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Sunum Igerig

»Laboratuvarlarda kullanilan cihazlar

»Cihazlarin kullanim amaclari ( Olgiim, Analiz, Test)
»Cihaz Kalibrasyonu

»Analitik Cihaz Validasyonu

»Cihaz Performans Testleri (IQ+OQ+PQ)



S5N+1K

Nedir ?

Neden gereklidir?

Ne zaman yapilimalidir?

Nasil yapilmalidir ?

Nerede ?

v Kim ?

v'Nedir_?

v'Planlanan faaliyetin amaca uygun olarak yapilmasini saglayan bir yontem.
v'"Neden gereklidir?

v Bu yontem uygulanmadiginda yapilan faaliyet amacina ulasmayabilir.

Problemlere sistematik yaklasarak dogru ¢cozum ve uygulama icin_gerekli ve
zorunludur.
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Test, Analiz ve Olgiim Sonuclart

Giivenilir olmali

v' Dogru

v Tekrarlanabilir

v" Belirlenen amaca uygun kalitede olmall
v' Karsilastirilabilir olmall

v" Ulusal ve uluslararasi boyutta karsilastirilabilir olmali
Nasil ?

v' (Metrolojik ) [zlenebilirlikle

v Izlenebilir Kalibrasyonla

v’ [zlenebilir CRM kullanarak

v' Kalite sistemi uygulayarak ( Akreditasyon)




Olcum Parametreleri
(Onem sirasina gore)

v Personel egitimi ve deneyimi ( belirleyici faktor )
v Kullanilan analiz metodu

v" Olclm cihazi veya sistemi

v Ornek alma ve hazirlama

v Ortam kosullari



Guvenilir Olgim Sonuclari

Nasil ?
v"Metot ? v' Standart Metot, Validasyon ?
v'Cihaz ? v'Cihaz, kalibrasyon ?
v'Laboratuvar? v'Laboratuvar nitelikleri?
v'Personel ? v'Personel egitim, deneyim,
v'Yetkili laboratuvar ? v'Yeterli laboratuvar ?

v'Akredite Laboratuvar ? v Yetkili laboratuvar , yetkilendirme??

Bu araclarin etkin ve dogru kullanimi igin:

v'Test ve olcimun BILIMSEL TEMELLERI anlasiimali
v'Sonuglarin ISTATIKSEL analizi ve yorumlanmasi
konusunda yeterli bilgi ve deneyim

vMETROLOJI bilgisi



Laboratuvar Siniflandirma

Uretim-Isletme Laboratuvarlari Bagimsiz Laboratuvarlari

v Uretim Kontrol Kamu-Devlet Laboratuvarlari
v Proses Kontrol v Gida
v’ Kalite Kontrol Y Cevr.e L
v" Veterinerlik
v' Hammadde Kontrol v Halk Saghg
v AR-GE Ozel Laboratuvarlar
v Kalibrasyon v Gida
. . v Cevre
Universite Laboratuvarlari v Kalibrasyon
v Egitim
v AR-GE

v' Endustriyel Hizmet



Laboratuvar Siniflandirma (17025 e gore)

Test Laboratuvarlari Kalibrasyon Laboratuvarlari
v Olglim v’ Kalibrasyon

v Analiz

v' Test

v Kalibrasyon ( Dahili kalibrasyon ??)

v AR-GE

Kalibrasyon yapmak kalibrasyon laboratuvarlari yetkisindedir.
Test laboratuvarlari kalibrasyon yapamaz !
Akreditasyon laboratuvarlara yeterlilik verir.

Yetki yasal otorite tarafindan verilen izindir. ( yeterlilige gore ve yasal
otorite sartlarina gore verilir)

Iki hatali yaklasim . ( Ne , Neden ?)
Varsayimlara dayanan karar vermek ?7?

Genelleme yapmak ??




Olcme, Kalibrasyon, Test, Analiz
( Metrolojik Kavramlar)

Olcme: Bir blylkligun degerinin bulunmasina yonelik islemler dizisidir.

Analiz : Verilen bir maddeyi veya malzemeyi olusturan yapi taglarini bulmak
icin yapilan igslemler dizisidir.( Kalitatif ve kantitatif analiz olarak iki gruba
ayrilir)

Test : Bir arun, cihazin veya prosesin bir veya birden fazla 6zelligini
belirlemek icin belli bir prosediure gore yapilan teknik islemlerdir. Test
sonugclari dlgme ve analizle veya gorsel olarak degerlendirilerek raporlanir. (
Ornegin cekme testi, sicakliga dayanim testi, ¢coziinme testi, stabilite testi)

Kalibrasyon: Belli kosullarda bir 6lgum cihazinin gosterdigi deger ile
referansin gosterdigi deger arasindaki iligkiyi belirlemek icin yapilan
islemlerdir.

NOT: Deney metrolojik bir tanim degildir.

(VIM JCGM 200:2008 (TR/EN/FR) «non-defined concepts (also called
“‘primitives” ) system, component, phenomenon, body, substance, property,
reference, experiment, examination, magnitude, material, device, and signal



Olcme ve Analiz Metotlari

1-Olgiim Metotlari
2-Analiz Metotlari

2-1 Gravimetrik Tayin Metotlari
2-2 Titrasyon Analiz Metotlari
2-3 Enstrimental Analiz Metotlari

Spektrometrik Metotlar

UV-VIS, AAS, ICP-OES,ICP-MS, FT-IR
Kromatografik Metotlari

GC, GC-MS, HPLC, LC-MS, IC
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Cihazlarin Kullanim Amaci

Laboratuvarda Kalibrasyonu Gerekli Cihazlar
Laboratuvarda kullanilan cihazlar ¢ ana gruba ayrilir
1-Olgiim Cihazlari

2-Analizde kullanilan cihazlar
v' Olcim cihazalar
v’ Aletli Cihazlar
v' Deneysel prosediirde sabit kosullari saglamak amaciyla kullanilan
cihazlar
3-Test cihazlari
v’ Test kosullarini saglamak igin
v’ Test sonucunun Olcimu icin
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Cihazlarin Kullanim Amaci
1-Olgiim Cihazlari

Olgiim prosediirtinde belirtilen 6lctiim araliginda ve

hassasiyetinde olmali ve mutlaka izlenebilir standartlarla
belirlenen periyotlarla kalibre edilmelidir.

Ayrica Olcim sonucuna ve belirsizligine etki eden parametre-
sicaklik-6lcima ( kalibrasyonu) yapilir

Ornek:
v' Tartim igin: Terazi
v'Hacim icin: pipet, balon, biret , mezir
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Cihazlarin Kullanim Amaci

1- Olgtim Metotlarinda kullanilan Cihazlar

Ornek: pH , iletkenlik, viskozite, yogunluk élgtimii dogrudan
Olgclim sonucu raporianir.

Bu cihazlarin kalibrasyonu kullanim 6ncesi CRM ile yapilir
ve kontrol edilir.

Ayrica Olcim sonucuna ve belirsizligine etki eden parametre-
sicaklik-6lcimai ( kalibrasyonu) yapillir.

Belirsizlik hesabina dogrudan katilanlar
Belirsizlik hesabina dolayli olarak ( hassasiyet katsayisi hesaplarak)

Belirsizlik hesabina katilmayanlar
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Cihazlarin Kullanim Amaci

2-Analizde Kullanilan Cihazlari

v' Olgiim cihazlari ; belirtilen élgiim araliginda ve
hassasiyetinde olmali ve mutlaka izlenebilir standartlarla
belirlenen periyotlarla kalibre edilmelidir.

v'Sabit sartlari saglayan cihazlar, Prosedurde belirtilen sabit
Kriterine gore kalibre edilmelidir.

v’ Ornek:
v’ Gravimetrik analizde 6rnek tartimi icin kullanilan terazi
v'Sabit sartlari saglamak icin kullanilan etiiv
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Cihazlarin Kullanim Amaci

2- Analizlerde kullanilan cihazlar

Sonuc¢ hesaplamada kullanilan élciimler
v Ktle, Hacim

Deneysel islemlerde kullanilan cihazlar

v Etlv, Su banyosu, Santrifllj, vs.

v Ornek: Nem tayini, Kiil tayini, Askida Kati madde, tayini
v Tartim ve hacim élgiimleri sonug hesaplamada kullanilir.

Belirsizlik hesabina dogrudan katilanlar ( tartim ,hacim)
Belirsizlik hesabina dolayli olarak ( hassasiyet katsayisina ile)
Belirsizlik hesabina katilmayanlar ( Sicaklik)
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Cihazlarin Kullanim Amaci

3-Test Cihazlari

Testte sabit test kosullarini saglamak amaciyla kullanilan
cihazlar testte belirtilen sartlari saglayacak sekilde kontrol-
kalibre edilmelidir.

Testte test sonucu 6lgcim amaciyla kullaniliyorsa belirtilen
Olgcum araliginda ve hassasiyetinde olmali ve izlenebilir
standartlarla kalibre edilmelidir.

Ornek:

v'Dissollisyon testinde banyo sicakligi, devir hizi
v"Mikrobiyolojik testte inkiibator sicakligi

v Cekme testinde cekme mukavemeti dlctimi
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Enstrimental Analiz Metotlari

Analiz Islemleri:

v' Homojen 6rnek hazirlama

v' Ornek tartim

v Uygun ¢ozlclde ¢ozme

v Belli hacme Tamamlama

v Analitik cihazda sinyal-derisim kalibrasyonu
v' Sonu¢ hesaplama

—>
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Cihazlarin Kullanim Amaci
ve Belirsizlige Katkisi

Tipik Analiz Sureci

X X N X X X X

Ornek homojen hale getirilir.

Yaklasik 10 g Oornek 105 <C sabit fartima kadar kurutulur.
2 g ornek 0.1 mg hassasiyetle tartilir.

50 ml solvent ilave edilerek ekstraksiyon yapilir. ( mezur)
60 € su banyosunda solvent kuruluga kadar ucurulur.

5 ml solventle alinir. ( Pipet)

HPLC cihazinda analiz edilir.

C18 kolon UV dedektor 254 nm, Akis hizi 1 mi/dak
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Enstrumental Analiz Metotlari

Analiz Islemleri:

v' Homojen 6rnek hazirlama

v' Ornek tartim (6lgiim)

v Uygun ¢ozlclde ¢ozme

v' Belli hacme Tamamlama (6lciim)

v Analitik cihazda sinyal-derisim kalibrasyonu (kalibrasyon)
v' Sonu¢ hesaplama

1.2 5
1.0
0.8 -
0.6
0.4 3

y=ax+Db

Cx*V
0.0 =111 C(mg/kg): W

pg ™ 19




Cihazlarin Kullanim Amaci ve Belirsizlige Katkisi

Islemin Amaci Kullanilan Cihaz ~ [Yaptlan Oleum- Belirsizlige
islem Etkisi

Ornek Homojenlik saglama Sllgl?der, degirmen, Hpmojenlik Dolayli

Kurutma Terazi Tartim Yok

Kurutma Etlv Kurutma Yok

Sabit Tartim Kriteri Dogrudan

2 g ornek tartim Terazi Tartim Dogrudan

50 ml Solventle ekstraksiyon MezuUr Hacim Yok

Su banyosunda ucurma Su banyosu Solvent Yok
uzaklastirma

Ekstraksiyon Geri-Kazanim Sistematik Hata

Pipet Hacim Dogrudan

HPLC cihazinda analiz

Enjeksiyon hacmi 20 ul Mikropipet Hacim Dolayl

Dedektor dalga boyu UV dedektor Dalga boyu Dolayli

Pompa akis hizi 1 ml/dak Eg"pa sabitakis |y is hizi mi/dak Dolayli

C18 Kolon performansi Dolayl
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Analitik Cihaz Kalibrasyonu

v" Cihaz kalibrasyonu: Olgim cihazinin fiziksel
parametrelerinin kalibrasyonu (ornegin dalga boyu,
absorbans, akis hizi gibi)

(Direct calibration-Fiziksel kalibrasyon)

v Analitik kalibrasyon: Analiz edilen kimyasal madde
konsantrasyonu ile olgum cihazindan elde edilen sinyal
arasindaki bagintiyi belirleme islemi

(Indirect Calibration- Proses kalibrasyonu-Kimyasal)
kalibrasyon)

21



UV Spektrofotometre Dalga Boyu Kalibrasyonu

Cihaz UVSpectrophotometer
Cihaz seri No 52413
Kalibrasyon tarihi 12.12.2001
Sicaklik 24
Kalibrasyonu Yapan
Band Genisliqgi 2 nm
Filtre Cinsi Holium Oksi Seri No. 4587986A
Olculen
Filtre Dalga Boyu(nm) |Dalga Dalga Boyu fark( nm) | Sonucg
Tolerans( nm)
Boyu( nm)
279.3 279.1 0.3 0.2 KABUL
287.4 287.2 0.3 0.2 KABUL
360.9 360.7 0.3 0.2 KABUL
418.7 418.5 0.3 0.2 KABUL
453.2 453.1 0.3 0.1 KABUL
536.2 536.1 0.3 0.1 KABUL
656.1 655.9 0.3 0.2 KABUL
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Analitik Kalibrasyon ?

v Analitik kalibrasyon: Analiz edilen kimyasal madde
konsantrasyonu ile olgum cihazindan elde edilen sinyal
arasindaki bagintiyr belirleme islemi

AX Ax: Ornek sinyali
X = Ac * C Ac: Standart sinyali
C: Standart derisimi-miktari
X: Ornek derisimi-miktari

k=C/Ac

k: Kalibrasyon faktori
X =k +*Ax
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Normal Kalibrasyon

C(ppm) Abs.
0 0.000
2 0.058
4 0.121
6 0.178
8 0.238
10 0.298
Ornek 0.162
Cor(ppm) 5.4

Linear Fit: y=a+bx
Coefficient Data:

a=
b=

-0.00024
0.029814

Abs.

Analitik Kalibrasyon ?

S = 0.00126679
r=0.99994842

e

Oiﬁ’ /.////

~

AR - - - - -
09 0.0 1.8 3.7 55 7.3 9.2 11.0

C (ppm)
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Analitik Performans —Cihaz Performansi

ANALITIK PERFORMANS CIHAZ PERFORMANS

v' Tekrarlanabilirlik v Tekrarlanabilirlik
v' Tekrar Uretilebilirlik v Tekrar Uretilebilirlik
v Dogruluk v Hassasiyet

v LOD-LOQ v' Spesifiklik

v Lineer Olgim Arahgi
v Kisa ve Uzun donem kararlilik
v DUsuk gurulth seviyesi
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Analitik Cihazin Islevi

v Analiz amaciyla kullanilan cihazin analitik kalibrasyonu
yapildiktan sonra ornek icin verdigi sinyalden miktar
hesaplanir.

v Konsantrasyona karsilik sinyal grafigi cizilir.

v" Analitik kalibrasyon analiz edilen bilesenin
konsantrasyonuna kargi verdigi sinyalden belirlenir.
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Analiz Sonucunun Dogrulugu ve
Tekrarlanabillirligi

Sonucun dogruludgu:

v" Cihazin spesifikligine ve hazirlanan standartlarin
dogruluguna baglidir.

Sonucun Tekrarlanabilirligi:
v" Cihazin tekrarlanabilirligine ( kisa ve uzun sureli )

v LOD ve LOQ cihazin hassasiyetine ve sinyal kararliligina
baghdir.

v" Cihazin karahligi hazirlanan kalibrasyon grafiginin kullanim
suresini belirler.
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Cihaz Validasyonu 5N+1K

v'Teknik Ozellikler (Specification Qualification(SQ)
v"Montaj (Installation Qualification (IQ)

v’ Calisma —fonksiyon test (Operational Qualification (OQ)
v'Performans Testleri (Performance Qualification (PQ)
v'Bakim testleri (MQ)

V' SQ—IQ---0Q---PQ---MQ-—-PQ....... MQ—PQ......
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Cihaz Validasyonu-5N+1K

v Nedir ?

v"Neden gereklidir?

v"Ne zaman yapilmalidir?
v"Nasil yapiimalidir ?
v"Nerede yapilmalidir?

v Kim yapmalidir?
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Analitik Cihazlar

Performans testi yapilmasi gerekli cihazlar
v UV SPEKTROFOTOMETRE

v AAS

v ICP-OES

v ICP-MS

v  HPLC

v GC, GC-MS

v IC
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ANALITIK CIHAZ
QUALIFICATION PARAMETRELERI

v'Dizayn Qualification ( DQ)
v"Montaj Qualification (IQ)

v’ Calisma Quialification (OQ)
v'Performans Qualification (PQ)
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Dizayn Qualification ( DQ)

v" Cihazin fonksiyonel ve performans 6zelliklerini belirler
v ( Teknik Ozellikler- Teknik Sartname)

Performans Ozellikleri  Fonksivonel Ozellikler

v’ Tekralanabilirlik v'Otomasyon

v'Hassasiyet v’ Kullanim kolaylig

v'Dinamik olctim aralig v'Servis gereksinimi

v'Lineer aralik v'Operator gozetimi olmadan calisabilme

v'Kalibrasyon kararhlig
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OQ-PQ

v' Calisma Qualification- Fonksiyonel test (OQ)

v" Cihazin belirlenen fonksiyonlarinin calisip calismadigini
ve belirlenen spesifikasyona uyup uymadiginin test
edilerek doktiimante edilmesidir.

v PerformanS Qualification —Performans test (PQ)

v Cihazin secilen analiz icin belirlenen performansta sonug
verdiginin test edilerek dokiimante edilmesidir.
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OQ test sikligi

OQ test periyodu:

v Cihazin tipine ve modeline

v" Cihazin kullanim stresine

v" Cihazin kararhligina

v" Belirlenen OQ kosullarina gore belirlenmelidir.

v OQ testi periyodunu belirlerken en énemli kriter , bir
sonraki OQ testi yapildiginda cihaz testi bliylk
olasilikla gecmelidir.
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PQ-OQ Periyotlari

v Normal prosedur olarak OQ ve PQ testleri planlanmis
koruyucu bakimdan sonra yapilmalidir.

v PQ test periyodu OQ periyoduna goére daha sik olarak
yapiimaldir.

v Sadece PQ testi yapmak yeterli midir ?

v" OQ daha uzun periyotlarla yapilabilir.

v" PQ ise uygulamaya bagl spesifik testtir.

v" Bir cihaz OQ testleri istenen performansi saglayabilir.

v" Buna ragmen spesifik bir test icin PQ kosullarini
saglamayabillir.
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Testleri kim yapmali?

v Prensip olarak testler yeterli egitim ve deneyim sahibi
kullanici tarafindan veya firma elemani tarafindan
yapilabilir.

v" Bir cihaz ilk defa alindiginda 1Q,0Q ve PQ testlerinin
satici firma tarafindan yapilmasi gereklidir.

v Cihaz kullanim suresince belirlenen kosullarda ve
periyotlarda OQ ve PQ testleri kullanici tarafindan
yapilabilir.
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Validasyon Kualifikasyon Kalibrasyon

SQ 7 DQ

1Q

SOPs

0Q | PQ

Uretici sorumlulugunda

Calibration

Kullanici sorumlulugunda

37




Spektrofotometre Kalibrayon

v Dalga boyu dogrulugu kalibrasyonu
v" Absorbans dogrulugu

v Rezollisyon (Bandwidth)

v Kacak 1sik (Stray Light)

v GUrultt (Noise)

v' Kayma (Drift)
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Dalga Boyu Kalibrasyonu Kaynaklari

Mercury Arc Lamp
Line Wavelength , nm Line Wavelength , nm
1 253.65 7 404.66
2 296.73 8 407.78
3 302.15 o 4135.84
vl 313.16 10 546.07
5 334.15 11 576.96
6 365.01 12 579.07
Holmium Oxide Glass
Line Wavelength , nm Line Wavelength , nm
1 279.4 7 14153.2
2 287.5 8 460.0
3 333.7 o 484.5
4 360.9 10 536.2
5 385.9 11 637.5
6 418.7
K2Cr207 Solution( NIST SRM3

935a)Absorbans Accuracy 20,40,50,60,70 g/L

235, 257, 313, 345, 350 nm




PQ: Performans Kualifilkasyonu

v" Dalga boyu kalibrasyonu ( dogrulugu ve tekrarlanabilirligi)
v Absorbans dogrulugu ve tekrarlanabilirligi

v Absorbans lineerligi

v" Sinyal/gurultt orani (hassasiyet MDL)

v Kullanilan kivet performansi
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PQ: Performans Kualifikasyonu

v Absorbans Lineerligi: Analiz edilen 6rnek icin kalibrasyon
egrisinin lineer oldugu bolge tayin edilir.

v" Olcim hassasiyeti: Olcllen maddeye gore degismektedir.
Belirli bir absorbans veren standardin konsantrasyon olarak
belirlenir.

v" Sinyal/gurultd orani: Cihazin hassasiyetini belirleyen
parametredir.

v" Belirli konsantrasyonda standart hazirlanarak ortalama
absorbansi olculur.( As) Kor ornegin ortalama absorbansi
Olcultr(Ab)
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PQ: Performans Kualifikasyonu

Absorbans Lineerligl

v Absorbans Lineerligi: Analiz edilen ornek icin kalibrasyon
egrisinin lineer oldugu bolge tayin edilir.

Lineer Aralik s <aomorrs
®
Ni(ppm) Abs(A) .
0.50 0.050
1.00 0.098 o
2.00 0.196 "
4.00 0.395 8 o
6.00 0.592 ]
o2t
Linear Fit: y=a+bx ;
a = -0.0003 =
b: 0099 o®1 11 22 33 44 55 65

Hassasiyet  0.098 A/ppm
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|ICP-MS Performans Parametereler

v' Sensitivity
v" Detection limits

v" Tekrarlanabilirlik

v" Short-term precision
v" Long-term stability

v" Detector linear range

v Oxide and doubly charged species
v Background signal

v Mass calibration stability
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Hassaslyet(Sensitivity)

v Her element icin birim konsantrasyon icin elde edilen
sinyal (cps) olarak tanimlanir.

v" Mg, In, Ce, Ba, ve U metallerini iceren 1 veya 10 nug/L
standart okutularak olcultr.

v" Her elemenicin CPS degerleri cihaz icin verilen
degerden daha yuksek olmalidir.

v Ornek CPS degerleri :
cps/ppb
24Mg > 5 000
15| > 25 000
238 > 20 000
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IDL (Detection limit)

Blank ¢ozelti ile yapilan okumalarin standart
sapmasinin 3 kati olarak hesaplanir.

Element na/L (ppt)

‘Be <9

80Se <10
29Co <1.0
115In <0.5

2381 <0.5
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PQ: Performans Kualifikasyon
FAAS ( hava -Asetilen)

v Cu elementi ile yaplilir
v Alev atomizasyon performans testi
v Analitik hassasiyet testi
v Analitik kesinlik testi

Spesifikasyon: 5 ppm Cu icin
-Sensitivity (Abs) >0.750
-Precision (%) <0.5 olmalidir.
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Flame atomization performance

Olcum Cu( 5 ppm)
1 0.760
2 0.765
3 0.758
4 0.760
5 0.758
6 0.762
7 0.765
8 0.762
9 0.763
10 0.764
Ortalama 0.762
20 RSD 0.34
Spesifikasyon
Absorbans >0.750
20 RSD <0.50
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