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KISALTMALAR

ANOVA Varyans analizi

CFPP Soguk filtre tikanma noktasi

ISO Uluslararasi standardizasyon organizasyonu

MShetween ANOVA’dan Uniteler arasi karelerinin ortalamasi

M Suithin ANOVA’dan Unite i¢i karelerinin ortalamasi

RSD Bagil standart sapma

SRM Sertifikall referans malzeme

SI Uluslararasi birimler sistemi

TRaNS Tabakali rastgele numune secgimi yazilimi
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SEMBOLLER
a Anlamlilik seviyesi
Unite basina tekrar sayisi
S Standart sapma
Sbh Uniteler arasi standart sapma (ANOVA)
Sbbrel Uniteler arasi bagil standart sapma
Swb Unite igi standart sapma (ANOVA)
Swh,rel Alt drneklerin tim Uniteyi temsil etmesi kosuluyla yéntemin Unite i¢i standart sapmasi
Ubb Uniteler arasi homojenlige bagli standart belirsizlik
Ubb,rel Uniteler arasi homojenlige bagli bagil standart belirsizlik
U*bb Metot tekrarlanabilirlijince gizlenmis homojenlige bagli standart belirsizlik
U*bprel Metot tekrarlanabilirlijince gizlenmis homojenlige bagli bagdil standart belirsizlik
et Dik.dij-rtgen dagilim olarak modellenmig olasi Uniteler arasi homojenlige bagh standart
belirsizlik
oot Dikdortgen Qagll_lm olarak modellenmis olasi Uniteler arasi homojenlige bagh bagil
’ standart belirsizlik
Uchar Karakterizasyona bagli standart belirsizlik
Uchar rel Karakterizasyona bagli bagil standart belirsizlik
Urts Uzun dénem kararhhida bagh standart belirsizlik
Ults,rel Uzun dénem kararliliga bagli bagil standart belirsizlik
Usts Kisa dénem kararliliga bagh standart belirsizlik
Usts, rel Kisa donem kararliiga bagli bagil standart belirsizlik
t Butun zaman noktalarinin ortalamasi
t. Cift kuyruklu kritik t degeri (t testi)
ti Her bir paralel igin zaman noktasi
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OZET

Petrokimya endistrisi tarafindan satisa sunulan motorin, belirli Grin 6zelliklerine sahip olmak
zorundadir. Bu o6zellikler Avrupa’da EN 590 standardi, 98/70/EC numaral Avrupa Birligi direktifi,
Amerika Birlesik Devletlerinde Cevre Koruma Ajansi (EPA), Turkiye'de ise Enerji Piyasasi Denetleme
Kurulu (EPDK) ve Turk Standartlari Enstitisu (TSE) tarafindan belirlenmis ve yayinlanmistir [1-2].

Standartlara uygun olarak Uruin Uretme ve satiga sunma zorunlulugu sebebiyle Uretici firmalar Urettikleri
uriiniin belirlenen 6zelliklere sahip olup olmadigini kontrol etmek durumundadirlar. istenilen dzelliklere
sahip Urinin elde edildigini tespit etmek ve bundan emin olmak icin Grin 6zellikleri 6lgimlerinin
yapildigi cihaz ve ydéntemlerin kontrol edilmesi gerekmektedir. Bu kontrol ise sertifikali referans
malzeme ile yapilabilmektedir.

Bu calismada motorinde soguk filtre tikanma noktasi (CFPP), kinematik viskozite ve yogunluk
parametreleri igin kullanilan metotlarin dogrulanmasina olanak saglayip referans olacak, ISO
Guide 34 [3] ve ISO Guide 35 [4] rehberlerine uygun sertifikali referans malzeme (SRM) Uretimi
hedeflenmistir.
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GiRiS
Motorin gerek performans gerekse cevresel koruma acgisindan belli 6zelliklere sahip olmaldir. Bu
Ozellikler Turkiye’de TS EN 590, Avrupa’da ise EN 590 ve direktif 98/70/EC tarafindan belirlenmigtir.

Petrokimya endustrisi kuruluglari kullanima sunacaklari motorinin bu &zellikleri saglamasiyla
yukumladurler [1-2,5].

Motorinin istenilen dzelliklerde oldugunu tespit etmek icin standart metotlar kullaniimaktadir. Standart
metotlar Olglimlerin laboratuvarlar arasi karsilastirilabilirligini saglamakla birlikte laboratuvarlarin
standart metodu ayni dogrulukta uygulayabildigini garanti etmemektedir. Kullanilan standart metotlarin
dogru bir sekilde uygulandiginin ispati icin sertifikali referans malzemeye ihtiya¢c vardir. Bu amagcla
TUBITAK Ulusal Metroloji Enstitiisii, motorinde soguk filtre tikanma noktasi (CFPP), yogunluk ve
kinematik viskozite degerlerinin Olgimunde kullanilan metotlarin, dogrulugunun ispatlanmasi igin
kullanilacak olan sertifikali referans malzeme Uretimini gerceklestirmistir. Elde edilen referans malzeme
icin Uretim ayrintilar1 bu raporda sunulmaktadir.

Soguk filtre tikanma noktasi, motorin yakitinin belirli sartlar altinda sogutuldugunda standart bir filireden
belirli bir stirede gecebildigi en distk sicaklik derecesidir ve birimi santigrat derecedir (°C). Yogunluk,
homojen bir yapiya sahip maddenin birim hacminin kutlesi, birimi kg/m?, kinematik viskozite ise bir
akigkanin akmaya karsi gosterdigi direng ve birimi mm?/s dir.
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MALZEME iSLEME

Motorinde c¢oklu parametre referans malzemesinin islenmesi sirecinde ilk olarak numunenin
homojenlestirilecegi 300 L’lik yiksek yodunluklu polietilen tank, stizme isleminde kullanilacak ekipman
ve 0,5 L’lik amber cam siseler ve plastik kapaklarinin temizligi gergeklestirilmistir. Uretimde kullanilan
tank deterjanla yikanmis, énce ¢esme suyu daha sonra da ultra saf suyla (Milli-Q, 18,2 MQ-cm?)
durulanarak kurutulmustur. Sizme ekipmani, amber cam siseler ve plastik kapaklari da deterjan ile
ylkanmis, 6nce gesme suyu daha sonra da ultra saf suyla (Milli-Q, 18,2 MQ-cm™?) durulanarak
kurumalari icin 40 °C’ye ayarlanmis hepa filtreli konvansiyonel etlive yerlestirilmistir. Bidon, siizme
ekipmani, sise ve kapaklarin kurumasi 5 gun igerisinde tamamlanmistir.

istenilen soguk filtre tikanma noktasi, yogunluk ve kinematik viskozite degerini saglayan motorin
numunesi, TUPRAS izmit Rafinerisi'nden temin edilmistir. Motorin numunesi 0,45 ym delik boyutuna
sahip seliloz asetat membran filtre (Whatman, 10370019 GF 6) ile stzulerek 300 L’lik, yiksek
yogunluklu polietilen tanka aktariimistir. Bidon icerisinde toplanan motorin numunesi tanktan tekrarl
bosaltma ve doldurma iglemi ile sirkile edilmek suretiyle homojenize edilmigtir. Homojenlestirmenin
ardindan motorin numunesi temizleme ve kurutma isleminden gegcirilmis siselere yaklasik 0,5 L olacak
sekilde hacimsel olarak doldurulmustur. Hazirlanan 528 Unite dolum sirasina gore etiketlenerek
referans sicaklik de@eri olan +4 °C depoya yerlestirilmistir.

HOMOJENLIK

Homojenligin kontroll igin rastgele tabakali drnekleme yontemiyle tiim drnekleri kapsayacak sekilde 10
adet ornek belirlenmistir. Secilen Unitelerin her birinden tim parametreler igin 2 paralel 6lgim
yapiimistir. Olglimler tekrarlanabilirlik kosullari altinda gegerli kilinmig yéntemler kullanilarak, analiz ve
dolum siralamasindan kaynaklanabilecek olasi egilimleri ortaya gikaracak bir yolla yapiimistir. Olgiimler
OMV Petrol Ofisi AS Haramidere Laboratuvari tarafindan gergeklestirilmistir.

Uretilen malzemenin homojenligini degerlendirmek igin yogunluk, kinematik viskozite ve soguk filtre
tikanma noktasi parametreleri dlcim sonuglari Gzerinde istatistiksel hesaplamalar yapilmigtir. Her bir
parametre icin orneklerin dlcima ile elde edilen toplam 20 6lgim sonucu tek-yonlG varyans analizi
(ANOVA) ile degerlendiriimistir. Verilerin tektepeli dagilimi ANOVA ile istatistiksel degerlendirme igin
onemli bir 6n kosuldur. Bu nedenle 6rnek ortalamalarinin yani sira her bir 6lcim sonucunun dagilimi
normal dagihm grafikleri kullanilarak normallik i¢in, histogramlar kullanilarak da tektepelilik i¢in kontrol
edilmigtir. TUum parametreler, bireysel sonuglar ve ortalamalar agisindan yaklasik normal bir dagilim
gOstermistir ve tektepeli bir dagilim gézlenmistir.

Veriler herhangi bir egilimin ve/veya aykiri degerin varligini kontrol etmek icin istatistiksel olarak
degerlendirilmistir. Doldurma ve Olgum siralamasina baglh herhangi bir egilim gozlemlenmemigtir.
Viskozite parametresi icin aykiri bir degerin varhgi (yalnizca bir Unitenin iki paralel élgiminden bir

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gebze-Kocaeli /TURKIYE T+90 26267950 00 F+90 262 67950 01 www.ume.tubitak.gov.r



TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1501

Sayfa 9/27

tanesinde) tespit edilmistir (tek Grubbs testi, a = 0,05). Aykiri de@er icin herhangi teknik bir sebep
saptanamadigindan, aykiri deger istatistiksel degerlendirmeye dahil edilmigtir.

ANOVA ydntemiyle Unite ici (Swp) Ve Uniteler arasi (sw) homojenlik standart sapma degerleri asagidaki
denklemler yoluyla hesaplanmigtir:

Swb =4/ MSwithin (1)

MSuitmin: ANOVA Unite ici karelerinin ortalamasi

Swb, alt érneklerin tim Uniteyi temsil etmesi kosuluyla yontemin s dederine esittir.

Syp = \/Msbetweenn_ IvlSwithin (2)

MSpetween: ANOVA Uniteler arasi karelerinin ortalamasi
n : Her Unite icin dlgim sayisi

MSpetween<MSuithin, Oldugunda sp, hesaplanamaz. Bu durumda, u*y,, metot tekrarlanabilirligi tarafindan
gizlenmis olabilecek heterojenligin standart belirsizligi, asagidaki esitlikle hesaplanir [6]:

Swb 2
Uy, = %4 3)
N\ Vmswithin

*

Wiswithin - MShwithin Serbestlik derecesi

ANOVA uygulanan degiskenler igin, su, veya u*y, degerlerinden blyutk olan homojenlikten kaynaklanan
belirsizlik bilegeni (uw) olarak alinmigtir (Tablo 1).

Tablo 1. Homojenlik Calismasi Sonuglari

Parametre Swh,rel Shb,rel U, rel Ubb,rel
(%) (%) (%) (%)
Soguk Filtre * . . N
Tikanma Noktasi (°C)
Kinematik Viskozite
(40 °C’de) (mm?/s) 0,009 0,011 0,008 0,011
Yogunluk
(15 °C’de) (kg/m?) 0,0004 0,0005 0,0003 0,0005

*Soguk filtre tikanma noktasi homojenlik ¢calismasina ait belirsizlik degerleri ihmal edilebilir dlgtidedir.

Aykiri degerler dahil edilerek yapilan hesaplama sonucunda, Uniteler arasi degisimin tim degiskenler
icin genellikle distk oldugu tespit edilmistir (en fazla % 0,011). Soguk filtre ttkanma noktasi
parametresinde tim Uniteler igin ayni deger dlgulmuastir ve bu parametre icin homojenligin belirsizlige
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katkisinin olmadigi tespit edilmistir. Homojenlik degerlendirmesinde kullanilan veriler grafikler halinde
Ek 1'de verilmigtir.

KARARLILIK

Kararlihk c¢alismalari, sertifikali referans malzemenin kullaniciya gdnderiimesi sirasinda meydana
gelebilecek gevresel sartlarin (kisa dénem kararlilik) ve depolama kosullarinin (uzun dénem kararhlik)
laboratuvarda benzer kosullar yaratiimasi ile gergeklestirilmistir.

Kisa donem kararlilik testi igin secilen 18 Unite ve uzun donem karalilik testi icin secilen 4 Unite, TRaNS
(Tabakali Rastgele Numune Segcimi) kullanilarak belirlenmigtir.

Kisa dénem kararlilik calismalari igin test edilecek sicakliklar +20 °C ve +50 °C, surelerise 1,2, 3ve 4
hafta olarak belirlenmistir. Her iki sicaklikta da test edilecek her bir zaman aralidi icin ikiser Unite test
kabinlerine koyulmustur; toplam 8 unite +20 °C’ye ve 8 unite +50 °C’ye yerlestirilmistir. Kararlilik
testinde referans nokta icin ise 2 Unite érnek ayrilmis olup bu Uniteler dogrudan referans sicakligi olan
+4 °C’ye yerlestirilmistir. Her bir test slresinin sonunda her iki sicaklik ortamindan 2’ser Unite referans
sicakhga aktariimistir. Dort haftalik test suresi sonunda referans sicakliga aktarilan butln Unitelerin
referans Unitelerle birlikte ayni zamanda 6lgimi gergeklesmistir. Olgiimler OMV Petrol Ofisi AS
Haramidere Laboratuvari tarafindan gergeklestirilmistir.

Uzun dénem kararlilik ¢galismalari igin, toplam 4 sise ayrilarak oda sicakliginda; (20 + 4) °C, 0 ve 21
hafta slre ile muhafaza edilmistir. 4 Gnite 21 haftanin sonunda oda sicakhdindan referans sicakliga
aktarilmis olup, tim Unitelerin analizi ayni zamanda gergeklestiriimistir. Olgtimler indnii Universitesi
Petrol Arastirma Laboratuvari tarafindan gergeklestirilmigtir.

Kisa Donem Kararhilik Calismasi Sonuclari:

Olglim sonuglari dncelikle ayni zaman noktalarina gore gruplandirilmigtir ve her bir zaman noktasi igin
degerlendirme yapiimistir. Bu degerlendirmeler her iki sicaklik igin ayri ayri gergeklestiriimistir.

Her bir noktadaki degerler, Grubbs testi uygulanarak % 95 ve % 99 guvenilirlik seviyelerinde aykiri
degerler agisindan incelenmistir. Her bir zaman noktasi igin hesaplanan degerlerin zamana karsi grafigi
cizilmis ve zamana karsi derisim de@erlerinde herhangi anlamh bir degisim olup olmadiginin
belirlenmesi icin degiskenler arasindaki iligski analiz edilmistir (regression analysis). Hesaplanan
edimler, anlamhlik agisindan t-test kullanilarak test edilmigtir. Burada a = 0,05 (% 95 guvenilirlik
seviyesi) anlamlilik derecesi igin gift kuyruklu kritik t degeri olarak t, o kullanilmigtir. ilgili grafikler — Ek
2’ de verilmigtir.
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Grubbs testi uygulanarak verilerin istatistiksel degerlendirmelerinde viskozite parametresi igin aykiri bir
deger tespit edilmistir. Bununla beraber degerin atilmasi i¢in gecgerli teknik bir gerekge olmadigindan
bu deger atilmadan veriler arasinda tutulmustur. Depolama zamanina karsi gizilen derisim verilerinden
aralarindaki uyumun varhgina iliskin degerlendirme icin uyum gizgisi ¢izilmistir. Bitliin parametreler icin
cizilen egim gizgileri igin uygulanan t-test sonucunda, higbir egimin sifirdan farkli olmadig! tespit
edilmigstir. + 20 °C ve + 50 °C’ de gergeklestirilen kisa donem kararlilik galismalarinin veri degerlendirme
sonuglari Tablo 2’ de verilmistir.

Tablo 2. Kisa Donem Kararlilik Testleri Sonuglari

o t ot rs . 50 °C igin ¢izilen
20 e(“:ilrgllir:’/ggz;?/: goj/ra;‘égm grafigin egimi % 95 ve %
egimi 7o - 70> Aykiri 99 givenilirlik Aykin
Parametre guvenilirlik seviyesinde Deger* ivesind laml Deger*
anlamli derecede sifirdan eger seviyesince an‘ami eger
farkll mi? derecede sifirdan farkl
) mi?
Soguk Filtre Tikanma
Noktas (°C) Hayir - Hayir -
Kinematik Viskozite Havir Bir Havir i
(40 °C’de) (mm?/s) y (SGT, % 95) y
Yogunluk (15 °C’de
9 (kg/$n3) ) Hayir - Hayir -

*SGT: Tek Grubbs Testi

Yapilan degerlendirme sonucunda, Uretilen sertifikali referans malzemenin 4 hafta sire ile hem +20
°C hem de +50 °C’de kararl oldugu gérilmustir. Orneklerin, sicakligin +50 °C'yi ve siirenin 4 haftay!
gegmemesi kosulu ile son kullaniciya herhangi bir sogutma uygulamasi yapilmadan ulastirilabilecegi
sonucuna varilmistir.

Uzun Donem Kararhlik Sonuclari:

Uretilen SRM’ nin raf émri{, uzun dénem kararlilik galismalari sonuglarina gore belirlenir. Uzun dénem
kararlilik testleri icin 2 adet numune +4 °C referans sicakliktan +20 °C test sicakligina aktarilip 21 hafta
boyunca bekletilmistir. Daha sonra bu Gniteler, +4 °C referans sicaklikta bekletilen 2 Gnite ile es zamanli
olarak 6lgiime tabi tutulmustur.

Her zaman noktasi i¢in, her bir siseden 2 paralel dlgim gercgeklestiriimis olup o noktadaki degerler
belirlenmigtir. Bulunan toplam 4 degerin ortalamasi Ek 3’ te grafikte verilmistir. Her bir noktaya ait hata
cizgileri, bulunan 4 degerin standart sapmasi olarak verilmistir.

Grubbs test uygulandiginda, soguk filtre tikanma noktasi, yogunluk ve kinematik viskozite parametreleri
icin aykiri deger tespit edilmemigtir.
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Bulunan degerler zamana kars! cizilmis ve aralarindaki uyum belirlenmistir. Uretilen malzemenin raf
Omrundn de belirlenmesine dahil edilecek olan uzun dénem kararliliktan kaynaklanan belirsizlik degeri,
Uis [7], asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanir:

RSD
b= 0y (@)

J 2dt- )
Burada

RSD : Kararlilik calismasinda elde edilen batln sonuglarin bagil standart sapmasi

ti : Her bir paralel igin zaman noktasi
t : BUtin zaman noktalarinin ortalamasi
t : +20 °C’de onerilen raf omri

Uzun dénem kararlihktan kaynaklanan belirsizlik, uis, +20 °C’de 12 ay i¢in hesaplanmistir. Bu, atanmig
degerin belirsizlik bltcesine katki yapan 3 parametreden biridir. Sonuglar Tablo 3’te verilmigtir. Grafikler
Ek 3’te verilmigtir.

Tablo 3. 12 Ay Raf Omrii igin Uzun Dénem Kararlilik Testi Sonuglari

+20 °C’de zamana karsi hesaplanan +20 °C’de
p parametre degerleri ile gizilen grafigin 12 aylik raf 6mrii igin
arametre MR
egimi anlaml derecede sifirdan farkh Ults,rel
mi?* (%)
Soguk Filtre Tikanma
Noktasi (°C) Hayr 3,49
Kinematik Viskozite
(40 °C’de) (mm?/s) Hayr 0.12
Yogunluk
(15 °C’de) (kg/m?) Hayir 0,0011

* Veriler %95 guvenilirlik seviyesinde degerlendirilmigtir.

Elde edilen sonuglara gére malzemenin 12 ay suresince +20 °C’de muhafaza edilebilecegi tespit
edilmigtir. Buna ek olarak belirlenen raf dmri sonrasindaki kararlilig1 guivence altina almak i¢in dizenli
sertifikalandirma sonrasi izleme Olgumleri yapilarak belli donemlerde tekrar degerlendirmeler
yapilacaktir.
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KARAKTERIZASYON

ISO Guide 34 rehberine gore karakterizasyon ve deger atama ¢esitli yollardan yapilabilir. Bu projede
soguk filtre tikanma noktasi, kinematik viskozite (40 °C’'de) ve yogunluk (15 °C’de) parametreleri icin
malzemenin karakterizasyonu laboratuvarlar arasi karsilastirma yontemi ile yapilmistir. Katilimci
laboratuvarlarin segim kriterleri; s6z konu parametreyi 6lcmedeki uzmanliklarini, ayni ya da benzer
numunelerin analizleri igin akredite olmalarini, ilgili alanlarda yeterlik testlerine katilimlari ile bagarih
sonuclar elde etmelerini ve laboratuvar kalite yonetim sistemi uygulamalarini icermektedir. Bu ¢alisma
icin ulusal laboratuvarlarla baglanti kurulmustur. Tim katiimci laboratuvarlarin motorinde parametre
Olgumleri kapsaminda ISO/IEC 17025’e [8] gore akreditasyonlari veya vyetkinlikleri mevcuttur.
Laboratuvarlardan gecerli kilnmig/dogrulanmis metotlar kullanmalari istenmisgtir.

Katilimci laboratuvarlara ikiser Unite numune goénderilmis olup bu Unitelerin se¢imi tim Uretilen partiyi
temsil edecek sekilde TRaNS programi ile yapilmistir. Laboratuvarlardan her tniteyi ayri numune olarak
muamele etmeleri ve her Uniteden her bir parametre icin 2 paralel 6lciim sonucu raporlamalari
istenmigtir. Laboratuvarlar, 2 Unite icin dlcim belirsizlikleri ve bunun igin benimsedikleri yaklagimla
beraber her bir parametre icin 4’er adet badimsiz sonug¢ raporlamistir. Ayrica gerceklestirdikleri
Olcumlerin izlenebilirliklerini garanti altina almak icin kalibrasyonda kullandiklari referans malzemelerin
detaylari da laboratuvarlardan istenmistir. Laboratuvarlarin kodlari ve kullandiklari metotlar Tablo 4’de
Ozetlenmistir.

Soguk filtre tikanma noktasi, kinematik viskozite ve yogunluk parametrelerinin karakterizasyon
¢alismasindan kaynaklanan belirsizlik, ucnar, sertifika belirsizlik degerini hesaplarken dikkate alinmistir.
Karakterizasyon belirsizligi, ucar, agagidaki esitlige gore hesaplanmigtir.

SS
Ughar— ﬁ (5)

Ucnar - Karakterizasyondan kaynaklanan belirsizlik
SS . Kabul edilmis katilimci laboratuvarin sonuglarinin ortalamasinin standart sapmasi

n : Laboratuvarlar arasi ¢alismaya katilmis olan ve sonucu kabul edilmis laboratuvar sayisi

Tablo 4. Laboratuvarlar Tarafindan Kullanilan Metotlar

LAB | LAB | LAB | LAB [ LaAB [ LAB [ LAB [ LAB | LAB | LAB | LAB
Parametre 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 12

Soguk Filtre Tikanma Noktasi (°C) ML | M1 (M1l |(M1|M1|M1]|MLl|MLl|ML|ML

Kinematik Viskozite (40 °C’de) (mm?/s)| M2 | M2 | M2 | M2 | M2 | M2 | M2 | M2 [ M2 | M2 [ M2

Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?) M3 | M3 | M3|[M3|M3|M3|M3|M3]|M3|M3|M3

M1: TS EN 116
M2: TS 1451 EN ISO 3104/T1
M3: TS EN ISO 12185
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OZELLIK DEGERLERININ VE BELIRSIZLIKLERININ ATANMASI

Laboratuvarlardan veri seti kabul edilip teknik olarak degerlendirilir. Laboratuvarin élgiimleri hakkinda
teknik problem raporlamasi durumunda veri seti dederlendirmeye alinmaz. Veriler asagida belirtilmis
parametrelerden ikisini birden saglayamadigi durumda da degerlendirmeye alinmaz:

» Grubbs test (% 99) sonucunda aykiri olmasi

» Laboratuvarin saglamis oldugu 4 bagimsiz sonug uzerindeki bagil standart sapmanin,
tum laboratuvar sonuglarinin bagil standart sapmasindan blyuk olmasi

Her bir parametre icin veriler teknik olarak degerlendiriimis, tim laboratuvarlarin raporladiklari
sonuglarin bagil standart sapma degerleri soguk filtre tikanma noktasi i¢in % 4, kinematik viskozite (40
°C’de) igin % 0,14 ve yogunluk (15 °C’de) icin % 0,01 olarak belirlenmistir. Teknik degerlendirme
sonucunda raporlanan verilerin tamaminin toplam hesaplamaya dahil edilmesine karar verilmigtir.
Karakterizasyon olgim verilerine ait grafikler Ek 4’te verilmistir.

Karakterizasyon calismasi ile elde edilen sertifika degerleri Tablo 5'te verilmistir. Her bir parametre igin
belirlenmig sertifika degeri degderlendirmeye kabul edilen tim laboratuvar sonuglarinin ortalamasi
olarak hesaplanmistir.

Sertifika degerleri ile birlikte raporlanan belirsizlik, karakterizasyon, uchar, homojenlik, ups, ve uzun dénem
kararliliktan gelen belirsizligi, us, icermektedir.

Bu farkli parametrelerin CRM belirsizligine yansitiimasi asagida verilen esitlik kullanilarak yapilmistir:

2 2 2
UCRM =k- \/uchar + Upp + Uy

(6)

Sertifika degeri Uzerindeki genigsletilmig belirsizlik degeri yaklasik olarak % 95 guvenilirlik araligini temsil
eden kapsam faktoru, k=2 temel alinarak hesaplanmistir. Ek 4’te verilen grafiklerde degerlendirmeye
kabul edilen tim laboratuvar sonugclari icin laboratuvarlar tarafinca raporlanan genisletilmis belirsizlik
degerleri ve sertifikalandirilan aralik gosterilmistir. Sertifika degerleri ve belirsizlikleri Tablo 5'te, her bir
parametrenin sertifika degeri Uzerindeki belirsizlige yapmis oldugu yuzde katkisi ise Tablo 6'da
verilmistir.
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Tablo 5. Sertifika Degerleri ve Belirsizlikleri

L g o . Ubb,rel Uits, rel Uchar,rel UcRM,rel
Parametre Sertifika Degeri Ucrm (%) (%) (%) Nchar (%)
Soguk Filtre Tikanma o °
Noktasi 211°C 16°C 0,0 349 | 126 10 7.6
Kinematik Viskozite | -, oq 1 orc | 0007 mm2is | 0011 | 0124 | 0043 | 11 | 0.264
(40 °C’de)
Yogunluk 3 5
(15 °C’de) 825,82 kg/m 0,05 kg/m 0,0005 0,001 0,003 11 0,007

Tablo 6. Ucgm Degerini Olusturan Her Bir Parametrenin Degere Ylizde Katkisi

Ubb,rel Ults,rel Uchar,rel
Parametre (%) (%) (%)
Soguk Filtre Tikanma Noktasi 0,0 73,4 26,6
Kinematik Viskozite (40 °C’de) 6,3 69,6 24,2
Yogunluk (15 °C’de) 11,2 24,5 64,2

DEGISTIRILEBILIRLIK
Degistirilebilirlik (commutability) referans malzeme ve temsil ettigi rutin 6rneklerin dlgimunde
kullanilabilecek farkli 6lgim ydéntemlerince Uretilen sonuclar arasindaki esitligin matematiksel iligkisidir

[9]. Bu ¢alismada gergeklestirilen dlgiimler ydnteme baglidir ve 6lgimu yapilan parametreler icin farkl
Olcim yontemleri ile elde edilmis sonuclar s6z konusu degildir.

Referans malzemenin Uretiminde kullanilan motorin genel saglayici bir akaryakit Uretim tesisinden
temin edilmistir, bu sebeple benzer 6zelliklerdeki diger rutin motorin drneklerini temsil ettigi sdylenebilir.

IZLENEBILIRLIK

Soguk filtre ttkanma noktasi, yogunluk ve viskozite metoda bagli olarak dlgllen parametrelerdir ve TS
EN 116 (soguk filtre ttkanma noktasi) [10], TS 1451 EN ISO 3104/T1 (kinematik viskozite) [11],
TS EN ISO 12185 (yogunluk) [12] metotlarinda belirtilen proseddrlerin tam olarak uygulanmasi ile elde
edilebilirler. SRM igin atanmis sertifika degerleri metoda bagli dolayisiyla operasyonel tanimhidir. Elde
edilen sonuglarin izlenebilirligi ¢calismaya katilan tim laboratuvarlarin kullandiklari cihaz ve
ekipmanlarin kalibrasyon ve dogrulamasini Sl izlenebilir araglar (kalibratorler, referans malzemeler)

kullanmalari ile mimkin olmustur.
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KULLANIM TALIMATI

Saklama Kosullari

Malzeme (20 % 4) °C sicaklikta, 1sik gérmeyen ve temiz bir ortamda saklanmalidir. S6z konusu
olabilecek herhangi bir kirliligi dnlemek adina sisenin temiz ortam sartlari altinda agilmasi, sise icine
higcbir sey sokulmamasi ve sise kapagdinin uzun sure acgik birakilmamasi gerekmektedir.

En Az Ornek Alim Miktar

Olgiimi  yaparken kullanilan standart metotlarda belirtilen miktarda numune alinarak 6lgim
gerceklestiriimelidir. Soguk filtre tikanma noktasi igin TS EN 116 [10], kinematik viskozite igin TS
1451 EN ISO 3104/T1 [11] ve yogunluk icin TS EN ISO 12185 [12] standart metotlari dikkate alinmalidir.

Giivenlik Onlemleri

Malzeme motorin igermektedir. Malzemenin mevcut olan guivenlik kurallarina gére kullanimi ve atilmasi
onemle tavsiye edilir. Malzeme ile galisirken ¢eker ocak ve/veya uygun maske kullanimi gibi koruyucu
onlemlerin alinmasi dnerilmektedir. Yanici parlayici malzemelere yonelik dnlemler bu malzeme icin de
gecerlidir. Malzemenin kullanimi ve atilmasi konularinda daha detayh bilgi, Guvenlik Bilgi Formu’nda
bulunabilir.
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REViZYON TARIHCESI

Tarih Aciklama
23.03.2016 | ik yayn.
Tablo 1'de ortalama deger bdlimua ¢ikarildi. Kinematik Viskozite ve Yogdunluk igin
U*bb,rel AN Upprel degerleri glincellendi.
23.11.2018 | Tablo 5’te Kinematik Viskozite ve Yogunluk icin Upp el ileUcm el degerleri ve Soguk
Filtre Tikanma Noktasi deger ve belirsizlikleri icin anlamli sayilar glincellendi.
Tablo 6'da tim degerler glincellendi.
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Ek 1. Homojenlik Caligmalari i¢in Grafikler

Kinematik Viskozite (40 °C'de)

(mm?2/s)

2,5080
2,5075
2,5070
2,5065
2,5060
2,5055
2,5050
2,5045

-

12

92 131 194 269 333 422 460 482 510

Unite No

Sekil 1. UME CRM 1501 Kinematik Viskozite (40 °C’de), Homojenlik

Yogunluk (15 °C'de) (kg/m?)

825,85

825,83

825,81

825,79

825,77

825,75

4
4
2
2

12

92 131 194 269 333 422 460 482 510

Unite No

Sekil 2. UME CRM 1501 Yogunluk (15 °C’de), Homojenlik
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Soguk Filtre Tikanma Noktasi (°C)

-22,0

-21,5

21,0 —¢—¢—0¢—0¢—0—0 —0 —0o o — o

-20,5

-20,0

12 92 131 194 269 333 422 460 482 510

Unite No

Sekil 3. UME CRM 1501 Soguk Filtre Tikanma Noktasi, Homojenlik
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Ek 2. Kisa Donem Kararlilik Caligmalan igin Grafikler

Kinematik Viskozite (40 °C'de)
(mm?2/s)

2,5069 -

2,5064 -
¢ 24 * 3

2,5059 ¢
—y—t

2,5054 -
2,5049 T T T )
0 1 2 3 4

Zaman (Hafta)

Sekil 4. UME CRM 1501 Kinematik Viskozite (40 °C’de) +20 °C’de Kisa Dénem Kararlhigi

Kinematik Viskozite (40 °C'de)

(mm?/s)

2,5069 -

2,5064 -
P . *
2,5059 : 2 2
L 4 L 4 4

2,5054 - .

2,5049 . . T .
0 1 2 3 4

Zaman (Hafta)

Sekil 5. UME CRM 1501 Kinematik Viskozite (40 °C’de) +50 °C’de Kisa Dénem Kararlilgi

TUBITAK Gebze Yerleskesi PK 54 41470 Gebze-Kocaeli /TURKIYE T+90 26267950 00 F+90 262 67950 01 www.ume.tubitak.gov.r




TUBITAK UME CRM

Sayfa 22/27 . T
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1501
*
825,815 -
& 825,810 -
£
= 825,805 -
g 825,800 ¢ * * — —®
S 825,795 -
n
= 825,790 ¢ * *
E
§ 825,785 -
3 825,780 . - - -
> 0 1 2 3 4
Zaman (Hafta)

Sekil 6. UME CRM 1501 Yogunluk (15 °C’de) +20 °C’de Kisa Dénem Kararliligi

825,815 -
& 825,810 -

E

2 825,805 -

g 825,800 ¢ . X3 X3 .
S) 825,795 -

n

E 825,790 ¢ . *
2 825,785 -

=}

4 825,780 . . . .
> 0 1 2 3 4

Zaman (Hafta)

Sekil 7. UME CRM 1501 Yogunluk (15 °C’de) +50 °C’de Kisa Donem Kararliligi
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_ -22,0 -
0
©
x
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z
g 21,0 ¢ . . * .
g ~
x 0
[
<
= -20,0 ¢ * ¢
4
=
o)
°)
]
'19,0 T T T 1
0 1 2 3 4
Zaman (Hafta)

Sekil 8. UME CRM 1501 Soguk Filtre Tikanma Noktasi +20 °C’de Kisa Dénem Kararlhgi

- -22,0 -
()
©
x
o
z
©
£ -210 ¢ < _& & — —
g ~
X0
-
()
s
= -20,0 ¢
4
=
o)
0
n
'19,0 T T T 1
0 1 2 3 4
Zaman (Hafta)

Sekil 9. UME CRM 1501 Soguk Filtre Tikanma Noktasi +50 °C’de Kisa Dénem Kararlhgi
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Ek 3. Uzun Donem Kararlilik Galigmalari igin Grafikler

Kinema tik Viskozite (40 °C'de)

(mm?/s)

2,498

2,497

2,496

2,495

2,494 j——

2,493

2,492

21

Zaman (hafta)

Sekil 10. UME CRM 1501 Kinematik Viskozite (40 °C’de) +20 °C’de Uzun Dénem Kararliligi

Yogunluk (15 °C'de) (kg/m?)

825,762

825,760 |

825,758

825,756

825,754 ) —

[

825,752

825,750 |

825,748

825,746
0

21

Zaman (hafta)

Sekil 11. UME CRM 1501 Yogunluk (15 °C’de) +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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Soguk Filtre Tikanma Noktasi

(°C)

24,2
24,0 |
23,8
23,6

23,4 ) S

232
-23,0 \

-22,8

0 21

Zaman (hafta)

Sekil 12. UME CRM 1501 Soguk Filtre Tikanma Noktasi +20 °C’de Uzun Dénem Kararliligi
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Sekil 13. UME CRM 1501 Kinematik Viskozite (40 °C’de), Karakterizasyon
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Sekil 14. UME CRM 1501 Yogunluk (15 °C’de), Karakterizasyon
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Sekil 15. UME CRM 1501 Soguk Filtre Tikanma Noktasi, Karakterizasyon
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