) sorbans Abs.1 Abs.2 Abs.3 Kalibrasyon verileri
LEV1 0.0 0.065 |0,065 0,066 0.066 X; (kons) Y; (Abs) Xihesaplanan  S3PMA=X; hesaplanan™ i % Sapma  Sapma kontrolii
LEV2 0.1 0.138 0,138 0,138 0,139 0,0990 0.138 0.1 0.0 -19.5 uygun
LEV3 0.2 0.283 0,285 0,283 0,283 0,0990 0,138 0.1 0.0 -19.5 uygun
LEV4 0.4 0.444 10,444 0,444 0,444 0,1000 0,139 0.1 0.0 -19.2 uygun
LEV5 0.5 0.567 0,568 0,567 0,568 0,2450 0,285 0.2 0.0 -7.0 uygun
LEV6 1.0 1.019 [1.019 1.019 1.019 0,2430 0,283 0.2 0.0 -7.1 uygun
0,2430 0,283 0.2 0.0 -7.1 uygun
0,4030 0,444 0.4 0.0 -0.7 uygun
0,4030 0,444 0.4 0.0 -0.7 uygun
. . 0,4030 0,444 0.4 0.0 -0.7 uygun
BAC Linearite 055270 |0,568 0.5 0.0 5.1 uygun
1.200 0,5260 0,567 0.5 0.0 -4.9 uygun
0,5270 0,568 0.5 0.0 -5.1 uygun
y = 0.9612x + 0.0669
1.000 R? = 09972 0,9750 1019.00 1.0 0.0 2.6 uygun
0,9750 1019.00 1.0 0.0 2.6 uygun
0.800 0,9750 1019.00 1.0 0.0 2.6 uygun
wv
4
3
@ 0.600
o
a
<
0.400
0.200
0.000

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
KONSANTRASYON (mg/kg)



. . LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L.
B dal 1 i
iyosida 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORU) KATLARI (maska>
BAC 1 (mg/kg) 0.232] 0.232] 0.229] 0.221] 0.219] 0.222] 0.193] 0.195] 0.194| 0.192] o0.2129 | o0.017272] 0.051816 | 0.17272 17.27 100.0 20
BAC 2 (mg/kg) 0.074] 0.073] 0.086] 0.078] 0.073] 0.079| 0.077] 0.075] 0.073] 0.077| 0.0765 | 0.004007 | 0.012021 | 0.040069 16.18 300.0 20
. . LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L.
B dal 2 i
iyosida 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORU) KATLARI (maska>
BAC 1 (mg/kg) 23.2] 23.2) 229] 221} 219] 222] 19.3] 195 19.4| 19.2] 21.29 1.727201] 5.181602 | 17.27201 17.27 100.0 20
BAC 2 (mg/kg) 29.93] 29.52] 34.78] 31.54] 29.52| 31.95| 31.14] 30.33| 29.52| 31.14| 30.9366 | 1.620406 | 4.861218 | 16.20406 16.20 300.0 20
: P LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L
B | 1 il
iyosidal 3 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI (maska
BAC 1 (mg/kg) 0.201] 0.212] 0.195] 0.221}] 0.203] 0.231] 0.216] 0.202] 0.229] 0.204] o0.2114 | 0.012465] 0.037395 | 0.124651 12.47 100.0 15
BAC 2 (mg/kg) 0.072] 0.083] 0.08] 0.075] 0.078] 0.077| 0.075] 0.074] 0.081] 0.08] 0.0775 |] 0.003504 ] 0.010512 | 0.03504 14.17 300.0 15
: P LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L
B 14 1 il
iyosida 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI (maska
BAC 1 (mg/kg) 20.1) 21.2) 19.50 22.1] 20.3] 23.1] 21.6] 20.2) 229| 20.4| =21.14 1.246506 | 3.739519 | 12.46506 12.47 100.0 20
BAC 2 (mg/kg) 29.12] 33.57] 32.35] 30.33] 31.54| 31.14] 30.33] 29.93| 32.76] 32.35] 31.341 | 1.417004] 4.251012 | 14.17004 14.17 300.0 20




Listeye Geri Dén

BAC-Biyosidal 1

Tekrarlanabilirlik-Gergeklik

Birinci konsantrasyon: SDIppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 31.54 31.14 31.54 30.73 31.54 29.52 31.00 0.80 2.56 103.3 uygun uygun
Osman BODUR 29.93 31.95 29.12 31.14 31.95 31.14 30.87 1.13 3.67 102.9 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 300|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 319.48 322.71 325.54 307.34 311.39 300.06 314.42 9.83 3.13 104.8 uygun uygun
Osman BODUR 300.87 299.66 301.68 297.64 302.90 304.92 301.28 2553 0.84 100.4 uygun uygun
Tekraruretilebilirlk-Gergeklk
Birinci konsantrasyon: 3—D|ppm (RSD?)*(n-1) mwx,pum
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 32.55
Taner ERKAYMAZ 3235 34.37 33.57 27.90 31.14 34.37 % Geri Kazanim (genel) 108.51
Osman BODUR 33.97 32.35 28.71 34.78 34.78 32.35 Ortalamanin varyansi (S’) 2.1260
ort 33.16 33.36 31.14 31.34 32.96 33.36 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,c;) 7.9044
Giinler arasi varyans (Slz) -2.8892
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 7.9044
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S.z) 2.81 0.0820
Analist sayisi (n) 2 RSD,z 0.0864
% RSDyg 8.64
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
ikinci konsantrasyon: 300{ppm 0.0681
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 313.24
Taner ERKAYMAZ 299.66 325.95 297.64 314.22 319.48 294.00 % Geri Kazanim (genel) 104.41
Osman BODUR 317.05 318.67 310.17 32231 323.12 316.65 Ortalamanin varyansi (S,,l) 138.4006
ort 308.36 322.31 303.91 318.26 321.30 305.32 Te ilirlik varyansi (Smpl) 177.0586
Giinler arasi varyans (Slz) -19.3290
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 177.0586 0.0198
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,z) 13.31
Analist sayisi (n) 2 RSD, 0.0425
% RSDy 4.25
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretileb uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 30 ppm
Geri Kazanim (R) Bﬂ-l)z Upias= RVISpi
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.051 1.038 1.051 1.024 1.051 0.984 0.0026 0.0014 0.0026 0.0006 0.0026 0.0003
Osman BODUR 0.998 1.065 0.971 1.038 1.065 1.038 0.0000 0.0042 0.0009 0.0014 0.0042 0.0014
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.078 1.146 1.119 0.930 1.038 1.146 0.0061 0.0213 0.0141 0.0049 0.0014 0.0213
Osman BODUR 1.132 1.078 0.957 1.159 1.159 1.078 0.0175 0.0061 0.0018 0.0254 0.0254 0.0061
ikinci konsantrasyon: 300 ppm _ _ ; 0.0693
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias“=(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.065 1.076 1.085 1.024 1.038 1.000 0.0042 0.0057 0.0072 0.0006 0.0014 0.0000
Osman BODUR 1.003 0.999 1.006 0.992 1.010 1.016 0.0000 0.0000 0.0000 0.0001 0.0001 0.0003
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 0.999 1.086 0.992 1.047 1.065 0.980 0.0000 0.0075 0.0001 0.0022 0.0042 0.0004
Osman BODUR 1.057 1.062 1.034 1.074 1.077 1.055 0.0032 0.0039 0.0012 0.0055 0.0059 0.0031
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0003 0.0003
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0681 0.0681
Relatif birlesik belirsizli 0.0691
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.1383

*9%95 giiven araligi, k=2
X :6l¢iim sonucu (ppm)

Raporlama= X % (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X

Ornek:

Blgiim sonucu (X):
Raporlama:

100 mg/kg

100 + 13.828 mg/kg




Listeye Geri Dén

BAC-Biyosidal 2

Tekrarlanabilirlik-Gergeklik

Birinci konsantrasyon: SDIppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 31.54 31.14 31.54 30.73 31.54 29.52 31.00 0.80 2.56 103.3 uygun uygun
Osman BODUR 29.93 31.95 29.12 31.14 31.95 31.14 30.87 1.13 3.67 102.9 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 300|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 319.48 322.71 325.54 307.34 311.39 300.06 314.42 9.83 3.13 104.8 uygun uygun
Osman BODUR 300.87 299.66 301.68 297.64 302.90 304.92 301.28 2553 0.84 100.4 uygun uygun
Tekraruretilebilirlk-Gergeklk
Birinci konsantrasyon: 3—D|ppm (RSD?)*(n-1) mwx,pum
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 32.55
Taner ERKAYMAZ 3235 34.37 33.57 27.90 31.14 34.37 % Geri Kazanim (genel) 108.51
Osman BODUR 33.97 32.35 28.71 34.78 34.78 32.35 Ortalamanin varyansi (S’) 2.1260
ort 33.16 33.36 31.14 31.34 32.96 33.36 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,c;) 7.9044
Giinler arasi varyans (Slz) -2.8892
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 7.9044
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S.z) 2.81 0.0820
Analist sayisi (n) 2 RSD,z 0.0864
% RSDyg 8.64
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
ikinci konsantrasyon: 300{ppm 0.0681
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 313.24
Taner ERKAYMAZ 299.66 325.95 297.64 314.22 319.48 294.00 % Geri Kazanim (genel) 104.41
Osman BODUR 317.05 318.67 310.17 32231 323.12 316.65 Ortalamanin varyansi (S,,l) 138.4006
ort 308.36 322.31 303.91 318.26 321.30 305.32 Te ilirlik varyansi (Smpl) 177.0586
Giinler arasi varyans (Slz) -19.3290
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 177.0586 0.0198
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,z) 13.31
Analist sayisi (n) 2 RSD, 0.0425
% RSDy 4.25
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretileb uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 30 ppm
Geri Kazanim (R) Bﬂ-l)z Upias= RVISpi
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.051 1.038 1.051 1.024 1.051 0.984 0.0026 0.0014 0.0026 0.0006 0.0026 0.0003
Osman BODUR 0.998 1.065 0.971 1.038 1.065 1.038 0.0000 0.0042 0.0009 0.0014 0.0042 0.0014
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.078 1.146 1.119 0.930 1.038 1.146 0.0061 0.0213 0.0141 0.0049 0.0014 0.0213
Osman BODUR 1.132 1.078 0.957 1.159 1.159 1.078 0.0175 0.0061 0.0018 0.0254 0.0254 0.0061
ikinci konsantrasyon: 300 ppm _ _ ; 0.0693
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias“=(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.065 1.076 1.085 1.024 1.038 1.000 0.0042 0.0057 0.0072 0.0006 0.0014 0.0000
Osman BODUR 1.003 0.999 1.006 0.992 1.010 1.016 0.0000 0.0000 0.0000 0.0001 0.0001 0.0003
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 0.999 1.086 0.992 1.047 1.065 0.980 0.0000 0.0075 0.0001 0.0022 0.0042 0.0004
Osman BODUR 1.057 1.062 1.034 1.074 1.077 1.055 0.0032 0.0039 0.0012 0.0055 0.0059 0.0031
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0003 0.0003
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0681 0.0681
Relatif birlesik belirsizli 0.0691
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.1383

*9%95 giiven araligi, k=2
X :6l¢iim sonucu (ppm)

Raporlama= X % (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X

Ornek:

Blgiim sonucu (X):
Raporlama:

100 mg/kg

100 + 13.828 mg/kg
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BAC-Biyosidal 3

Tekrarlanabilirlik-Gergeklik

*%95 giiven araligi, k=2
X :6lgiim sonucu (ppm)

Raporlama= X  (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X

Ornek:

Olgiim sonucu (X):
Raporlama:

100 mglkg

100 + 8.051

mg/ke

Birinci konsantrasyon: 20]ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii ik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 27.10 24.90 21.80 20.10 21.90 19.60 22.57 2.90 12.83 112.8 uygun uygun
Osman BODUR 20.10 17.20 19.00 20.40 20.80 19.30 19.47 1.30 6.67 97.3 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: ZOOIPPm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 208.25 191.00 193.50 199.00 203.75 208.25 200.63 7.38 3.68 100.3 uygun uygun
Osman BODUR 211.00 213.75 213.50 191.00 190.00 199.00 203.04 11.12 5.48 101.5 uygun uygun
I'_I'EFraruretllebﬂiFl'ﬂ(-Gergem
Birinci konsantrasyon: ZTIppm (RSD?)*(n-1) RSDwir ool
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman 3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 21.19
Taner ERKAYMAZ 21.70 20.90 20.70 21.00 22.20 21.40 % Geri Kazanim (genel) 105.96
Osman BODUR 21.00 21.00 20.30 22.00 21.80 20.30 Ortalamanin varyansi (S,7) 0.5708
ort 21.35 20.95 20.50 21.50 22.00 20.85 Tekrarlanabilirlik varyansi (S ¢,%) 0.2525
Giinler arasi varyans (Slz) 0.1592
Tekrariiretilebilirlik varyanst (S,z2) 0.4117
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmast (S,,z) 0.64 0.0101
Analist sayisi (n) 2 RSD,x 0.0303
% RSD,q 3.03
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
ikinci konsantrasyon: Zﬂolppm 0.0384
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman__ 3.zaman___ 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 196.88
Taner ERKAYMAZ 184.00 205.00 187.75 197.25 201.50 189.50 % Geri Kazanim (genel) 98.44
Osman BODUR 194.50 207.00 191.50 204.50 204.00 196.00 Ortalamanin varyansi (Sdz) 104.6000
ort 189.25 206.00 189.63 200.88 202.75 192.75 Tekrarlanabilirlik varyansi (Sm,z) 52.4479
Giinler arasi varyans (S,%) 26.0760
Tekrariiretilebilirlik varyansi (Sw,,Z) 78.5240 0.0223
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,,z) 8.86
Analist sayisi (n) 2 RSD,x 0.0450
% RSD, 4.50
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
iireti ik Kontrolii uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 20 ppm
Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1) Upias= RVISpias
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1355 1.245 1.090 1.005 1.095 0.980 0.1260 0.0600 0.0081 0.0000 0.0090 0.0004
Osman BODUR 1.005 0.860 0.950 1.020 1.040 0.965 0.0000 0.0196 0.0025 0.0004 0.0016 0.0012
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.085 1.045 1.035 1.050 1.110 1.070 0.0072 0.0020 0.0012 0.0025 0.0121 0.0049
Osman BODUR 1.050 1.050 1.015 1.100 1.090 1.015 0.0025 0.0025 0.0002 0.0100 0.0081 0.0002
ikinci konsantrasyon: 200 ppm 0.0823
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias =(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.041 0.955 0.968 0.995 1.019 1.041 0.0017 0.0020 0.0011 0.0000 0.0004 0.0017
Osman BODUR 1.055 1.069 1.068 0.955 0.950 0.995 0.0030 0.0047 0.0046 0.0020 0.0025 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 0.920 1.025 0.939 0.986 1.008 0.948 0.0064 0.0006 0.0038 0.0002 0.0001 0.0028
Osman BODUR 0.973 1.035 0.958 1.023 1.020 0.980 0.0008 0.0012 0.0018 0.0005 0.0004 0.0004
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/x
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0004 0.0004
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0384 0.0384
Relatif birlesik belirsizli 0.0403
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0805
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BAC-Biyosidal 4

Tekrarlanabilirlik-Gergeklik
Birinci konsantrasyon: ZDIppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 27.10 24.90 21.80 20.10 21.90 19.60 22.57 2.90 12.83 112.8 uygun uygun
Osman BODUR 20.10 17.20 19.00 20.40 20.80 19.30 19.47 1.30 6.67 97.3 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 200|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 208.25 191.00 193.50 199.00 203.75 208.25 200.63 7.38 3.68 100.3 uygun uygun
Osman BODUR 211.00 213.75 213.50 191.00 190.00 199.00 203.04 11.12 5.48 101.5 uygun uygun
Tekraruretilebilirlk-Gergeklk
Birinci konsantrasyon: ZTIppm (RSD?)*(n-1) mwx,pum
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 21.19
Taner ERKAYMAZ 21.70 20.90 20.70 21.00 22.20 21.40 % Geri Kazanim (genel) 105.96
Osman BODUR 21.00 21.00 20.30 22.00 21.80 20.30 Ortalamanin varyansi (S’) 0.5708
ort 21.35 20.95 20.50 21.50 22.00 20.85 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,c;) 0.2525
Giinler arasi varyans (Slz) 0.1592
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 0.4117
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S.z) 0.64 0.0101
Analist sayisi (n) 2 RSD,z 0.0303
% RSDyg 3.03
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
ikinci konsantrasyon: 200{ppm 0.0384
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 196.88
Taner ERKAYMAZ 184.00 205.00 187.75 197.25 201.50 189.50 % Geri Kazanim (genel) 98.44
Osman BODUR 194.50 207.00 191.50 204.50 204.00 196.00 Ortalamanin varyansi (S,,l) 104.6000
ort 189.25 206.00 189.63 200.88 202.75 192.75 Te ilirlik varyansi (Smpl) 52.4479
Giinler arasi varyans (Slz) 26.0760
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 78.5240 0.0223
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,z) 8.86
Analist sayisi (n) 2 RSD, 0.0450
% RSDyq 4.50
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretileb uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 20 ppm
Geri Kazanim (R) Bﬂ-l)z Ubias= RMISpia
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.355 1.245 1.090 1.005 1.095 0.980 0.1260 0.0600 0.0081 0.0000 0.0090 0.0004
Osman BODUR 1.005 0.860 0.950 1.020 1.040 0.965 0.0000 0.0196 0.0025 0.0004 0.0016 0.0012
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.085 1.045 1.035 1.050 1.110 1.070 0.0072 0.0020 0.0012 0.0025 0.0121 0.0049
Osman BODUR 1.050 1.050 1.015 1.100 1.090 1.015 0.0025 0.0025 0.0002 0.0100 0.0081 0.0002
ikinci konsantrasyon: 200 ppm _ _ ; 0.0823
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias“=(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.041 0.955 0.968 0.995 1.019 1.041 0.0017 0.0020 0.0011 0.0000 0.0004 0.0017
Osman BODUR 1.055 1.069 1.068 0.955 0.950 0.995 0.0030 0.0047 0.0046 0.0020 0.0025 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 0.920 1.025 0.939 0.986 1.008 0.948 0.0064 0.0006 0.0038 0.0002 0.0001 0.0028
Osman BODUR 0.973 1.035 0.958 1.023 1.020 0.980 0.0008 0.0012 0.0018 0.0005 0.0004 0.0004
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0004 0.0004
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0384 0.0384
Relatif birlesik belirsizli 0.0403
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0805

Raporlama= X % (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X
*9%95 giiven araligi, k=2
X :6l¢iim sonucu (ppm)

Ornek:
Blgiim sonucu (X): 100 mglkg
Raporlama: 100 + 8.051 mg/kg




BAC-Biyosidal 5 Geri Kazanim

GERi KAZANIM - NiTRAT

Birinci konsantrasyon: 30|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD %R (ort) Gerikazanim kontrolii
Taner ERKAYMAZ 31.54 31.14 31.54 30.73 31.54 29.52 31.00 0.80 2.56 103.3 uygun
% GERi KAZANIM 105% 104% 105% 102% 105% 98%
Osman BODUR 29.93 31.95 29.12 31.14 31.95 31.14 30.87 1.13 3.67 102.9 uygun
% GERi KAZANIM 100% 106% 97% 104% 106% 104%
Ortalama 30.73 31.54 30.33 30.94 31.75 30.33 30.94 0.60 1.94 103.1 uygun
% Ort. 102% 105% 101% 103% 106% 101%
ikinci konsantrasyon: 300|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 319.48 322.71 325.54 307.34 311.39 300.06 314.42 9.83 3.13 104.8 uygun
% GERi KAZANIM 106% 108% 109% 102% 104% 100%
Osman BODUR 300.87 299.66 301.68 297.64 302.90 304.92 301.28 2.53 0.84 100.4 uygun
% GERi KAZANIM 100% 100% 101% 99% 101% 102%
Ortalama 310.17 311.19 313.61 302.49 307.14 302.49 307.85 4.64 1.51 102.6 uygun
% Ort. 103% 104% 105% 101% 102% 101%

GERi KAZANIM -NiTRIT

Birinci konsantrasyon: 20|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gerikazanim kontrolii
Taner ERKAYMAZ 21.70 20.90 20.70 21.00 22.20 21.40 21.32 0.56 2.64 106.6 uygun
% GERi KAZANIM 72% 70% 69% 70% 74% 71%
Osman BODUR 21.00 21.00 20.30 22.00 21.80 20.30 21.07 0.72 3.42 105.3 uygun
% GERi KAZANIM 70% 70% 68% 73% 73% 68%
Ortalama 21.35 20.95 20.50 21.50 22.00 20.85 21.19 0.53 2.52 106.0 uygun
% Ort. 71% 70% 68% 72% 73% 70%
ikinci konsantrasyon: 200|ppm
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 184.00 205.00 187.75 197.25 201.50 189.50 194.17 8.33 4.29 97.1 uygun
% GERi KAZANIM 61% 68% 63% 66% 67% 63%
Osman BODUR 194.50 207.00 191.50 204.50 204.00 196.00 199.58 6.37 3.19 99.8 uygun
% GERi KAZANIM 65% 69% 64% 68% 68% 65%
Ortalama 189.25 206.00 189.63 200.88 202.75 192.75 196.88 7.23 3.67 98.4 uygun
% Ort. 63% 69% 63% 67% 68% 64%




guven : 95%
ttab 2.306
: Biyosidal 1 Biyosidal 2
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Ort S.Sapma
BAC 1 0.194 0.195 0.198 0.199 0.195 0.196 0.002 0.217 0.217 0.205 0.207 0.208 0.211 0.005 0.004 1.976
. Blank Domates Blank Hiyar
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma
BAC 2 0.355 0.368 0.339 0.335 0.341 0.348 0.012 0.346 0.320 0.332 0.339 0.345 0.336 0.010 0.011 1.611




Dokiiman No : 2022-136
Yayin Tarihi : 10.07.2019
SHEWHART KONTROL KARTI TABLOSU Renizyon Nof e o0
Sayfa No : 1/1
P Gozden Gegirme Tarihi:
Giincelleme No/ Tarih : 00/--
BAC KALITE KONTROL (QC) GRAFIGI
Geri kazanim 30.00
x1 x2 Xort | Xort-Xortort) | (Xort-xortfort)®
SET1 29.9256( 29.1168 99.752 97.056 98.404| -5.558666667 30.89877511
SET2 29.5212| 33.5652 98.404 111.884| 105.144 1.181333333 1.395548444
SET3 34.7784 32.352 115.928 107.84| 111.884 7.921333333 62.74752178
SET4 31.5432 30.33 105.144 101.1) 103.122| -0.840666667 0.706720444
SETS 29.5212| 31.5432 98.404 105.144| 101.774| -2.1; 7 4.790261778
SET6 31.9476| 31.1388 106.492 103.796( 105.144 1.181333333 1.395548444
SET7 31.1388 35.33 103.796| 117.766667( 110.7813 6.818666667 46.49421511
SET8 30.33( 25.9256 101.1| 86.4186667| 93.75933| -10.20333333 104.1080111
SET9 29.5212| 32.7564 98.404 109.188| 103.796| -0.1 7 0.027777778
SET10 31.1388 32.352 103.796 107.84| 105.818 1.855333333 3.442261778
(Xort(ort): 103.9627 Toplam: 256.0066418
ORT 30.9366 31.441 n: 2
sD 1.620406 2.586 Nioptam=1: 19
RSD 0.052378 0.082 s:| 3.670699
s (Or In standart arekak [Toplam (X-xort(ort)12/Nummam-1
n: Her bir set igin dlgiim sayisi
0OL (Ust Onlem Limiti)=Xort(ort) + 3S 114.9748
UUL(Ust Uyan Limiti)=Xort(ort)+2S 111.3041
Orta Gizgi Xort(ort) 103.9627
AUL (Alt Uyan Limiti)= Xort(ort)-2S 96.62127
AOL (Alt Onlem Limiti)=Xort(ort)-3S 92.95057
GGK Tolerans UST 120
GGK Tolerans ALT 60
Geri kazanim 30.00
1.QC 2.QC Rec.(%) | Tarih/ yapan kisi 3s 2s ort _2s _3s GGK UT | GGK AT | KRITERLERE UYGUNLUK
34.7784 32.352| 111.884 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
0 114.974765| 111.3041 103.9626667 96.62126795| 92.95057 120 60
SUDUM
KALITE KONTROL KARTI FORMU
BAC
125 —
2s
115 —ort
. -2s
—_—3
105 ® Veriler
== GGK.UL
=0mGGK.AL
95
85
75
65
55

HAZIRLAYAN / iMZA :

OSMAN BODUR

KONTROL ONAY / iMZA :
TANER ERKAYMAZ




Kalibrasyon (y=a+bx)

Kalibrasyon egrisi:
Kalibrasyon verileri Kalibrasyon egrisinin belirsizligi
Name KONS. ABS Xi (Xi-Xort) (Xi-Xort)2 Yi Yi-Y (Yi-Y)2 b (kalibrasyon dogrusunun egimi) 0.6447
BAC 0.01 0.0085 0.01 -1.113 1.24 0.6450 0.6365 0.40512970 a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi) 0.0298
BAC 0.05 0.0286 0.05 -1.073 1.15 0.6462 0.6176 0.38141741 S (residuel standart sapma) 1.09
BAC 0.1 0.0709 0.1 -1.023 1.05 0.6477 0.5768 0.33267517 p (her bir konsantrasyon i¢in okuma sayisi) 1
BAC 0.2 0.1408 0.2 -0.923 0.85 0.6507 0.5099 0.25995722 n (toplam okuma sayisi) 9
BAC 0.5 0.3599 0.5 -0.623 0.39 0.6596 0.29970 0.0898200900 Xo 0.50
BAC 0.75 0.5335 0.75 -0.373 0.14 0.6671 0.1336 0.01783560 Xort (hesaplanan Xi degerlerinin ortalamasi) 1.12
BAC 1 0.7119 1 -0.123 0.02 0.6745 -0.0374 0.00139876 Sxx=) (Xi-Xort)2 21.76
BAC 2.5 1.7345 2.5 1.377 1.90 0.7192 -1.0153 1.03083409 (Xo-Xort)? 0.39
BAC 5 3.1969 5 3.877 15.03 0.7937 -2.4032 5.77537024 1/p 1.000
1/n 0.111
1/p+1/n+((Xo-Xort)?/Sxx) 1.129
s/b 0.027
U(Xo)=(S/b)[1/p+1/n+((Co-Cort)2/Sxx)] 0.0291
1.123 Xort= 1.123 Sxx= 21.76 Syy=  8.29443828
y = 0.71464844x - 0.001590347
. e we .
BAC KALIBRASYON GRAFIGI R*=0999867812
0.8
0.7 —
0.6 /
0.5
0.4 ¢ ABS
/ —— Dogrusal (ABS)
0.3
0.2 /
0.1
0 T T T T T ]
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2




Etanol Dogrusallik

STANDARTLAR Konstrasyon intensit
(%) neenstty int.1 int.2 int.3
LEV1 0.0 227 215 224 241
LEV2 35.0 1714209 1737123 1722198 1683306
LEV3 50.0 2426297 2439132 2427456 2412303
LEV4 70.0 3421184 3422253 3392283 3449016
LEV5 100.0 4821632 4833252 4771248 4860396
Etanol Linearite
6000000
5000000 y =48291x + 13852
R? =0.9999
4000000
z
& 3000000
£
2000000
1000000
0
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0

KONSANTRASYON (%)

120.0

Kalibrasyon egrisi verileri:

a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi)

227.000

b (kalibrasyon dogrusunun egimi)

48291.00

Kalibrasyon verileri

X; (kons) Y; (Abs) Xi hesaplanan SapMa=X;pesaplanan~i % Sapma Sapma kontrolii
35 1737123 36.0 1.0 2.2 uygun
35 1722198 35.7 0.7 1.5 uygun
35 1683306 34.9 -0.1 -0.3 uygun
50 2439132 50.5 0.5 1.0 uygun
50 2427456 50.3 0.3 0.5 uygun
50 2412303 49.9 -0.1 -0.1 uygun
70 3422253 70.9 0.9 1.2 uygun
70 3392283 70.2 0.2 0.3 uygun
70 3449016 71.4 14 2.0 uygun
100 4833252 100.1 0.1 0.1 uygun
100 4771248 98.8 -1.2 -1.2 uygun
100 4860396 100.6 0.6 0.6 uygun




R.L.

. . LoQ (SEYRELME SEYRELTME
Biyosidal 1 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI 6
EtOH 1 (%6) 0.229] 0.233] 0.236] 0.226] 0.234] 0.239| 0.221] 0.227] 0.219] 0.233] 0.2297 | 0.006482| 0.019445 | 0.064816 6.48 100.0 20
EtOH 2 (26) 0.074] 0.076] 0.071] 0.077] 0.084] 0.081] 0.078] 0.079] 0.083] 0.077] o0.078 0.003972 | 0.011916 | 0.039721 16.04 300.0 20
L LoQ (SEYRELME | SEYRELTME R.L.
Biyosidal 2 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORU) KATLARI 6
EtOH 1 (26) 229] 23.3] 23.6] 22.6] 23.4] 239 221 227) 219| 233 22097 0.64816 | 1.944479 | 6.481598 6.48 100.0 20
EtOH 2 (26) 29.93] 30.73] 28.71] 31.14] 33.97] 32.76] 31.54] 31.95| 33.57] 31.14| 31.5432 | 1.606327 | 4.818982 | 16.06327 16.06 300.0 20
o LoQ (SEYRELME | SEYRELTME RL
Biyosidal 3 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI 6
EtOH 1 (26) 0.104] 0.106] 0.099] 0.105] 0.098] 0.099] 0.108] 0.097] 0.101] 0.104] o0.1021 | 0.003784 | 0.011353 | 0.037845 7.57 200.0 15
EtOH 2 (206) 0.081] 0.083] 0.082] 0.077] 0.079] 0.076] 0.084] 0.088] 0.083] 0.082] 0.0815 | 0.003504 ] 0.010512 | 0.03504 14.17 300.0 15
R.L

. . LoQ (SEYRELME SEYRELTME
Biyosidal 4 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORU) KATLARI 6
EtOH 1 (%0) 20.8] 21.2 19.8 21 19.6 19.8] 21.6 19.4] 20.2 20.8] 20.42 0.756894 | 2.270683 | 7.568942 7.57 200.0 20
EtOH 2 (26) 32.76] 33.57| 33.16] 31.14] 31.95] 30.73] 33.97] 35.59] 33.57] 33.16] 32.9586 | 1.417004 | 4.251012 | 14.17004 14.17 300.0 20




Listeye Geri D6n

Etanol-Biyosidal 1

Tekrarlanabilirlik-Gergeklik

*%95 giiven araligi, k=2

Raporlama= X * (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X

Olgiim sonucu (X):
Raporlama:

100 mg/kg

100

+

5.157

mg/kg

Birinci konsantrasyon: 30|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 32.12 31.06 29.94 30.77 30.18 29.49 30.59 0.94 3.06 102.0 uygun uygun
Osman BODUR 30.58 32.13 28.04 29.97 29.66 30.61 30.17 1.34 4.46 100.6 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 70|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_ 3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 72.18 70.55 71.06 69.94 69.16 68.69 70.26 1.28 1.82 100.4 uygun uygun
Osman BODUR 71.23 70.14 70.98 68.52 69.34 72.29 70.42 1.37 1.94 100.6 uygun uygun
Tekraruretilebilirlk-Gergeklk
Birinci konsantrasyon: 30|% (RSD?)*(n-1) RSDwr ool
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman _ 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 32.76
Taner ERKAYMAZ 31.88 33.47 32859 32.84 31.67 33.43 % Geri Kazanim (genel) 109.21
Osman BODUR 34.19 33.68 EL21 32.96 32.15 33.09 Ortalamanin varyansi (Sdz’ 0.9886
ort 33.04 33.58 31.90 32.90 31.91 33.26 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,,,,Z) 0.6371
Giinler arasi varyans (Slz) 0.1758
Tekrariiretilebilirlik varyansi (Swnz) 0.8128
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmast (S,g) 0.90 0.0083
Analist sayisi (n) 2 RSDyr 0.0275
% RSD,x 2.75
n(genel) 12
Gergeklik Kontroli uygun
Tekrariretilebilirlik Kontroli uygun
ikinci konsantrasyon: 70]% 0.0227
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman 3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 73.45
Taner ERKAYMAZ 72.65 74.63 74.16 73.48 72.53 74.65 % Geri Kazanim (genel) 104.93
Osman BODUR 71.33 74.82 73.56 74.08 72.56 72.94 Ortalamanin varyansi (Sdz) 1.9889
ort 71.99 74.73 73.86 73.78 72.55 73.80 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,epz) 0.9728
Giinler arasi varyans (Slz) 0.5081
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 1.4808 0.0030
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmast (S,g) 1.22
Analist sayisi (n) 2 RSDyr 0.0166
% RSD 1.66
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 30 %
Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1)’ Upias= RM o
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.071 1.035 0.998 1.026 1.006 0.983 0.0050 0.0012 0.0000 0.0007 0.0000 0.0003
Osman BODUR 1.019 1.071 0.935 0.999 0.989 1.020 0.0004 0.0050 0.0043 0.0000 0.0001 0.0004
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.063 1.116 1.086 1.095 1.056 1.114 0.0039 0.0134 0.0075 0.0090 0.0031 0.0131
Osman BODUR 1.140 1.123 1.040 1.099 1.072 1.103 0.0195 0.0150 0.0016 0.0097 0.0051 0.0106
ikinci konsantrasyon: 70 % 0.0586
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias“=(R-1)’
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.031 1.008 1.015 0.999 0.988 0.981 0.0010 0.0001 0.0002 0.0000 0.0001 0.0004
Osman BODUR 1.018 1.002 1.014 0.979 0.991 1.033 0.0003 0.0000 0.0002 0.0004 0.0001 0.0011
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.038 1.066 1.059 1.050 1.036 1.066 0.0014 0.0044 0.0035 0.0025 0.0013 0.0044
Osman BODUR 1.019 1.069 1.051 1.058 1.037 1.042 0.0004 0.0047 0.0026 0.0034 0.0013 0.0018
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0003 0.0003
Tekrarretilebilirlik 1 0.0227 0.0227
Relatif birlesik belirsizlik= 0.0258
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0516



Listeye Geri Dén

Etanol-Biyosidal 2

Tekrarlanabilirlik-Gergeklik
Birinci konsantrasyon: 30|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 32.18 31.59 29.44 30.26 30.87 31.91 31.04 1.05 3.40 103.5 uygun uygun
Osman BODUR 29.41 29.03 30.60 31.83 30.11 29.10 30.01 1.08 3.59 100.0 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 70{%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 72.54 72.16 71.08 68.13 69.16 71.04 70.69 1.72 243 101.0 uygun uygun
Osman BODUR 71.50 72.63 70.59 69.05 68.73 69.41 70.32 1.53 2.18 100.5 uygun uygun
Tekraruretilebilirlk-GergekIik
Birinci konsantrasyon: 3—0|% (RSD?)*(n-1) RSD ik poot
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 31.65
Taner ERKAYMAZ 30.58 32.09 3113 34.26 29.44 29.82 % Geri Kazamim (genel) 105.49
Osman BODUR 31.18 28.89 33.45 33.19 3451 31.24 Ortalamanin varyansi (Sdz) 3.2055
ort 30.88 30.49 32.29 33.73 31.98 30.53 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,epz) 3.7374
Giinler arasi varyans (S,%) -0.2659
Tekrariiretilebilirlik varyansi (S,z’) 3.7374
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilel lik standart sapmasi (S,z) 1.93 0.0410
Analist sayisi (n) 2 RSDr 0.0611
% RSD,z 6.11
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontroli uygun
ikinci konsantrasyon: 70|% 0.0459
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 72.97
Taner ERKAYMAZ 73.52 74.69 71.27 73.36 72.63 75.43 % Geri Kazanim (genel) 104.24
Osman BODUR 72.62 71.49 72.25 74.13 72.19 72.06 Ortalamanin varyansi (S4%) 1.2013
ort 73.07 73.09 71.76 73.75 72.41 73.75 Tekrarlanabilirlik varyansi (S,,,,z) 2.6069
Giinler arasi varyans (S,%) -0.7028
Tekrariiretilebilirlik varyansi (S,z’) 2.6069 0.0054
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilel lik standart sapmasi (S,g) 1.61
Analist sayisi (n) 2 RSDyz 0.0221
% RSD,» 221
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 30 %
Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1) Ubias= RMSpia
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.073 1.053 0.981 1.009 1.029 1.064 0.0053 0.0028 0.0003 0.0001 0.0008 0.0041
Osman BODUR 0.980 0.968 1.020 1.061 1.004 0.970 0.0004 0.0010 0.0004 0.0037 0.0000 0.0009
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.019 1.070 1.038 1.142 0.981 0.994 0.0004 0.0049 0.0014 0.0202 0.0003 0.0000
Osman BODUR 1.039 0.963 1.115 1.106 1.150 1.041 0.0015 0.0014 0.0132 0.0113 0.0226 0.0017
ikinci konsantrasyon: 70 % _ _ . 0.0521
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias“=(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.036 1.031 1.015 0.973 0.988 1.015 0.0013 0.0010 0.0002 0.0007 0.0001 0.0002
Osman BODUR 1.021 1.038 1.008 0.986 0.982 0.992 0.0005 0.0014 0.0001 0.0002 0.0003 0.0001
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.050 1.067 1.018 1.048 1.038 1.078 0.0025 0.0045 0.0003 0.0023 0.0014 0.0060
Osman BODUR 1.037 1.021 1.032 1.059 1.031 1.029 0.0014 0.0005 0.0010 0.0035 0.0010 0.0009
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0041 0.0041
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0459 0.0459
Relatif birlesik belirsizlik= 0.0477
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0954

Raporlama= X * (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X
*9%95 gtiven araligi, k=2
X :6l¢ciim sonucu (ppm)

Ornek:
Olgiim sonucu (X): 70 %
Raporlama: 70 + 6.679 %







guven : 95%
ttab 2.306
: Biyosidal 1 Biyosidal 2
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma
Etanol 1 66 65 66 64 65 65 1 64 66 65 66 66 65 0.91 0.760 0.046
. Biyosidal 1 Biyosidal 2
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Oort S.Sapma
Etanol 2 65 67 66 64 65 65 1.020 64 62 65 65 67 65 1.625 1.356 0.933




iman No : 2022136
Yayin Tarihi : 10.07.2019
SHEWHART KONTROL KARTI TABLOSU eV TE
SayfaNo: 11
Planlanan Gozden Gegi
Giincelleme No/ Tarih : 00/
KALITE KONTROL (QC) GRAFIGI
Geri kazanim 30.00
x1 x2 Xort rt-Xort(ort) | (Xort-xort(ort))*

SET1 32.18 30.58 107.2666667| 101.933333 104.6|  0.593333333 0.352044444

SET2 31.59 32.09 105.3| 106.966667| 106.1333|  2.126666667 4.522711111

SET3 2944 3113 98.13333333| 103.766667| 100.95| -3.056666667 9.343211111

SET4 30.26 | 34.26 100.8666667 114.2] 107.5333]  3.526666667 12.43737778

SETS 30.87 | 2944 102.9] 98.1333333| 100.5167 -3.49 12.1801

SET6 2941 | 3118 98.03333333] 103.933333] 100.9833| -3.023333333 9.140544444

SET7 29.03 | 2889 96.76666667 96.3] 96.53333| -7.473333333 55.85071111

SET8 30.60 | 3345 102 1115]  106.75]  2.743333333 7525877778

SET9 3183 | 3319 106.1| 110.633333| 108.3667 4.36 19.0096

SET10 3011 | 3451 100.3666667| 115.033333 107.7] 3.693333333 13.64071111

mas: (Xortiort): | 104.0067 Toplam: 144.0028889

ORT 30532 31872 n: 2

[so 1085171 1.956 Mo 19

RSD 0.035542]  0.061 s:[ 2.753016

s (O standart 6k [Toplam (X-xort(ort)1/n...

|n: Her bir set igin Slgiim sayisi

UOL (Ust Onlem Limiti)=Xort(ort) + 35 112.2657
OUL(Ust Uyani Limiti)=Xort(ort)+2S 109.5127
Orta Gizgi Xort(ort) 104.0067
AUL (Alt Uyani Limiti)= Xort(ort)-25 98.50063

AOL (Alt Onlem Limiti)=Xort(ort)-35 95.74762
GGK Tolerans UST 110
GGK Tolerans ALT 80
Geri kazanim 30.00
1.QC 2.QC | Rec.(%) | Tarih/ yapan kisi 3s 25 ort 25 35 | GGK UT | GGK AT | KRITERLERE UYGUNLUK
34.7784] 32.352| 111.884 112.265716] 1095127 _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| 104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.265716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
0 112.65716| 109.5127|  104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80
) 112.265716] 109.5127| _104.0066667 98.50063382| 95.74762 110 80

SUbuMm
KALITE KONTROL KARTI FORMU
Etanol
125 —35
2s
115 —Ort
105 Ti:rﬂer
== GGK.UL
o5 = GGK.AL
85
75
65
55

HAZIRLAYAN / IMZA :
OSMAN BODUR

KONTROL ONAY / iMZA :

TANER ERKAYMAZ

30.58
32.09
3113
34.26
29.44
3118
28.89
33.45
33.19
34.51

3218 |
3159
20.44
30.26
3087
20.41
29.03
30.60
31.83
3011



Kalibrasyon (y=a+bx)

Kalibrasyon egrisi:
Kalibrasyon verileri Kalibrasyon egrisinin belirsizligi
Name KONS. ABS Xi (Xi-Xort) (Xi-Xort)2 Yi Yi-Y (Yi-Y)2 b (kalibrasyon dogrusunun egimi) 48291.00
Etanol 0 226.667 10 -24.000 576.00 48291.0000 48064 2310180139 a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi) 226.6667
Etanol 35 1714209 20 -14.000 196.00 56224.3333 -1657985 2748913154902 S (residuel standart sapma) 3750150.90
Etanol 50 2426297 30 -4.000 16.00 59624.3333 -2366673 5601139511147 p (her bir konsantrasyon icin okuma sayisi) 1
Etanol 70 3421184 50 16.000 256.00 64157.6667 -3357026 11269625802693 n (toplam okuma sayisi) 5
Etanol 100 4821632 60 26.000 676.00 70957.6667 -4750674 22568906621392 Xo 0.50
Xort (hesaplanan Xi degerlerinin ortalamasi) 34.00
Sxx=) (Xi-Xort)2 1720.00
(Xo-Xort)? 1122.25
1/p 1.000
1/n 0.200
1/p+1/n+((Xo-Xort)?/Sxx) 1.852
S/b 0.000
U(Xo)=(S/b)[1/p+1/n+((Co-Cort)2/Sxx)] 0.0001
51.000 Xort=] 34.000 Sxx= 1720.00 Syy = 42190895270273.20
Etanol Linearite
6000000
5000000 y =48291x + 13852
R?=0.9999
4000000
Z
£ 3000000
£
2000000
1000000
0
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0 120.0

KONSANTRASYON (%)




IPA Dogrusallik

STANDARTLAR Konstrasyon intensit:
(%) ntensity int.1 int.2 int.3
LEV1 0.0 164 168 163 162
LEV2 35.0 570258 570832 567380 572563
LEV3 50.0 810286 808716 812518 809624
LEV4 70.0 1144852 1152117 1130847 1151591
LEV5 100.0 1606620 1623544 1615344 1580972
IPA Linearite
1800000
y =16109x + 4866.3
1600000 R? = 0.9998
1400000
1200000
.
‘3 1000000
c
2
£ 800000
600000
400000
200000
0
0.0 40.0 60.0 80.0 100.0

KONSANTRASYON (%)

120.0

Kalibrasyon egrisi verileri:

a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi)

164.000

b (kalibrasyon dogrusunun egimi)

16109.00

Kalibrasyon verileri

X; (kons) Y; (Abs) Xi hesaplanan SapMa=X;pesaplanan~i % Sapma Sapma kontrolii
35 570832 35.4 0.4 1.0 uygun
35 567380 35.2 0.2 0.5 uygun
35 572563 35.5 0.5 1.2 uygun
50 808716 50.2 0.2 0.4 uygun
50 812518 50.4 0.4 0.9 uygun
50 809624 50.2 0.2 0.5 uygun
70 1152117 71.5 1.5 2.2 uygun
70 1130847 70.2 0.2 0.3 uygun
70 1151591 71.5 1.5 2.1 uygun
100 1623544 100.8 0.8 0.8 uygun
100 1615344 100.3 0.3 0.3 uygun
100 1580972 98.1 -1.9 -1.9 uygun




. . LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L.
Biyosidal 1 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI 6

IPA 1 (%) 0.236] 0.231] 0.229] 0.222] 0.218] 0.225] 0.196] 0.199] 0.193] 0.197] 0.2146 | 0.016581] 0.049743 | 0.165811 16.58 100.0 20
1PA 2 (%) 0.072] 0.077] 0.081] 0.078] 0.074] 0.079] 0.076] 0.074] 0.078] 0.077] o0.0766 | 0.002675| 0.008025 | 0.02675 10.80 300.0 20
- . LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L.
Biyosidal 2 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI 6

IPA 1 (%) 23.6] 23.1] 229] 222 21.8] 225| 19.6] 19.9] 193] 19.7] =21.46 1.658111 | 4.974334 | 16.58111 16.58 100.0 20
I1PA 2 (%) 29.12] 31.14] 32.76] 31.54] 29.93] 31.95| 30.73] 29.93| 31.54] 31.14| 30.97704 | 1.081765] 3.245294 | 10.81765 10.82 300.0 20
; ; LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L
Biyosidal 3 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI 6

IPA 1 (%0) 0.101] 0.106] 0.098] 0.111} 0.102] 0.116] 0.108] 0.101} 0.115] 0.102] o0.1057 | 0.006233] 0.018698 | 0.062325 12.47 200.0 15
I1PA 2 (%) 0.071] 0.079] 0.081} 0.074] 0.077] 0.077| 0.073] 0.074] 0.08] 0.082] o0.0768 | 0.003706| 0.011118 | 0.037059 14.99 300.0 15
; ; LoQ (SEYRELME SEYRELTME R.L
Biyosidal 4 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORD) KATLARI 6

IPA 1 (%0) 20.1] 21.2) 19.5} 221} 20.3] 23.1} 21.6] 20.2) 229]| 204] =21.14 1.246506 | 3.739519 | 12.46506 12.47 200.0 20
I1PA 2 (%) 28.71] 31.95] 32.76] 29.93] 31.14] 31.14] 29.52] 29.93] 32.35] 33.16| 31.05792 | 1.498646 | 4.495939 | 14.98646 14.99 300.0 20




Tekrarlanabilirlik-Gergeklik

Birinci konsantrasyon: 30|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 32.49 32.07 32.49 31.66 32.49 30.41 31.93 0.82 2.56 106.4 uygun uygun
Osman BODUR 30.82 32.91 29.99 32.07 32.91 32.07 31.80 1.17 3.67 106.0 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 70{%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 I ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 70.99 | 7070 | 7234 | 7011 | 6920 | 69.44 70.63 1.26 1.79 100.9 uygun uygun
Osman BODUR 68.56 | 6047 | 6704 | 6614 | 6731 | 6776 67.71 117 173 9.7 uygun uygun
Tekrariiretilebilirlik-Gergeklik
Birinci konsantrasyon: 30|% (RsD?)*(n-1) | RSPwr,pool
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman _ 3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 30.04
Taner ERKAYMAZ 30.26 30.41 29.88 29.46 30.48 30.29 % Geri Kazanim (genel) 100.14
Osman BODUR 30.17 | 29.71 | 29.47 | 30.41 | 30.16 | 29.82 Ortalamanin varyansi (Sdz) 0.1015
ort 30.22 30.06 29.68 29.94 30.32 30.06 Tekrarlanabilirlik varyansi (s,,,,z) 0.1577
Giinler arasi varyans (S,%) -0.0281
Tekrariiretilebilirlik varyansi (S,z’) 0.1577 0.0019
Zaman dilimi sayisi(k) 6 lik standart sapmasi (S,z) 0.40
Analist sayisi (n) 2 RSDyr 0.0132
% RSD,z 1.32
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
ikinci konsantrasyon: 70|% 0.0110
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman _ 4.zaman 5.zaman 6.zaman | Genel ortalama 70.21
Taner ERKAYMAZ 69.11 70.08 69.65 70.63 70.59 70.22 % Geri Kazanim (genel) 100.30
Osman BODUR 70.06 | 71.02 | 70.49 | 70.40 | 70.51 | 69.77 Ortalamanin varyansi (Sdz) 0.3120
ort 69.59 70.55 70.07 70.52 70.55 70.00 Tekrarlanabilirlik varyansi (s,,,,z) 0.3327
Giinler arasi varyans (S,%) -0.0104
Tekrariiretilebilirlik varyansi (kaz) 0.3327 0.0007
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,z) 0.58
Analist sayisi (n) 2 RSDr 0.0082
% RSD,» 0.82
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 30 %
Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1) Upias= RMSpia
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.083 1.069 1.083 1.055 1.083 1.014 0.0069 0.0048 0.0069 0.0030 0.0069 0.0002
Osman BODUR 1.027 1.097 1.000 1.069 1.097 1.069 0.0008 0.0094 0.0000 0.0048 0.0094 0.0048
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.009 1.014 0.996 0.982 1.016 1.010 0.0001 0.0002 0.0000 0.0003 0.0003 0.0001
Osman BODUR 1.006 0.990 0.982 1.014 1.005 0.994 0.0000 0.0001 0.0003 0.0002 0.0000 0.0000
ikinci konsantrasyon: 70 %
0.0382
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.014 1.024 1.033 1.002 0.989 0.992 0.0002 0.0006 0.0011 0.0000 0.0001 0.0001
Osman BODUR 0.979 0.992 0.958 0.945 0.962 0.968 0.0004 0.0001 0.0018 0.0030 0.0015 0.0010
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 0.987 1.001 0.995 1.009 1.008 1.003 0.0002 0.0000 0.0000 0.0001 0.0001 0.0000
Osman BODUR 1.001 1.015 1.007 1.006 1.007 0.997 0.0000 0.0002 0.0000 0.0000 0.0001 0.0000
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0002 0.0002
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0110 0.0110
Relatif birlesik belirsizlik= 0.0164
*Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0329

= X % (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X

Raporlama:
*9%95 gtiven araligi, k=2
X :6l¢ciim sonucu (ppm)
Ornek:
Olgiim sonucu (X): 70 %
Raporlama: 70 + 2.300 %




Tekrarlanabilirlik-Gergeklik

Birinci konsantrasyon: 30|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 30.54 30.14 30.22 30.28 29.81 29.52 30.09 0.36 1.21 100.3 uygun uygun
Osman BODUR 29.93 30.02 29.96 30.24 30.08 29.67 29.98 0.19 0.63 99.9 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 70{%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 70.43 70.51 69.86 70.06 70.22 70.29 70.23 0.24 0.34 100.3 uygun uygun
Osman BODUR 70.28 70.09 69.77 70.12 70.28 69.71 70.04 0.25 0.35 100.1 uygun uygun
Tekrariiretilebilirlik-Gergeklik
Birinci konsantrasyon: 30|% (RsD?)*(n-1) | RSPwr,pool
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman _ 3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 30.12
Taner ERKAYMAZ 30.63 30.23 30.31 30.37 29.90 29.61 % Geri Kazanim (genel) 100.41
Osman BODUR 30.02 | 30.11 30.05 | 30.33 | 30.17 | 29.76 Ortalamanin varyansi (Sdz) 0.1191
ort 30.32 30.17 30.18 30.35 30.03 29.68 Tekrarlanabilirlik varyansi (S .,’) 0.0466
Giinler arasi varyans (S,%) 0.0362
Tekrariiretilebilirlik varyansi (S,z’) 0.0829 0.0010
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,z) 0.29
Analist sayisi (n) 2 RSDyr 0.0096
% RSD,z 0.96
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontroli uygun
ikinci konsantrasyon: 70]% 0.0073
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman  3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 70.28
Taner ERKAYMAZ 70.57 70.65 70.00 70.20 70.36 70.43 % Geri Kazanim (genel) 100.39
Osman BODUR 70.42 | 70.23 69.91 | 70.26 | 70.42 | 69.85 Ortalamanin varyansi (Sdz) 0.0849
ort 70.50 70.44 69.95 70.23 70.39 70.14 Tekrarlanabilirlik varyansi (S .,’) 0.0670
Giinler arasi varyans (S,’) 0.0090
Tekrariiretilebilirlik varyansi (S,z’) 0.0760 0.0002
Zaman dilimi sayisi(k) 6 Tekrariiretilebilirlik standart sapmasi (S,z) 0.28
Analist sayisi (n) 2 RSDyr 0.0039
% RSD,z 0.39
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 30 %
Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1) Upias= RMSpipg
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.018 1.005 1.007 1.009 0.994 0.984 0.0003 0.0000 0.0001 0.0001 0.0000 0.0003
Osman BODUR 0.998 1.001 0.999 1.008 1.003 0.989 0.0000 0.0000 0.0000 0.0001 0.0000 0.0001
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.021 1.008 1.010 1.012 0.997 0.987 0.0004 0.0001 0.0001 0.0002 0.0000 0.0002
Osman BODUR 1.001 1.004 1.002 1.011 1.006 0.992 0.0000 0.0000 0.0000 0.0001 0.0000 0.0001
ikinci konsantrasyon: 70 %
0.0075
Tekrar (n) Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1)
Tekrarlanabilirlik Taner ERKAYMAZ 1.006 1.007 0.998 1.001 1.003 1.004 0.0000 0.0001 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
Osman BODUR 1.004 1.001 0.997 1.002 1.004 0.996 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
Tekrariiretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 1.008 1.009 1.000 1.003 1.005 1.006 0.0001 0.0001 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
Osman BODUR 1.006 1.003 0.999 1.004 1.006 0.998 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0003 0.0003
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0073 0.0073
Relatif birlesik belirsizlik= 0.0142
*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0284

Raporlama= X * (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X
*9%95 gliven araligi, k=2
X :6l¢tim sonucu (ppm)

Ornek:
Olgiim sonucu (X): 70 %
Raporlama: 70 +

1.991 %




GERi KAZANIM

Birinci konsantrasyon: 30|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4  Tekrar_5 Tekrar_6 | ort std sapma % RSD % R (ort) Gerikazanim kontrolii
Taner ERKAYMAZ 3145 | 3105 | 3145 | 3064 | 3145 | 2943 30.91 0.79 2.56 103.0 uygun
% GERI KAZANIM 105% 103% 105% 102% 105% 98% |
Osman BODUR 2984 | 3185 | 2903 | 3105 | 318 | 3105 30.78 1.13 3.67 102.6 uygun
% GERI KAZANIM 99% 106% 97% 103% 106% 103%
Ortalama 30.64 31.45 30.24 30.84 31.65 30.24 30.84 0.60 1.94 102.8 uygun
% Ort. 102% 105% 101% 103% 106% 101%
ikinci konsantrasyon: 70|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4  Tekrar_5 Tekrar_6 | ort std sapma % RSD % R (ort) Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 7099 | 7171 | 7234 | 6830 | 69.20 | 66.68 69.87 2.18 3.13 99.8 uygun
% GERI KAZANIM 24% 24% 24% 23% 23% 2% |
Osman BODUR 6686 | 6659 | 67.04 | 6614 | 6731 | 67.76 66.95 0.56 0.84 95.6 uygun
% GERI KAZANIM 22% 22% 22% 22% 22% 23%
Ortalama 68.93 69.15 69.69 67.22 68.25 67.22 68.41 1.03 1.51 97.7 uygun
% Ort. 23% 23% 23% 22% 23% 22%
GERi KAZANIM
Birinci konsantrasyon: ZOI%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4  Tekrar_5 Tekrar_6 | ort std sapma % RSD % R (ort) Gerikazanim kontrolii
Taner ERKAYMAZ 2077 | 209 | 2076 | 2106 | 2227 | 2146 21.38 0.57 2.64 106.9 uygun
% GERI KAZANIM 73% 70% 69% 70% 74% 72% |
Osman BODUR 2106 | 2106 | 2036 | 2207 | 2187 | 2036 21.13 0.72 3.42 105.6 uygun
% GERi KAZANIM 70% 70% 68% 74% 73% 68%
Ortalama 21.41 21.01 20.56 21.56 22.07 20.91 21.26 0.54 2.52 106.3 uygun
% Ort. 71% 70% 69% 72% 74% 70%
ikinci konsantrasyon: 50|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4  Tekrar_5 Tekrar_6 | ort std sapma % RSD % R (ort) Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 49.73 | 5541 | s074 | 5331 | 5446 | 5122 52.48 2.25 4.29 105.0 uygun
% GERI KAZANIM 17% 18% 17% 18% 18% 7% |
Osman BODUR 5257 | 5595 | 5176 | 5527 | 5514 | 52,97 53.94 172 3.19 107.9 uygun
% GERi KAZANIM 18% 19% 17% 18% 18% 18%
Ortalama 51.15 55.68 51.25 54.29 54.80 52.09 53.21 1.95 3.67 106.4 uygun
% Ort. 17% 19% 17% 18% 18% 17%




guven : 95%
ttab 2.306
: Biyosidal 1 Biyosidal 2
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma
IPA 1 197 195 198 193 196 196 2 191 198 194 197 198 196 2.73 2.280 0.046
. Biyosidal 1 Biyosidal 2
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Oort S.Sapma
IPA 2 385 401 378 396 391 390 8.085 399 396 402 392 409 400 5.748 7.014 2.119




HAZIRLAYAN / iMZA :
OSMAN BODUR

KONTROL ONAY / iMZA :
TANER ERKAYMAZ

Dokiiman No : 2022-136
Yayin Tarihi : 10.07.2019
SHEWHART KONTROL KARTI TABLOSU Revioyon NojTarh O
Sayfa No : 1/1
Gozden Gegirme Tarihi:
Giincelleme No/ Tarih : 00/--
jiPa | KALITE KONTROL (QC) GRAFIGI
Geri kazan| 30.00
x1 x2 Xort Xort-Xortfort) | (Xort-xort(ort)?
SET1 29.9854512| 29.2041504 99.951504 97.347168 98.649336 -4.2910944 18.41349115
SET2 29.5802424| 33.6658956 98.600808 112.219652 105.41023 2.4697996 6.099910064
SET3 29.862 30.494 99.54| 101.6466667| 100.5933333| -2.347097067 5.50886464
SET4 31.6062864 30.42099 105.354288 101.4033 103.378794 0.4383636 0.192162646
SETS 29.5802424| 31.6378296 98.600808( 105.459432 102.03012 -0.9103104 0.828665024
SET6 32.0114952| 31.2322164 106.704984 104.107388 105.406186 2.4657556 6.079950679
SET7 31.2010776 31.003 104.003592| 103.3433333| 103.6734627 0.733032267 0.537336304
SET8 30.39066 29.682 101.3022 98.94 100.1211 -2.8193304 7.948623904
SET9 29.5802424| 32.8546692 98.600808| 109.515564| 104.058186 1.1177556 1.249377581
SET10 31.2010776 32.449056 104.003592 108.16352 106.083556 3.1431256 9.879238537
[o] (Xort(ort): 102.9404304 Toplam: 56.73762053
ORT 30.4998775| 31.2643807 n: 2
sD 0.92575066 1.413 Niontam=1: 19
RSD 0.0303526 0.045 s:| 1.728059766
s (Or In standart arekék [Toplam (X-xort(ort!12/Nymmiam-1
n: Her bir set igin 6lgiim sayisi
0UOL (Ust Onlem Limiti)=Xort(ort) + 38 108.1246097
UUL(Ust Uyan Limiti)=Xort(ort)+2S 106.3965499
Orta Cizgi Xort(ort) 102.9404304
AUL (Alt Uyan Limiti)= Xort(ort)-2S 99.48431087
AOL (Alt Onlem Limiti)=Xort(ort)-3S 97.7562511
GGK Tolerans UST 110
GGK Tolerans ALT 80
Geri kazanim 30.00
1.QC 2.QC Rec.(%) Tarih/ yapan kisi 3s 2s ort _2s _3s GGK UT | GGK AT [ KRITERLERE UYGUNLUK
30.87 30.41| 102.133333 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
0 108.1246097| 106.3965499 102.9404304 99.48431087| 97.75625 110 80
IPA
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Kalibrasyon (y=a+bx)

Kalibrasyon egrisi:
Kalibrasyon verileri Kalibrasyon egrisinin belirsizligi
Name KONS. ABS Xi (Xi-Xort) (Xi-Xort)2 Yi Yi-Y (Yi-Y)2 b (kalibrasyon dogrusunun egimi) 16109.0000
IPA 0 164.333 10 -24.000 576.00 16109.0000 15945 254232395 a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi) 164.0000
IPA 35 570258 20 -14.000 196.00 21849.0000 -548409 300752796887 S (residuel standart sapma) 1244302.77
IPA 50 810286 30 -4.000 16.00 24309.0000 -785977 617759844529 p (her bir konsantrasyon icin okuma sayisi) 1
IPA 70 1144852 50 16.000 256.00 27589.0000 -1117263 1248275866327 n (toplam okuma sayisi) 5
IPA 100 1606620 60 26.000 676.00 32509.0000 -1574111 2477825440321 Xo 0.50
Xort (hesaplanan Xi degerlerinin ortalamasi) 34.00
Sxx=) (Xi-Xort)2 1720.00
(Xo-Xort)? 1122.25
1/p 1.000
1/n 0.200
1/p+1/n+((Xo-Xort)?/Sxx) 1.852
S/b 0.000
U(Xo)=(S/b)[1/p+1/n+((Co-Cort)2/Sxx)] 0.0002
51.000 Xort=] 34.000 Sxx= 1720.00 Syy=  4644868180459.33000000
IPA Linearite
1800000
y = 16109 + 4866.3
1600000 R?=0.9998
1400000
1200000
1000000
z
5
800000
600000
400000
200000
0
0.0 40.0 60.0 80.0 100.0

KONSANTRASYON (%)




Laktik Asit Dogrusallik

Kalibrasyon egrisi verileri: a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi) 31.667
b (kalibrasyon dogrusunun egimi) 3490.00
Konstrasyon
STANDARTLAR (mg/kg) Absorbans Abs.1 Abs.2 Abs.3 Kalibrasyon verileri
LEV1 0.0 31.667 |28.000 35.000 32.000 X; (kons) Y; (Abs) i.hesaplana mjem' % Sapma Sapma kontrolii
LEV2 0.5 2415.000 (2415 2397.5 2432.5 0.500 2415 0.5 0.0 0.0 uygun
LEV3 1.0 4958.333  |4,987.500 4,935.000 4,952.500 0.496 2397.5 0.5 0.0 0.6 uygun
LEV4 2.0 7793.333 |7,770.000 7,787.500 7,822.500 0.504 2432.5 0.5 0.0 -0.6 uygun
LEV5 2.5 9940.000 |9,940.000 9,922.500 9,957.500 1.006 4,987.500 1.0 0.0 -0.6 uygun
LEV6 5.0 17838.333 |17,815.000 |17,832.500 17,867.500 0.995 4,935.000 1.0 0.0 0.5 uygun
0.999 4,952.500 1.0 0.0 0.1 uygun
1.994 7,770.000 2.0 0.0 0.3 uygun
1.999 7,787.500 2.0 0.0 0.1 uygun
. - . 2.007 7,822.500 2.0 0.0 -0.4 uygun
Laktik Asit Linearite 2.500 9,940.000 25 0.0 0.0 uygun
20000.000 2.496 9,922.500 2.5 0.0 0.2 uygun
18000.000 y= ?;19:03 ;973614-41 2.504 9,957.500 2.5 0.0 -0.2 uygun
16000.000 4.993 17,815.000 5.0 0.0 0.1 uygun
4.998 17,832.500 5.0 0.0 0.0 uygun
14000.000 5.008 17,867.500 5.0 0.0 0.2 uygun
é 12000.000
§ 10000.000
2 8000.000
6000.000
4000.000
2000.000
0.000 ®
0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0

KONSANTRASYON (mg/kg)



LoQ (SEYRELME

Biyosidal 1 1 2 3 4 5 6 7 8 o | 10| orr sD LoD LOQ FAKTORU) SEYRELTME
KATLARI (%)
(mg/kg)
Laktik Asit 1 (mg/kg) | 0.281 ] 0.281] 0.277 | 0.267 | 0.265 | 0.269 | 0.234 ] 0.236 ] 0.235 ] 0.232 | 0.257609 | 0.020899 | 0.062697 | 0.208991 1044.96 5000.0 0.1
Laktik Asit 2 (mg/kg) | 0.252 ] 0.293 ] 0.292 | 0.265 ] 0.292 | 0.269 | 0.262 ] 0.255 ] 0.278 ] 0.262 | 0.27194 ] 0.015861| 0.047583 | 0.158611 793.05 5000.0 0.1
L SEYRELME b
o 0Q (SEYRE SEYRELTME
Biyosidal 2 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 ORT SD LOD LOQ FAKTORU)
KATLARI (%)
(mg/kg)
Laktik Asit 1 (mg/kg) | 0.298 | 0.298 | 0.294 | 0.283 ] 0.281 | 0.285] 0.248 ] 0.25 | 0.249 ] 0.246 | 0.273066 | 0.022153| 0.066459 | 0.221531 1107.65 5000.0 0.1
Laktik Asit 2 (mg/kg) | 0.267 | 0.311] 0.31 | 0.281] 0.31 | 0.285] 0.278 ] 0.27 ]| 0.295] 0.278 | 0.288256 | 0.016813| 0.050438 | 0.168127 840.64 5000.0 0.1




Raporlama=
*%95 giiven aralidi, k=2
X :6lgiim sonucu (ppm)
Ornek:
Blgiim sonucu (X): 1%
Raporlama: 1 + 0.063 %

X & (Genisletilmis relatif birlesik belirsizlik) *X

Listeye Geri Dén 0.083239 0.0855 0.0826773 0. 0.0 0.0836666!
0.084667 0.0835 0.0843333 0.082666667 0.083166667 0.084
Laktik Asit-Biyosidal 1
Tekrarlanabilirlik-Gergeklik
Birinci konsantrasyon: 1]%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar 3 Tekrar 4 Tekrar 5 Tekrar_6 ort stdsapma % RSD % R (ort) ‘Gergeklik kontrolii ik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 1.05 1.04 1.05 1.02 1.05 0.98 1.03 0.03 2.56 103.3 uygun uygun
Osman BODUR 1.00 1.06 0.97 1.04 1.06 1.04 1.03 0.04 3.67 102.9 uygun uygun
ikinci konsantrasyon: 5]%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2  Tekrar_3  Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gergeklik kontrolii Tekrarlanabilirlik kontroli
Taner ERKAYMAZ 532 5.38 5.43 5.12 5.19 5.00 5.24 0.16 313 104.8 uygun uygun
Osman BODUR 5.01 4,99 5.03 4.96 5.05 5.08 5.02 0.04 0.84 100.4 uygun uygun
ekraruretilebilirli ercel
Konsantrasyon 1[% RSD) () | oW |
Zaman 1.zaman 2.zaman___ 3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 1.02
Taner ERKAYMAZ 1.04 0.99 0.98 0.95 1.04 1.05 % Geri Kazanim (genel) 101.70
Osman BODUR 1.02 1.03 0.96 1.03 1.04 1.08 Ortalamanin varyansi (S7) 0.0024
ort 1.03 1.01 0.97 0.99 1.04 1.06 Tekrarlanabilirlik varyans (S,e,’) 0.0008
Giinler arasi varyans (S,%) 0.0008
Tekrariiretilebilirlik varyansi (S,z2) 0.0016
Zaman dilimi sayisi(k) 3 Tekrarilretilel standart sapmast (S,q) 0.04 0.0171
Analist sayist (n) 2 RSD,x 0.0394
% RSDyz 3.94
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
Tekrariiretilebilirlik Kontrolii uygun
ikinci konsantrasyon: 5]% 0.0201
Zaman dilimi 1.zaman 2.zaman 3.zaman 4.zaman 5.zaman 6.zaman Genel ortalama 5.03
Taner ERKAYMAZ 4.99 513 4.96 5.03 5.06 5.02 % Geri Kazanim (genel) 100.56
Osman BODUR 5.08 5.01 5.06 4.96 4.99 5.04 Ortalamanin varyansi (S.%) 0.0013
ort 5.04 5.07 5.01 5.00 5.03 5.03 Tekrarlanabilirlik varyansi (Sm,z) 0.0035
Giinler arasi varyans (S,%) -0.0011
Tekrariiretilebilirlik varyanst (S,,z’) 0.0035 0.0015
Zaman dilimi sayisi(k) 3 Tekrariiretilebilirlik standart sapmast (Sy.) 0.06
Analist sayist (n) 2 RSD,z 0.0118
% RSD,g 1.18
n(genel) 12
Gergeklik Kontrolii uygun
i ik Kontrolii uygun
Gergeklik Belirsizligi
Birinci konsantrasyon: 1 ppm
Geri Kazanim (R) Bias’=(R-1) Upias= RMISpias
Tekrarlanabil Taner ERKAYMAZ 1.051 1.038 1.051 1.024 1.051 0.984 0.0026 0.0014 0.0026 0.0006 0.0026 0.0003
Osman BODUR 0.998 1.065 0.971 1.038 1.065 1.038 0.0000 0.0042 0.0009 0.0014 0.0042 0.0014
Tekrariiretilel Taner ERKAYMAZ 1.040 0.990 0.980 0.950 1.038 1.050 0.0016 0.0001 0.0004 0.0025 0.0014 0.0025
Osman BODUR 1.020 1.030 0.957 1.030 1.040 1.078 0.0004 0.0009 0.0018 0.0009 0.0016 0.0061
ikinci konsantrasyon: 5 ppm _ 0.0365
Tekrar (n) Geri Kazanim () Bias =(R-1)
Tekrarlana Taner ERKAYMAZ 1.065 1.076 1.085 1.024 1.038 1.000 0.0042 0.0057 0.0072 0.0006 0.0014 0.0000
Osman BODUR 1.003 0.999 1.006 0.992 1.010 1.016 0.0000 0.0000 0.0000 0.0001 0.0001 0.0003
Tekrariretilebilirlik Taner ERKAYMAZ 0.999 1.026 0.992 1.006 1.012 1.004 0.0000 0.0007 0.0001 0.0000 0.0001 0.0000
Osman BODUR 1.016 1.002 1.012 0.992 0.998 1.008 0.0003 0.0000 0.0001 0.0001 0.0000 0.0001
TOPLAM BELIRSIZLIK
Parametre Deger (X) u(X) u(X)/X
Kalibrasyon 1 0.0122 0.0122
Gergeklik 1 0.0003 0.0003
Tekrariiretilebilirlik 1 0.0291 0.0291
Relatif birlesik belirsizlik= 0.0315
*Genigletilmis relatif birlesik belirsizlik (hesaplanan)= 0.0631




Laktik Asit-Geri Kazanim

GERi KAZANIM
Birinci konsantrasyon: 1|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Gerikazanim kontrolii
Taner ERKAYMAZ 1.05 1.04 1.05 1.02 1.05 0.98 1.03 0.03 2.56 103.3 uygun
% GERi KAZANIM 105% 104% 105% 102% 105% 98%
Osman BODUR 1.00 1.06 0.97 1.04 1.06 1.04 I 1.03 0.04 3.67 102.9 uygun
% GERI KAZANIM 100% 106% 97% 104% 106% 104%
Ortalama 1.02 1.05 1.01 1.03 1.06 1.01 1.03 0.02 1.94 103.1 uygun
% Ort. 102% 105% 101% 103% 106% 101%
ikinci konsantrasyon: 5|%
Tekrar (n) Tekrar_1 Tekrar_2 Tekrar_3 Tekrar_4 Tekrar_5 Tekrar_6 ort std sapma % RSD % R (ort) Tekrarlanabilirlik kontrolii
Taner ERKAYMAZ 5.32 5.38 5.43 5.12 5.19 5.00 5.24 0.16 3.13 104.8 uygun
% GERi KAZANIM 106% 108% 109% 102% 104% 100%
Osman BODUR 5.01 4.99 5.03 4.96 5.05 5.08 I 5.02 0.04 0.84 100.4 uygun
% GERI KAZANIM 100% 100% 101% 99% 101% 102%
Ortalama 5.17 5.19 5.23 5.04 5.12 5.04 5.13 0.08 1.51 102.6 uygun
% Ort. 103% 104% 105% 101% 102% 101%




guven : 95%
ttab 2.306
) Biyosidal 1 Biyosidal 2
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Ort S.Sapma
Laktik Asit 1 0.970 0.975 0.990 0.995 0.975 0.981 0.010 1.085 1.085 1.025 1.035 1.040 1.054 0.026 0.019 1.976
) Blank Domates Blank Hiyar
Analit Sp Tcal Uygunluk Durumu
1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney ort S.Sapma 1. Deney 2. Deney 3. Deney 4. Deney 5. Deney Oort S.Sapma
Laktik Asit 2 1.775 1.840 1.695 1.675 1.705 1.738 0.061 1.730 1.600 1.660 1.695 1.725 1.682 0.048 0.055 1.611




KALITE KONTROL KARTI FORMU
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HAZIRLAYAN / iMZA :
OSMAN BODUR

KONTROL ONAY / iMZA :
TANER ERKAYMAZ

Dokiiman No : 2022-136
Yayin Tarihi : 10.07.2019
SHEWHART KONTROL KARTI TABLOSU BTN [
Sayfa No : 1/1
Gozden Gegirme Tarihi:
Giincelleme No/ Tarih : 00/--
KALITE KONTROL (QC) GRAFIGI
Geri kazanim 1.00
x1 x2 Xort | (Xort-xort(ort))” |
SET1 0.970 1.05 97 105.144| 101.072 -1.5662 2.45298244
SET2 0.975 104 97.5 103.796| 100.648 -1.9902 3.96089604
SET3 0.990 1.05 99 105.144| 102.072 -0.5662 0.32058244
SET4 0.995 1.02 99.5 102.448| 100.974 -1.6642 2.76956164
SETS 0.975 1.05 97.5 105.144| 101.322 -1.3162 1.73238244
SET6 1.085 1.00 108.5 99.752| 104.126 1.4878 2.21354884
SET7 1.085 1.06 108.5 106.492| 107.496 4.8578 23.59822084
SET8 1.025 0.97 102.5 97.056 99.778 -2.8602 8.18074404
SET9 1.035 1.04 103.5 103.796| 103.648 1.0098 1.01969604
SET10 1.040 1.06 104 106.492| 105.246 2.6078 6.80062084
Ortalamalarin ortalamasi (Xort(ort): 102.6382 Toplam: 53.0492356
ORT 1.0175| 1.035264 n: 2
SD 0.043605 0.030 Niootam=1: 19
RSD 0.042855 0.029 s:| 1.670947
s (Or In standart kok [Toplam (X-xort(ort!?/niamam-1
107.651
=Xort(ort)+2S 105.9801
Orta Gizgi Xort(ort) 102.6382
AUL (Alt Uyan Li Xort(ort)-25 99.29631
AOL (Alt Onlem Limiti)=Xort(ort)-3S 97.62536
GGK Tolerans UST 110
GGK Tolerans ALT 80
Geri kazanim 30.00
1.QC 2.QC Rec.(%) | Tarih/ yapan kisi 3s 2s ort _2s _3s GGK UT [ GGK AT | KRITERLERE UYGUNLUK
34.7784 32.352| 111.884 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
0 107.651042| 105.9801 102.6382 99.29630531) 97.62536 110 80
SUDUM




Kalibrasyon (y=a+bx)

Kalibrasyon egrisi:
Kalibrasyon verileri

Kalibrasyon egrisinin belirsizligi

Name KONS. ABS Xi (Xi-Xort) (Xi-Xort)2 Yi Yi-Y (Yi-y)2 b (kalibrasyon dogrusunun egimi) 3490.0000
Laktik Asit 0 31.6667 0.01 -1.113 1.24 3490.0000 3458.3333 11960069.44444440 a (kalibrasyon dogrusunun kesim noktasi) 31.6670
Laktik Asit 0.5 2415 0.05 -1.073 1.15 3505.8335 1090.8335 1189917.72472225 S (residuel standart sapma) 6672.71
Laktik Asit 4958.33 0.1 -1.023 1.05 3521.6670 -1436.6663 2064010.15333344 p (her bir konsantrasyon igin okuma sayisi) 1
Laktik Asit 2 7793.33 0.2 -0.923 0.85 3553.3340 -4239.9993 17977594.34666710 n (toplam okuma sayisi) 9
Laktik Asit 2.5 9940 0.5 -0.623 0.39 3569.1675 -6370.83250 40587506.7430563000 Xo 0.50
Laktik Asit 5 17838.3 0.75 -0.373 0.14 3648.3350 -14189.9983 201356052.70000300 Xort (hesaplanan Xi degerlerinin ortalamasi) 1.12
1 -0.123 0.02 3490.0000 3490.0000 12180100.00000000 Sxx=) (Xi-Xort)2 21.76
2.5 1.377 1.90 3490.0000 3490.0000 12180100.00000000 (Xo-Xc:rt)2 0.39
5 3.877 15.03 3490.0000 3490.0000 12180100.00000000 1/p 1.000
1/n 0.111
1/p+1/n+((Xo-Xort)>/Sxx) 1.129
S/b 0.005
U(Xo)=(S/b)[1/p+1/n+((Co-Cort)2/Sxx)] 0.0050
1.833 Xort= 1.123 Sxx= 21.76 Syy=  311675451.11222600
y = 0.71464844x - 0.001590347
. . . cue e
LAKTIK ASIT KALIBRASYON GRAFIGI RY=0.999867812
0.8
0.7 =
0.6 /
0.5
0.4 & ABS
/ Dogrusal (ABS)
0.3
0.2 /
0.1 /
0 T T T T T !
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2


































Uriinlerin Analizi ve Analiz Bedeli

MADDE 6-(1) ITSO, dogal giil suyu iireten firmalarin iiriinlerinin analizini yaptirma talebine
istinaden, firmalara Oda Faaliyet Belgesi ve konu ile ilgili firmanin talebini igceren bir tist yazi
teslim ederek firmalar1 SUDUM’a yonlendirir.

(2) SUDUM, 2 giin i¢inde istenen numune sayisini firmaya bildirir. Firma 2 giin iginde
SUDUM’a numuneleri SUDUM’un firmaya numune talebinde iletecegi sartlarda teslim eder.
Belirtilen kosullara uygun olarak teslim edilmeyen numuneler analizi yapilmadan firmaya iade
edilir. SUDUM, firma tarafindan teslim edilen numuneleri, teslim-teselliim belgesi ile teslim
alir. Teselliim belgesinin bir 6rnegini SUDUM, firmaya teslim eder. SUDUM teslim alinan
numuneleri kendi analiz ederek, analiz sonuglarin1 2 hafta iginde hem firmaya hem de ITSO’ya
bildirir.

(3) SUDUM’un ilgili analiz iicreti GC-MS metodu ile yapilacak Dogal Giil Suyu analizi igin
2021 yili itibari ile 100 TL + KDV olacaktir. Ilgili ticret her sene taraflar arasinda bir 6nceki
yilin TUFE oranina gére yeniden diizenlenir.

(4) ITSO dogal giil suyu iddiasi onaylanan firmalarin analiz i¢in getirdikleri numuneler diginda,
bagimsiz sahadan aldig1 6rekleri de SUDUM’a ileterek iiriin giivenligini kontrol edecektir.
(5) Analiz neticesinde elde edilecek sonuca gore dogal olan iiriinlere konulacak olan barkodlara
iliskin ¢aligmalar ITSO tarafindan yapilacak ve SUDUM ile ITSO isimlerini veya logolarini
kapsayan igerikte olacaktir.

(6) Firmalar, barkod kullanmaya hak kazandiklarinda ITSO’ya kag¢ adet iiriin i¢in barkod
kullanacaklarim bildirecekler ve ITSO barkodun vektorel halini firmaya teslim edecektir.
Protokoliin Feshi ve Diger hususlar

MADDE 7-(1) Protokol taraflari olan SDU ve ITSO protokolde yer alan yiikiimliiliiklerini ve
yetkilerini hi¢ bir ad altinda baska bir gergek ya da tiizel kisiye devredemez.

(2) Taraflar en az 30 giin once feshi karsi tarafin tebligat adresine gegerli teblig vasitalariyla
bildirmek kosuluyla protokolii feshedebilir. Fesih bildiriminin SUDUM’a ulastig1 esnada,
incelenmek iizere SUDUM’a teslim edilmis olan numuneler varsa analizi yapilir sonuglan
ITSO’ya ve firmaya bildirilir ve bu analize iliskin analiz bedelinin muaccel oldugu ITSO
tarafindan kabul ve beyan olunur.

(3) Taraflardan biri bu protokolde yer alan yiikiimliiliiklerinden birini ya da birkagini ihlal
ederse, diger taraf yiikiimliiliigiinii ihlal eden tarafa yiikiimliiliigiinii yerine getirmesi i¢in 15
giin siire tanir. Taninan siire i¢inde yiikiimliiliikk yerine getirilmezse bu durum hakl fesih nedeni
olarak kabul edilir. Yiikiimliiliiklerini yerine getirmeyen taraf diger tarafin ugradigi tiim
zararlari tazmin ile yiikiimliidiir.

(4) Taraflarca gerekli goriildiigii takdirde ayni kosullarda ek protokol yapilabilir.

.1



(5) Protokolde yer almayan hususlarda, 6ncelikle 6102 sayili Tiirk Ticaret Kanunu ile 6098
Sayil1 Tiirk Borglar Kanunu basta olmak iizere ilgili mevzuat gecerlidir. Mevzuatta bulunmayan
durumunda ise taraflar arasinda iyi niyet, karsilikli anlayis ve uzlagma kurallar gergevesinde
uyusmazliklar ¢éziimlenir.

(6) Bu protokolden kaynaklanan uyusmazliklarin ¢oziimiinde Isparta Mahkemeleri ve Icra
daireleri yetkilidir.

Yiiriirliik

MADDE 8- (1) 8 maddeden olusan isbu protokol yukarida tanimlanan Siileyman Demirel
Universitesi ve Isparta Ticaret ve Sanayi Odasi iist yoneticileri tarafindan imzalandiginda
yiiriirliige girecektir.

Yiiriitme

MADDE 9- (1) Bu protokolii Siileyman Demirel Universitesi Rektorii ile Isparta Ticaret ve
Sanayi Odas1 Baskan yiiriitiir.

Isparta Ticaret ve Sanayi Odast Siileyman Demirel Universitesi

-t

Prof] Dr. flker/Hiiseyin CARIKCI

Tarih: Tarih:

Adres Adres

Isparta Ekonomi Kampiisii Siileyman Demirel Universitesi
Siilleyman Demirel Bulvari Ciiniir Yerleskesi Kampus 32100
Ciiniir Mahallesi 102. Cadde Isparta/Tiirkiye

No 185 Isparta/Tiirkiye

Tel: +90 246 232 60 44 Tel: +90 24621110 00

Faks: +90 246 232 32 31 Faks: +90 242 227 49 58
e-posta: mtutar@aksuenerji.com.tr e-posta: ilkercarikci@sdu.edu.tr
Web sitesi: www.itso.org Web sitesi: www.sdu.edu.tr
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