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a Anlamlilik Seviyesi
ERM Avrupa Referans Malzemeleri
HR Yiksek Cozinurlik
ICP-MS Enduktif Eslesmis Plazma Kitle Spektrometrisi
ID izotop Seyreltme
ISO Uluslar Arasi Standardizasyon Organizasyonu
k Kapsam Faktori
KDK Kisa Donem Kararllk
M Spetween Uniteler Arasi Karelerin Ortalamasi (ANOVA)
MS.ithin Unite ig;i Karelerin Ortalamasi (ANOVA)
NIST Teknoloji ve Standartlar Ulusal Enstittisu
n Tekrar Sayisi
RSD Bagil Standart Sapma
S Standart Sapma
Shh Uniteler Arasi Standart Sapma (ANOVA)
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SGT Tek Grubbs Testi
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SRM Sertifikall Referans Malzeme
Sw Unite igi Standart Sapma (ANOVA)
Swb Alt Orneklerin Tiim Uniteyi Temsil Etmesi Kosuluyla Yéntemin Unite igi Standart
Sapmasi
Swb.rel Alt Orneklerin Tim Uniteyi Temsil Etmesi Kosuluyla Yéntemin Unite ici Bagil
Standart Sapmasi
t Batun zaman noktalarinin ortalamasi
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Upb Uniteler Arasi Homojenlige Bagl Standart Belirsizlik
Ubb.rel Uniteler Arasi Homojenlige Bagh Bagil Standart Belirsizlik
U*pp Metot Tekrarlanabilirligi Gizlenmis Homojenlige Bagli Standart Belirsizlik
U*pp rel Metot Tekrarlanabilirligi Gizlenmis Homojenlige Bagh Bagil Standart Belirsizlik
Uchar Karakterizasyona Bagli Standart Belirsizlik
Uchar rel Karakterizasyona Bagli Bagil Standart Belirsizlik
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UDK Uzun Donem Kararlilik
Ujts Uzun Dénem Kararliliga Bagli Standart Belirsizlik
Uits rel Uzun Dénem Kararliiga Bagli Bagil Standart Belirsizlik
Usts Kisa Dénem Kararliiga Bagh Standart Belirsizlik
Usts rel Kisa Dénem Kararlihga Bagh Bagil Standart Belirsizlik
uv Mor Otesi
VMswithin MS.inin Serbestlik derecesi
WD-XRF Dalgaboyu Dagilimh X Isini Floresan Spektrometrisi

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gehze-Kocaeli /TURKIYE  T+9026267950 00  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.ir



UME (RM
1203-1
1203-2

TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

Sayfa 5/20

OZET

Bu projede, motorinde kikurt tayini kalite kontroli ve metodun gegerli kilnmasi ¢alismalarinda
kullanilan sertifikali referans malzemelerin (SRM) Uretimi planlanmistir. Bilindigi Gzere havadaki SO,
gazi asit yagmurlarina sebep olmaktadir. Bu gazin salinimindaki 6nemli kaynaklardan biri yakitlardaki
kikarttr. Fosil yakitlarin yakilmasindan kaynaklanan kuikirt emisyonlari konusundaki cevresel
kaygilar kukurt icerigi ile ilgili mevzuatin olusmasina neden olmustur. 1993 yilinda Avrupa Komisyonu
tarafindan yayinlanan mevzuatta benzinde ve motorinde kukdart icerigi tst siniri sirasiyla 500 mg/kg
ve 2000 mg/kg olarak belirlenmigtir. 2009 yilindan itibaren st sinir deger hem benzin hem de motorin
icin 10 mg/kg olarak sinirlandiriimistir. Yakitlardaki kiktrt miktarindaki bu sinirlamalar yapilan
Olcimlerin guvenirliliginin ve kalite kontrolinin 6nemini arttirmistir. Diger Ulkelerde oldugu gibi
Ulkemizde de bu amaca yonelik gergeklestirilien analizlerin guvenilirliginin saglanmasi igin ihtiyac
duyulan motorinde kukurt sertifikali referans malzemesi, dinyada olduk¢a az sayida metroloji
enstitist veya benzer kuruluslar tarafindan Uretiimektedir. Ulusal ve uluslararasi piyasadaki bu
eksikligin giderilmesi bu projenin amaci olmustur.

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gehze-Kocaeli /TURKIYE  T+9026267950 00  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.ir



UME (RM
1203-1
1203-2

TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

Sayfa 6 /20

GIRIS

Bu proje Avrupa Parlamentosu’nun 2003/17/EC numaral yoneltmeligini [1] gbz &6nlne alarak
motorinde kukirt (S) sertifikali referans malzemelerinin tretilmesini kapsamaktadir. Uretim TUBITAK
UME alt yapisi kullanilarak ISO Guide 34 [2] ve ISO Guide 35 [3] kilavuzlarindaki gereklilikler
dogrultusunda gergeklestirilmistir. Uretim icin asa@idaki calismalarin yapilmasi bu projenin
kapsamindadir:

¢ Calismada kullanilacak metotlarin belirlenmesi ve gecerli kilinmasi

o Malzeme isleme, homojenlik, kararlihk, degistirilebilirlik, karakterizasyon c¢alismalarinin
yapilmasi

o Sertifika ve sertifika raporunun hazirlanmasi

TUBITAK UME’nin baslica gorevleri arasinda Tirkiye'de yapilan dlglimleri glivence altina almak ve
lke gapinda izlenebilir dlgimlerin yapilmasini saglamak yer almaktadir. TUBITAK UME, &lglim
blyUklUklerini uluslararasi standartlarda ve ylksek dogrulukta élgmekte ve Ulke ekonomisine yliksek
oranda katki saglamaktadir.

Piyasada, yakitlarda kikurt tayini icin sertifikali referans malzemeler (NIST SRM 1624d, SRM 2723b,
SRM 2770, SRM 2771, ERM EF211, EF212, EF213, EF673a ve EF674a) mevcuttur. Bu tur sertifikall
referans malzemelerin kullanimiyla yakitlardaki kukurt oranlarinin tayinine yonelik élcumler guvenilir
bir sekilde gerceklestirilebilmektedir. Ulkemiz kullanici potansiyeli ve bu malzemelerin yurtdisindan
teminindeki guglikler géz 6nune alindiginda talebin yerli kaynaklarla kargilanmasinda 6nemli bir
avantaj s6z konusudur. Sertifikali referans malzemenin Turkiye’de Uretimi, bu agigin kapanmasi ve
TUBITAK UME’nin altyapisinin ve bilgi birikiminin kullanilimasi agisindan énemlidir.

KATILIMCILAR

SRM'nin Uretim surecinde goérev alan katihmci laboratuvarlar ile katkida bulunduklari faaliyetler
Tablo 1’de verilmigtir.

Tablo 1. Faaliyetlerde yer alan katilimcilar

Faaliyet Katilimci

e TUBITAK UME

N | is| - .
umune aima ve fsieme « TUPRAS izmit Rafinerisi Deney Laboratuvari

e TUBITAK UME

H jenlik cal
omojentik calismast e OMV POAS Haramidere Terminali Laboratuvari

e TUBITAK UME

Kararlhilik galismas
rilik galis ! e OMV POAS Haramidere Terminali Laboratuvari

Proje yonetimi ve veri

degerlendirmesi e TUBITAK UME
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Faaliyet Katilimci
Karakterizasyon galigmasi e TUBITAK UME

e TUBITAK UME

o OMV POAS Antalya Terminali Laboratuvari

o OMV POAS Haramidere Terminali Laboratuvari

o OMV POAS Trabzon Terminali Laboratuvari

e OPET Petrolcilik A.S. Akaryakit Laboratuvarlari
Marmara Laboratuvari

e TUPRAS izmit Rafinerisi Deney Laboratuvari

Degistirilebilirlik Calismasi
(Commutability)

Yogunluk Olgiimleri e TUBITAK UME

MALZEME iSLEME

Aday referans malzeme olarak secgilen hammadde TUPRAS izmit Rafinerisiden temin edilmistir.
Yaklasik 30 mg/kg kukart iceren 72 L ve yaklasik 3 mg/kg kukdrt iceren 180 L motorin hammaddesi
18 L’lik teneke ambalajlarda teslim alinmistir. Her bir teneke ambalajin icerisindeki kukart igerigi ICP-
MS teknigi ile tayin edilmis ve elde edilen degerler Tablo 2’de gosterilmistir.

Tablo 2. Hammaddenin kukurt icerigi

Ambalaj no 1 2 3 4 5 6 7 8 9 (10| 11 |12 |13 | 14

Kikart Kitle Kesri | 2,3|2,5(31,7(32,7/1326(3,2(28|38(31|26[320/(3,0/38]|27
(mg/kg)

Kakurt icerigi belirlenen motorin, hedeflenen derisimlerde referans malzeme hazirlamak Gzere 11 ym
gbzenekli filtre (Whatman 1001) kullanilarak vakumlu slzme araci ile olasi partikillerden
arindiriimistir. Filtre edilen motorin hedeflenen derigsimlerde (UME CRM 1203-1 igin yaklasik 8 mg/kg
ve UME CRM 1203-2 icin yaklasik 14 mg/kg) olacak sekilde karistiriimak Uzere iki farkli seviyedeki
motorin kaynagindan gerekli miktarlarda alinarak 100 L hacminde polietilen tanka aktariimistir.
Aktarilan motorin, homojenligin saglanmasi amaciyla en az 4 saat boyunca karistiriimistir.

Referans malzemenin doldurulacagr 125 mL hacimli aliminyum Uniteler, dolum oncesi yikanarak
laminar hava akigh kabin icerisinde kurutulmustur. Yikanan ve kurutulan aliminyum giseler, kukart
icerigi acisindan ICP-MS teknigi ile tayin edilmistir. Motorin tankindan alinan drnekler ile aliminyum
siselere doldurulan drneklerin kuikurt icerigi karsilastiriimis ve anlaml bir fark gdézlenmemistir. Elde
edilen sonuglara t-testi uygulanmig ve analiz sonucunda yikanan siselerde herhangi bir kukurt
kirliligine rastlanmamistir.

125 mL’lik aliminyum siseler en az 100 mL motorin icerecek sekilde UME CRM 1203-1 ve
UME CRM 1203-2 igin 700’er unite olarak dolumu yapilmis ve dolum sirasina gore etiketlenmistir.
Dolumu yapilan aday referans malzemeler 4 °C sicakliginda soguk depoda muhafaza edilmigtir.
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HOMOJENLIK

Malzemede sertifikalandirilmasi planlanan analitin tim Unitelerdeki homojenliginin kontroli amaciyla
tabakall rastgele drnekleme yontemiyle Uretilen tim Uniteleri kapsayacak sekilde, UME CRM 1203-1
ve UME CRM 1203-2 i¢cin 9'ar Unite secilmigtir. Segilen Unite sayisina toplam Unite sayisina bagli
olarak karar verilmis olup bu sayi her iki aday malzeme igin yaklasik olarak toplam Unite sayisinin kip
koku olarak belirlenmistir. Toplam Unite sayisi esit olarak gruplara bolinmus ve her gruptan bir Unite
rastgele secilmistir. Secilen Unitelerde 3 paralel dlgim yapiimistir. Homojenlik testi dlgiimleri OMV
POAS Haramidere Terminali Laboratuvarinda TS EN ISO 20884 [4] standart yOntemine goére
WD-XRF teknidi ile yapiimistir.

Orneklerin analizi tek-yonli varyans analizi (ANOVA) ile degerlendirilmistir. Veriler herhangi bir
egilimin ve/veya aykiri degerin varligini kontrol etmek igin istatistiksel olarak degerlendirilmistir.
Doldurma ve 6lcim siralamasina bagl herhangi bir egilim gézlemlenmemistir.

ANOVA ydntemiyle Unite ici (sw,) Ve Uniteler arasi (sy) homojenlik standart sapma degerleri asagidaki
denklemler yoluyla hesaplanmistir:

S, =./MS

whb

within (1)
MSithin - Unite ici karelerinin ortalamasi

Sub : alt drneklerin tim Uniteyi temsil etmesi kosuluyla yéntemin standart sapma degeri

\/Msbetween B MSWithin
n

Sbb -

(2)

MSpenween © Uniteler arasi karelerinin ortalamasi
n : Her Unite icin 6lglim sayisi

MSpetween, MSwimin degerinden daha kiguk oldugunda sy, hesaplanamaz. Bu durumda, u*y, metot
tekrarlanabilirligi tarafindan gizlenmis olabilecek maksimum heterojenligin standart belirsizligi,
asagidaki bagintiyla hesaplanir:

u* _ SWb 2
bb = 4
VNV Vvswithin

vmswithin - MSwitin S€rbestlik derecesi

(3)

Homojenlikten kaynaklanan belirsizlik verileri Tablo 3'te gosterilmistir. Homojenlik degerlendirmesinde
kullanilan veriler grafikler halinde Ek 1’de verilmigtir.
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Tablo 3. Homojenlik ¢alismasi sonugclari

Swi re S re u* rel u re

SRM ) | O | 6 | (%)

UME CRM 1203-1 | 2,64 |1,91| 0,88 | 1,91

UME CRM 1203-2 | 2,59 | 0,50 | 0,86 | 0,86

KARARLILIK

Kararlihk ¢alismalari, sertifikali referans malzemenin kullaniciya génderilmesi sirasinda (kisa dénem
kararlihk) meydana gelebilecek cevresel sartlarin ve depolama kosullarinin (uzun dénem kararlilik)
laboratuvarda benzer kosullar yaratiimasi ile gergeklestiriimistir. Kararhlik testi dlgimleri OMV POAS
Haramidere Terminali Laboratuvarinda TS EN ISO 20884 standart yontemine gore WD-XRF teknigi
ile yapilmistir.

Kisa dénem kararlilik ve uzun dénem kararhlik testleri icin secilen Uniteler tabakali rastgele érnek
secimi yontemi kullanilarak belirlenmigtir.

Kisa donem kararlilik calismalari igin test edilecek sicakliklar 18 °C, 35 °C ve 50 °C, sureler ise 1, 2
ve 4 hafta olarak belirlenmistir. Her 3 sicaklikta da test edilecek her bir zaman arali§i icin
UME CRM 1203-1 ve UME CRM 1203-2 i¢in 2’ser Unite test kabinlerine konmustur. Kararlilik testinde
referans nokta icin ise 2’ser Unite érnek ayriimis olup bu Uniteler dogrudan referans sicakhgi olan
+4 °C’ye yerlestirilmistir. Her bir test suresinin sonunda 3 test sicakligindan 2’ser Unite referans
sicakhga aktariimigtir. Dort haftalik test suresi tamamlandiginda referans sicakliga aktarilan butin
Uniteler, referans olarak kullanilacak Unitelerle birlikte ayni zamanda analiz edilmistir.

Uzun dénem kararlihk ¢aligsmalari igin test 6rnekleri, 4 °C de 0, 1, 2, 3 ay sure ile bekletilmigtir.

Kisa Donem Kararhilik Calismasi Sonuclari:

Degerlendirmeler 18 °C, 35 °C ve 50 °C igin ayri ayri gergeklestirilmistir.

Her bir noktadaki degerler, Grubbs testi uygulanarak %95 ve %99 guvenilirlik seviyesinde aykiri
degerler acisindan incelenmigtir. Her bir zaman noktasl i¢in hesaplanan degerlerin zamana karsgi
grafigi ¢izilmis ve zamana karsi derisim degerlerinde herhangi anlamli bir degisim olup olmadiginin
belirlenmesi igin degiskenler arasindaki iliski analiz edilmistir (regression analysis). Hesaplanan
edimler, anlamhlik agisindan t-test kullanilarak test edilmigtir. Burada a = 0,05 (% 95 guvenilirlik
seviyesi) anlamlilik derecesi igin ift kuyruklu kritik t degeri olarak t, , kullaniimistir. ligili grafikler Ek
2’'de verilmistir.

Test zamanina karsi ¢izilen derigim verilerinden aralarindaki uyumun varligina iligkin degerlendirme
icin uyum gizgisi cizilmigtir. Cizilen egim c¢izgileri igin uygulanan t-test sonucunda, higbir egimin
sifirdan farkli olmadigi tespit edilmigtir. 18 °C, 35 °C ve 50 °C’de gergeklestirilen kisa donem kararlilik
calismalarinin veri degerlendirme sonuglari Tablo 4’de verilmigtir.
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Tablo 4. Kisa dénem kararlilik testleri sonuglari

Parametre UME CRM 1203-1 UME CRM 1203-2

18 °C Hayir Hayir
Grafigin egimi %95 ve %99

guvenilirlik seviyesinde anlamli 35°C Hayir Hayir
derecede sifirdan farkh mi?

50 °C Hayir Hayir

Aykiri Deger* - -

*SGT: Tek Grubbs Testi

Yapilan degerlendirme sonucunda, Uretilen sertifikali referans malzemenin 4 hafta sire ile 18 °C,
35 °C ve 50 °C’de kararh oldugu gorilmustir. Sonug olarak, érneklerin sicakligin 50 °C’yi ve stirenin
4 haftayr gegmemesi kosulu ile son kullaniciya herhangi bir sogutma uygulamasi yapmadan
ulastirlabilir oldugu kararina varilmistir. Kisa dénem kararlilik ¢alismalarinda elde edilen belirsizlik
degerleri Tablo 5’de verilmigtir. Kisa donem kararlilik testlerinden elde edilen belirsizlik degerleri, uzun
dénem kararlilik testlerinden elde edilen belirsizlik de@erleri ile karsilastirildiginda ihmal edilebilecek
duzeydedir.

Tablo 5. UME CRM 1203 Kisa Dénem Kararlilik Belirsizlik Degerleri

Kisa Donem Kararlihk UME CRM 1203-1 UME CRM 1203-2
Belirsizlik Degerleri

18 °C 35°C 50°C 18 °C 35°C 50°C

Usts rer (%0) 0,38 0,33 0,13 0,69 0,47 0,72

Uzun Donem Kararhlik Calismasi Sonuclari:

Uretilen SRM'nin raf émr{, uzun dénem kararhlik caligmalari sonuglarina gére belirlenir. Bu dlgiimler,
0, 1, 2 ve 3 ay sure ile UME CRM 1203-1 ve UME CRM 1203-2 i¢cin 2'ser adet (1 asil, 1 yedek
toplamda 16 adet) tnite 4 °C’de tutulmus ve belirlenen sire sonunda kukurt tayinleri yapilmigtir.

Her bir zaman noktasinda bulunan degerlerin ortalamasi Ek 3’'te verilmigtir. Her bir noktaya ait hata
cizgileri, bulunan degerlerin standart sapmasi olarak verilmistir.

Bulunan degerler zamana kars! cizilmis aralarindaki uyum belirlenmistir. Uretilen malzemenin raf
omrunin de belirlenmesine de dahil edilecek olan uzun donem kararliliktan kaynaklanan belirsizlik
degeri, Uys, SuU sekilde hesaplanir:

Um0y (4)

2t-£)
Burada

RSD : Kararlilik galismasinda elde edilen batin sonuglarin bagil standart sapmasi
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t; : Her bir paralel icin zaman noktasi
t : Bltlin zaman noktalarinin ortalamasi
t . 4 °C’de Onerilen raf omri

Uzun donem kararlliktan kaynaklanan ve atanmis degerin belirsizligine katkisi, uy 4 °C’de 12 ay igin
hesaplanmistir. Bu, sertifika degerinin belirsizlik bltcesine katki yapan 3 parametreden biridir.
Sonuglar Tablo 6’da verilmistir. Grafikler Ek 3’te verilmistir.

Tablo 6. 12 ay raf dmri igin uzun dénem kararlilik testi sonuglari

SRM UME CRM 1203-1 UME CRM 1203-2

4 °C’de zamana karsi hesaplanan
derisim degerleri ile ¢izilen

grafigin egimi anlamh derecede Hayir Hayir
sifirdan farkli mi?
4 °C’de
12 ayhk raf omri igin 3,95 3,92
uIts,rel
(%)

* Veriler %95 guvenilirlik seviyesinde degerlendirilmistir.

Elde edilen sonuglara gére malzemenin depolama sicakligi 4 °C olarak belirlenmigtir. Buna ek olarak
belirlenen raf dmrindn sonrasindaki kararliligi giivence altina almak igin dizenli sertifikasyon sonrasi
izleme ol¢cumleri yapilarak belli ddnemlerde tekrar degerlendirmeler yapilacaktir.

KARAKTERIZASYON

ISO Guide 34 rehberine gore karakterizasyon ve deger atama ¢esitli yollardan yapilabilir. Bu projede
malzemenin karakterizasyonu potansiyel primer metot olan ID-ICP-MS ile yapilmistir.

Karakterizasyon c¢alismasindan kaynaklanan belirsizlik, ug, sertifika degerini hesaplarken dikkate
alinmistir. Karakterizasyon belirsizligi, Ucnar, ID-ICP-MS yéntemi ile yapilan élgimler sonucunda elde
edilen verilerden GUM Workbench yazilimi kullanilarak hesaplanmistir.

ID-ICP-MS yénteminde kalibrasyon standardi olarak NIST SRM 3154 ve izotopga zenginlestirilmis
standart olarak IRMM 646 SRM’leri kullaniimistir. Yaklasik 0,2 g motorin 6rnedi ile karigtirilan
izotopga zenginlestiriimis standart kapali sistem mikrodalga yakma tnitesinde (Milestone Ethos Plus)
Sekil 1’deki dizenek ile ¢ozindrlestiriimistir. Cézindrlestirme isleminden sonra saf su ile seyreltilen
orneklerin izotop orani (**S/**S) élgtimleri HR-ICP-MS (Thermo Element 2) cihazinda orta ¢éziniirlik
(medium resolution) modunda yapilmistir.
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Sikistirma Vidasi

Disk
Adaptor

Teflon Kabin Kapagi

Yiksek Sicakliga Dayanikli Dis Kisim

Teflon Kap

Kuartz Kap

Su - H202 Karigimi

Ornek - HNO:s - H20: Karigimi

Mikrodalga rotor

Sekil 1. Motorin 6rneklerinin mikrodalga yakma Unitesinde ¢ézunurlegtirmesi

Motorinde kukurt tayini metot gecerli kilma (validasyon) calismalarinda NIST SRM 2723b ve ERM-
EF674a matriks SRM’leri kullaniimigtir ve elde edilen geri kazanim degerleri Tablo 7’de verilmistir.

Tablo 7. Metodun gecerli kilinmasi (validasyon) calismasinda elde edilen geri kazanim sonuglari

Sertifika Geri
Degeri ve | Tekrar 1 | Tekrar 2 | Tekrar 3 | Tekrar 4 | Tekrar 5 | Tekrar 6 | Tekrar 7 | Ortalama | Kazanim | RSD

Belirsizligi | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) (%) (%)
(mg/kg)
ERM-EF674a | 11,0+0,9 | 10,86 | 11,13 | 10,75 | 10,67 | 10,71 | 10,75 | 10,87 10,82 98,4 14

Matriks SRM

NIST 2723b | 9,06 £0,25 | 8,92 8,81 8,75 8,59 8,87 8,79 8,87 8,8 97,1 1,2

OZELLIK DEGERLERININ VE BELIRSIZLIKLERININ ATANMASI

Sertifika degerleri Uzerindeki belirsizlik karakterizasyon calismasindan gelen belirsizligi  (Ucpar),
homojenlikten gelen belirsizligi (uy,) ve uzun dénem kararhliktan gelen belirsizligi (uys) icermektedir.

Bu farkli parametrelerin CRM belirsizligine yansitiimasi asagida verilen formul kullanarak yapilmistir:

2 2 2
UCRM =k- \/uchar +Upy, + Uy (5)

Sertifika degeri Uzerindeki genigletiimis belirsizlik degeri yaklasik olarak % 95 glvenilirlik arahgini
temsil eden kapsam faktoru, k=2 temel alinarak hesaplanmistir. Sertifika degerleri ve belirsizlikleri
Tablo 8’de, her bir parametrenin sertifika degeri Uzerindeki belirsizlige yapmis oldugu yuzde katkisi
ise Tablo 9’da verilmigtir.
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Tablo 8. Sertifika degerleri ve belirsizlikleri

R e s UCRM UCRM rel
Kiikiirt Der'§|m| Uchar,rel | Upb,rel | Uits,rel '
SRM makg) | TIRD o) | o) | o) | )
UME CRM 1203-1 8,7 0,8 1,1 |1,91(3,95| 9,05
UME CRM 1203-2 14,5 1,2 |0,97|0,86(3,92| 8,26

Tablo 9. Ucrm degerini olusturan her bir parametrenin dedere yizde katkisi

l-'lbb,rel uIts,rel uchar,rel

=RM (%) %) %)

UME CRM 1203-1 27,4 56,8 15,8
UME CRM 1203-2 15,0 68,2 16,9

DEGIiSTIRILEBILIRLIK

Degistirilebilirlik  (commutability)

calismasinin  amaci

laboratuvarlarca elde edilen degerlerin birbiriyle uyumlu oldugu gézlemlenmistir.

Tablo 10. Degistirilebilirlik (Commutability) calismasi sonuglari

referans malzemelerin sertifikalandirilan
Ozelliginin metottan bagimsiz oldugunun gdsteriimesidir. Bu amacgla ID-ICP-MS yoéntemiyle elde
edilen degerler, Mayis 2015de TUBITAK UME tarafindan diizenlenen motorin yeterlilik testinde
laboratuvarlarda rutin olarak kullanilan UV-Floresans ve WD-XRF metotlarindan elde edilen
degerlerle karsilastirlmistir. Tablo 10’da gdsterilen karsilastirma sonucunda farkli metotlar ve

Lab. UME CRM 1203-1 UME CRM 1203-2
Kukiirt (mg/kg) Kukurt (mg/kg) Kullanilan Metot

1 8,7 14,5 ID-ICP-MS

2 79 14,0 EN ISO 20846 (UV-Fluorescence)
3 8,0 13,9 EN ISO 20846 (WD-XRF)

4 7.9 13,4 EN ISO 20846 (WD-XRF)

5 9,1 14,6 EN ISO 20846 (UV-Fluorescence)
6 8,1 13,8 EN ISO 20846 (WD-XRF)

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gehze-Kocaeli /TURKIYE  T+9026267950 00  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.ir




UME (RM
1203-1
1203-2

TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

Sayfa 14/20

YOGUNLUK

Yogunluk 6lgimleri TUBITAK UME'de I1SO 12185 [5] standardina gére (20 = 1) °C’de yapilmistir.
Tablo 11'de gésterilen Urinlin yogdunluguna ait bilgiler referans malzemenin sertifikasinda
bilgilendirme amaclh deger olarak verilmistir.

Tablo 11. Yogunluk dl¢imi sonuglari

Yogunluk | Belirsizlik (k=2)
SRM (kg/m?) (kg/m?)
UME CRM 1203-1 | 821,65 0,05
UME CRM 1203-2 | 822,81 0,05

IZLENEBILIRLIK

Uretilen sertifikali referans malzemelerin atanmis degerlerinin metrolojik izlenebilirligi NIST SRM 3154
kullanilarak saglanmigtir. ID-ICP-MS ydntemiyle yapilan karakterizasyon calismalarinda kullanilan
tum c¢ozeltiler gravimetrik olarak hazirlanmigtir. Motorinde kukart tayini metot gecerli kilma
(validasyon) calismalarinda NIST SRM 2723b ve ERM-EF674a matriks SRM'leri kullaniimistir. Tartim
islemlerinde kullanilan terazilerin kontrolii her kullanim éncesinde TUBITAK UME’ye izlenebilir uygun
kutle seti agirliklari ile gergeklestirilmistir. Olgim belirsizligi hesaplamalari, ID-ICP-MS y6ntemi ile
yapilan O&lgimler sonucunda elde edilen verilerden GUM Workbench vyazilimi kullanilarak
hesaplanmistir.

KULLANIM TALIMATI

Saklama kosullari

Malzeme +2 °C - +8 °C sicaklik arali§inda saklanmaldir. Unite agilmadan énce (nitenin (st kisminda
yogunlasma ile olusabilecek etkileri ortadan kaldirmak icin ¢alkalanmalidir.

En az ornek alim miktari

Karakterizasyon calismasinda 0,25 mL &rnek ile calisiimis, Unite ici ve Uniteler arasi olgiimlerde
homojenlik ile ilgili bir sorun gézlenmemistir.

Givenlik uyarilari

Normal laboratuvar dnlemleri uygulanir. Malzemelerin mevcut olan guvenlik kurallarina gére kullanimi
ve atilmasi 6nemle tavsiye edilir. Malzemeler ile ¢caligirken ¢ceker ocak ve/veya uygun maske kullanimi
gibi koruyucu onlemlerin alinmasi gerekmektedir. Yanici parlayici malzemelere yonelik onlemler bu
malzemeler i¢in de gegerlidir. Lutfen kullanimdan énce Malzeme Guivenlik Belgesine bakiniz.
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Ek 1. Homojenlik Galigmalan icin Grafikler
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Sekil 2. UME CRM 1203-1 Homojenlik
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Sekil 3. UME CRM 1203-2 Homojenlik

Not: Sekil 2 ve 3'teki hata cubuklari 3 tekrarli yapilan dlgtimlerin standart sapmasini gdéstermektedir.
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Ek 2. Kisa Donem Kararhhk Galigmalari igin Grafikler
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Sekil 4. UME CRM 1203-1 KDK 18 °C
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Sekil 5. UME CRM 1203-1 KDK 35 °C
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Sekil 6. UME CRM 1203-1 KDK 50 °C
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Sekil 7. UME CRM 1203-2 KDK 18 °C
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Sekil 8. UME CRM 1203-2 KDK 35 °C
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Sekil 9. UME CRM 1203-2 KDK 50 °C

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gehze-Kocaeli /TURKIYE  T+9026267950 00  F+9026267950 01  www.ume.tubitak.gov.ir




UME (RM
1203-1
1203-2

TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

Sayfa 20/20

Ek 3. Uzun Donem Kararlilik Caligmalan igin Grafikler
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Sekil 10. UME CRM 1203-1 UDK 4 °C
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Sekil 11. UME CRM 1203-2 UDK 4 °C

Not: Sekil 10 ve 11’deki hata ¢cubuklari 6 tekrarli yapilan élcimlerin standart sapmasini

gostermektedir.
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