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KISALTMALAR
ANOVA Varyans analizi
CFPP Soguk filtre titkanma noktasi
ISO Uluslararasi standardizasyon organizasyonu
MSbetween ANOVA'dan uniteler arasi karelerinin ortalamasi

MSwithin—sample (error)

RSD

Sl
SRM
TRaNS

Cift etken ANOVA icin Unite ici karelerinin ortalamasi
Bagil standart sapma

Uluslararasi birimler sistemi

Sertifikall referans malzeme

Tabakall rastgele numune segimi yazilimi
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SEMBOLLER

a Anlamlilik seviyesi

Am Olgiim sonucu ile sertifikalandirilan deger arasindaki fark

N Unite basina tekrar sayisi

Nt Karakterizasyon c¢alismasina katilmis ve verileri kabul edilip atanmis degerin
hesaplanmasinda kullaniimig laboratuvar sayisi

S Standart sapma

Shb Uniteler arasi standart sapma (ANOVA)

Shbrel Uniteler arasi bagil standart sapma

Swb Unite ici standart sapma (ANOVA)

Swb,rel Alt 6rneklerin tim Uniteyi temsil etmesi kosuluyla yontemin Unite igi standart sapmasi

Ubb Uniteler arasi homojenlige bagli standart belirsizlik

Ubb rel Uniteler arasi homojenlige bagli bagil standart belirsizlik

Urect Dikdortgen dagilim olarak modellenmis olasi Uniteler arasi homojenlige bagh standart
belirsizlik

U Dikdortgen Qagll_lm olarak modellenmig olasi Uniteler arasi homojenlige bagh bagil
standart belirsizlik

Uchar Karakterizasyona bagli standart belirsizlik

Uchar,rel Karakterizasyona bagli bagil standart belirsizlik

U Olglim sonucu ile sertifikalandirilan deger arasindaki farka ait belirsizlik

U, Olglim sonucu ile sertifikalandirilan deger arasindaki farka ait genisletiimis belirsizlik

Uits Uzun dénem kararhhda bagh standart belirsizlik

Uts, rel Uzun donem kararlihga bagh bagil standart belirsizlik

Umeas Standart 6lgum belirsizligi

Usts Kisa donem kararliliga bagli standart belirsizlik

Usts, rel Kisa donem kararliiga bagli bagil standart belirsizlik

t Batdn zaman noktalarinin ortalamasi

to,df Cift kuyruklu kritik t degeri (t testi)

ti Her bir paralel icin zaman noktasi
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OZET

Petrokimya endistrisi tarafindan satisa sunulan motorin, belirli Grin 6zelliklerine sahip olmak
zorundadir. Bu ozellikler Avrupa’da EN 590 standardi, 98/70/EC numarali 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 uriin Uretme ve satisa sunma zorunlulugu sebebiyle Uretici firmalar Urettikleri
uriiniin belirlenen 6zelliklere sahip olup olmadigini kontrol etmek durumundadirlar. istenilen dzelliklere
sahip Grun elde edildigini tespit etmek ve bundan emin olmak icin triin ézellikleri dlgimlerinin yapildigi
cihaz ve yontemlerin kontrol edilmesi gerekmektedir. Bu kontrol ise sertifikali referans malzeme ile
yapilabilmektedir.

Bu calismada motorinde kinematik viskozite, yogunluk, damitma (250 °C ve 350 °C’deki geri kazanim
ve %5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 ve 95 geri kazanimin oldugu sicaklik degerleri), setan indisi
ve parlama noktasi parametrelerinin 6lcimu i¢in kullanilan metotlarin dogrulanmasina olanak saglayip
referans olacak, ISO Guide 34 [3] ve ISO Guide 35 [4] rehberlerine uygun sertifikali referans malzeme
(SRM) Uretimi hedeflenmisgtir.
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GiRiS
Motorin gerek performans gerekse cevresel koruma acisindan belli 6zelliklere sahip olmalidir. Bu
Ozellikler Turkiye’'de TS 3082, Avrupa’da ise EN 590 ve direktif 98/70/EC tarafindan belirlenmisgtir.

Petrokimya endustrisi kuruluglari kullanima sunacaklari motorinin bu 6zellikleri saglamasiyla
yukumluddrler [1-5].

Motorinin istenilen 6zelliklerde oldugunu tespit etmek icin standart metotlar kullanilmaktadir. Standart
metotlar Olgimlerin 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 Referans Malzemeler Laboratuvari, motorinde kinematik viskozite,
yogunluk, damitma (250 °C ve 350 °C’deki geri kazanim ve %5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 ve
95 geri kazanimin oldugu sicaklik degerleri), setan indisi ve parlama noktasi degerlerinin dlgiminde
kullanilan metotlarin, dogrulugunun ispatlanmasi icin kullanilacak olan sertifikali referans malzeme
uretimini gerceklestirmistir. Elde edilen referans malzeme igin Uretim ayrintilari bu raporda
sunulmaktadir.
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MALZEME iSLEME

Motorinde c¢oklu parametre referans malzemesinin islenmesi surecinde ilk olarak numunenin

homojenlestirilecegdi 300 L’lik yliksek yogunluklu polietilen tank, stizme isleminde kullanilacak ekipman

ve 0,5 L'lik amber cam siseler ve plastik kapaklarinin temizligi gergeklestiriimistir. Uretimde kullanilan

tank deterjanla yikanmis, 6nce gcesme suyu ve daha sonra da ultra saf suyla (Milli-Q, 18,2 MQ-cm?)

durulanarak kurutulmustur. Stizme ekipmani, amber cam siseler ve plastik kapaklari da deterjan ile
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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 icerisinde tamamlanmistir.

Motorin numunesi, TUPRAS-izmit Rafinerisinden temin edilmis ve 0,45 um delik boyutuna sahip seliiloz
asetat membran filtre (Whatman, 10370019 GF 6) ile stzllerek 300 L lik, yiksek yodunluklu polietilen
tanka aktariimistir. Bidon icerisinde toplanan motorin numunesi tanktan tekrarli bosaltma ve doldurma
islemi ile sirkiile edilmek suretiyle homojenize edilmistir. Homojenlestirmenin ardindan motorin
numunesi temizleme ve kurutma isleminden gegirilmis siselere yaklasik 0,5 litre olacak sekilde hacimsel
olarak doldurulmustur. Hazirlanan 528 Unite dolum sirasina goére etiketlenerek referans sicaklik degeri
olan +4 °C depoya yerlestiriimistir.

HOMOJENLIK

Uretilen malzemenin homojenligini degerlendirmek igin kinematik viskozite, yogunluk, damitma (250 °C
ve 350 °C’deki geri kazanim ve % 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 ve 95 geri kazanimin oldugu
sicaklk degerleri), setan indisi ve parlama noktasi parametreleri Uzerinde istatistiksel hesaplamalar
yapilmigtir. Homojenligin degerlendiriimesinde laboratuvarlar arasi karakterizasyon calismasi verileri
kullaniimigtir.

Rastgele tabakali érnekleme ydntemiyle tim drnekleri kapsayacak sekilde secilen 2’ser Unite 10 tane
laboratuvara génderilmistir. Secilen Unitelerin her birinden tim parametreler icin 2 paralel 6lgim
yapilimistir. Olgtimler tekrarlanabilirlik kosullari altinda, gegerli kilinmis yéntemler kullanilarak, analiz ve
dolum siralamasindan kaynaklanabilecek olasi edilimleri ortaya ¢ikaracak bir yolla yapilimistir.

Her bir parametre icin 6rneklerin élgimu ile elde edilen toplam 40 dlglim sonucu yinelemesiz ¢ift-etken
varyans analizi (ANOVA) ile degerlendirilmistir. Verilerin dagihimi ANOVA ile istatistiksel degerlendirme
icin 6nemli bir 6n kosuldur; bu nedenle érnek ortalamalarinin yani sira bireysel sonuclarin dagilimlari
normal dagilim grafikleri kullanarak normallik icin ve histogramlar kullanarak tektepelilik igin kontrol
edilmigtir. TUm parametreler bireysel sonuglar ve ortalamalar agisindan yaklasik normal bir dagilim
gOstermistir ve tektepeli bir dagilim gézlenmisgtir.

Veriler, herhangi bir egilimin ve/veya aykiri dederin varligini kontrol etmek icin istatistiksel olarak
degerlendirilmistir. Doldurma ve 6lgum siralamasina bagl herhangi bir egilim goézlemlenmemigtir. Setan
indisi ve damitma (% 5 ve 20 geri kazanim sicakligi) parametreleri igin aykiri birer degerin varligi tespit
edilmigtir (tek Grubbs testi, a = 0,05). Aykiri degerler, asagidaki durumlar g6z 6éniinde bulundurularak
teknik acgidan degerlendiriimistir ve bu durumlardan herhangi ikisini saglayamadigi igin
degerlendirmeye alinmamistir.

» Grubbs test (% 99) sonucunda aykiri olmasi
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» Laboratuvarin referans malzeme adayi ve kalite kontrol numunesi icin tim laboratuvar
Olcim sonuglari ortalamalari ile uyumsuz (6lcim belirsizlikleri ile birlikte) sonug
bildirilmesi

» Laboratuvarin saglamis oldugu 4 bagimsiz sonug uzerindeki bagil standart sapmanin,
tim laboratuvar sonuglarinin tizerindeki bagil standart sapmadan biytk olmasi

ANOVA yontemiyle Unite igi (Swb) Ve Uniteler arasi (Sww) homojenlik standart sapma degerleri agagidaki
denklemler yoluyla hesaplanmigtir:

wa _ \/Mswithir;sample(error) (1)

M Shithin-sample (erron): Gift etken ANOVA igin Unite ici karelerinin ortalamasi
y : TUm sonuglarin ortalamasi

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

\/ Msbetween—unit - MSwithin—sampIe(error)
n
Spp = — 2
y
MSpetween - Uniteler arasi karelerinin ortalamasi

MShuithin-sample (error) - Gift etken ANOVA igin Unite i¢i karelerinin ortalamasi
y : TUm sonuglarin ortalamasi
n : Her Gnite igin 6lgim sayisi

ANOVA uygulanan degdiskenler icin, sy, homojenlikten kaynaklanan belirsizlik bileseni (up,) olarak
alinmistir (Tablo 1).
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Tablo 1. Homojenlik ¢calismasi sonuglari

Swb,rel Sbb,rel Ubb,rel
Parametre

(%) (%) (%)
250 °C (%) 0,53 1,75 1,75
350 °C (%) 0,09 0,38 0,38
% 5 geri kazanim (°C) 0,47 1,16 1,16
% 10 geri kazanim (°C) 0,39 1,02 1,02
% 20 geri kazanim (°C) 0,33 0,62 0,62
% 30 geri kazanim (°C) 0,86 0,24 0,24
g % 40 geri kazanim (°C) 0,08 0,21 0,21

£
a % 50 geri kazanim (°C) 0,09 0,25 0,25
% 60 geri kazanim (°C) 0,10 0,21 0,21
% 70 geri kazanim (°C) 0,08 0,21 0,21
% 80 geri kazanim (°C) 0,06 0,22 0,22
% 90 geri kazanim (°C) 0,23 0,14 0,14
% 95 geri kazanim (°C) 0,15 0,34 0,34
o 0,19 0,39 0,39

Setan indisi
0,66 1,70 1,70
Parlama Noktasi (°C)
. o . 0,114 0,229 0,229
Kinematik Viskozite (40 °C’de) (mm?/s)
. 0,003 0,005 0,005
Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?)

Homojenlik dederlendirmesinde kullanilan veriler grafikler halinde Ek 1’de verilmistir.
KARARLILIK

Kararllik galismalari, sertifikali referans malzemenin kullaniciya génderilmesi sirasinda meydana
gelebilecek gevresel sartlarin (kisa dénem kararlilik) ve depolama kosullarinin (uzun dénem kararhlik)
laboratuvarda benzer kosullar yaratiimasi ile gergeklestirilmistir.
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Kisa donem kararlilik testi icin secilen 14 Gnite ve uzun dénem karalilik testi icin segilen 6 Unite, TRaNS
(Tabakali Rastgele Numune Segimi) kullanilarak belirlenmistir.

Kisa donem kararlilik calismalari icin test edilecek sicakliklar +20 °C ve +50 °C, sureler ise 1, 3 ve 4
hafta olarak belirlenmistir. Her iki sicaklikta da test edilecek her bir zaman aralidi icin ikiser inite test
kabinlerine koyulmustur; toplam 6 Unite +20 °C’ye ve 6 unite + 50 °C’ye yerlestirilmigtir. Kararlilik
testinde referans nokta icin ise 2 Unite érnek ayrilmis olup bu Uniteler dogrudan referans sicakligi olan
+4 °C’ye yerlestirilmistir. Her bir test sliresinin sonunda her iki sicaklik ortamindan 2’ser Unite referans
sicakliga aktarilmistir. Dort haftalik test sliresi sonunda referans sicakliga aktarilan butin Uniteler,
referans Unitelerle birlikte ayni zamanda 6lgimi gergeklesmistir. Olglimler OMV-Petrol Ofisi AS.
Haramidere laboratuvarinca gergeklestirilmistir.

Uzun doénem kararlilik ¢calismalari igin, toplam 6 sise ayrilarak oda sicakliginda, (20 + 4) °C, 0, 12, 21
hafta sire ile muhafaza edilmistir. Kisa donem kararlilik calismasinda oldugu gibi her bir stirenin
sonunda oda sicakligindan 2 sise referans sicakliga transfer edilmis olup, tim Unitelerin analizi ayni
zamanda gerceklestirilmistir. Olgimler Karadeniz Teknik Universitesi Prof. Dr. Saadettin Gliner Yakit
Uygulama Arastirma Merkezince gergeklestirilmistir.

Kisa Donem Kararhilik Calismasi Sonuclari:

Olglim sonuglari dncelikle ayni zaman noktalarina gére gruplandiriimigtir ve her bir zaman noktasi igin
degerlendirme yapiimistir. Bu degerlendirmeler her iki sicaklik igin ayri ayri gergeklestirilmistir.

Her bir noktadaki degerler, Grubbs testi uygulanarak hem % 95 hem de % 99 glvenilirlik seviyesinde
aykiri degerler agisindan incelenmistir. Her bir zaman noktasi i¢in hesaplanan degerlerin zamana karsi
grafigi cizilmis ve zamana karsi derisim degerlerinde herhangi anlamli bir degisim olup olmadiginin
belirlenmesi i¢cin degiskenler arasindaki iligki analiz edilmistir (regression analysis). Hesaplanan
edimler, anlamhlik acisindan t-test kullanilarak test edilmigtir. Burada a = 0,05 (% 95 guvenilirlik
seviyesi) anlamlilik derecesi icin ¢ift kuyruklu kritik t degeri olarak tqq kullaniimigtir. ilgili grafikler Ek
2’'de verilmistir.

Grubbs testi uygulanarak verilerin istatistiksel degerlendirmelerinde higbir parametre igin aykiri bir
deger tespit edilmemigtir. Depolama zamanina karsi ¢izilen derisim verilerinden aralarindaki uyumun
varhigina iliskin degerlendirme igin uyum cizgisi ¢izilmistir. Bitln parametreler icin gizilen egim cizgileri
icin uygulanan t-test sonucunda, higbir egimin sifirdan farkli olmadigi tespit edilmistir. + 20 °C ve + 50
°C’de gergeklestirilen kisa doénem kararllik ¢aligmalarinin veri degerlendirme sonuglari Tablo 2'de
verilmistir.
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Tablo 2. Kisa dénem kararlilik testleri sonuclari

+20 °C igin gizilen +50 °C igin gizilen
grafigin egimi grafigin egimi
% 95 ve % 99 % 95 ve % 99
Parametre giivenilirlik Sgg;[* giivenilirlik Sgg:ri
seviyesinde seviyesinde
anlamli derecede anlamli derecede
sifirdan farkli mi? sifirdan farkli mi?
250 °C (%
) Hayir - Hayir -
350°°C (%) Hayir - Hayir -
% 5 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 10 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 20 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 30 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
1]
E % 40 geri kazanim (°C)
g Hayir - Hayir -
a % 50 geri kazanim (°C) H H
ayir ayir -
% 60 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 70 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 80 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 90 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
% 95 geri kazanim (°C) H H
ayir - ayir -
Setan indisi Hayir ) Hayir }
Parlama Noktasi (°C) Hayir ) Hayir .
Kinematik Viskozite (40 °C’de) Havir i Havir i
(mm?/s) y y
Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?) Hayir - Hayir -

*SGT: Tek Grubbs Testi

Yapilan degerlendirme sonucunda, Uretilen sertifikali referans malzemenin 4 hafta stre ile hem +20 °C
hem de +50 °C’de kararli oldugu goérilmustir. Sonug olarak, 6rnekler sicakligin +50 °C'yi ve slrenin 4
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haftayr gecmemesi kosulu ile son kullaniciya herhangi bir sodjutma uygulamasi yapiimadan
ulastirilabilecegi sonucuna varilmistir.

Uzun Donem Kararlilik Sonuclari:

Uretilen SRM’nin raf émrii, uzun dénem kararllik ¢galismalari sonuglarina gére belirlenir. Uzun dénem
kararlihk degerlendirmeleri icin +4 °C referans sicakliktan +20 °C test sicakligina 2’ser adet numunenin
aktarilip 12 ve 21 hafta boyunca bekletilmistir. Daha sonra bu numuneler +4 °C referans sicaklikta
bekletilen 2 adet numune ile es zamanli olarak dlgiime tabi tutulmustur.

Her bir zaman noktasi igin, her bir sisede 2 paralel dlgim gercgeklestiriimis olup o noktadaki degerler
belirlenmistir. Her bir noktada bulunan toplam 4 degerin ortalamasi Ek 3’te grafikte verilmistir. Her bir
noktaya ait hata gizgileri, bulunan 4 degerin standart sapmasi olarak verilmistir.

Grubbs test uygulandiginda, hicbir parametrede aykiri deger tespit edilmemistir.

Bulunan degerler zamana kars! gizilmis aralarindaki uyum belirlenmistir. Uretilen malzemenin raf
omrundn de belirlenmesine dahil edilecek olan uzun dénem kararliliktan kaynaklanan belirsizlik degeri,
urs [6], su sekilde hesaplanir:

RSD

Upg=——=—— x t

J 261

Burada

RSD : Kararlilik calismasinda elde edilen batln sonuglarin bagil standart sapmasi

ti : Her bir paralel i¢in zaman noktasi
t : BUtin zaman noktalarinin ortalamasi
t : +20 °C’de Onerilen raf omri

Uzun dénem kararliliktan kaynaklanan ve atanmig degerin belirsizligine katkisi, uis +20 °C’de 12 ay igin
hesaplanmistir. Bu, atanmis degerin belirsizlik butcesine katki yapan 3 parametresinden biridir.
Sonuglar Tablo 3’te verilmistir. Grafikler Ek 3’te verilmistir.
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Tablo 3. 12 ay raf dmri igin uzun dénem kararlilik testi sonuglari

+20 °C’de zamana karsi +20 °C’de
Parametre hesgpllanan pa![a.\metr.e v:'legerlerl 12 aylik raf 6mrii igin

ile gizilen grafigin egimi anlaml Ults rel

derecede sifirdan farkli mi?* (%)

250 °C (%) Hayir 3,99

350 °C (%) Hayir 1,00
% 5 geri kazanim (°C)

Hayir 3,13
% 10 geri kazanim (°C)

Hayir 1,55
% 20 geri kazanim (°C)

Hayir 1,95
% 30 geri kazanim (°C)

Hayir 1,02
© % 40 geri kazanim (°C

E °* 9 Q) Hayir 0,46
g % 50 geri k °C

0 eri kazanim

a g () Hayir 0,50
% 60 geri kazanim (°C)

Hayir 0,35
% 70 geri kazanim (°C)

Hayir 0,59
% 80 geri kazanim (°C)

Hayir 0,45
% 90 geri kazanim (°C)

Hayir 0,72
% 95 geri kazanim (°C)

Hayir 0,53

Setan indisi Hayir 1,27

Parlama Noktasi (°C) Hayir 1,64

Kinematik Viskozite (40 °C’de) (mm?/s) Hayir 0,171

Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?) Hayir 0,0012

* Veriler %95 guvenilirlik seviyesinde degerlendirilmigtir.

Elde edilen sonuclara gére malzemenin 12 ay suresince +20 °C’de muhafaza edilebilecegi tespit

edilmistir. Buna ek olarak belirlenen raf dmrindn sonrasindaki kararlihgi glvence altina almak igin

dizenli sertifikalandirma sonrasi izleme o6lgtimleri yapilarak belli dénemlerde tekrar degerlendirmeler

yapilacaktir.
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KARAKTERIZASYON

ISO Guide 34 rehberine gore karakterizasyon ve deger atama cesitli yollardan yapilabilir. Bu projede
damitma (250 °C ve 350 °C’deki geri kazanim ve %5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 ve 95 geri
kazanimin oldugu sicaklik deg@erleri), setan indisi, parlama noktasi, kinematik viskozite (40 °C’de) ve
yogunluk (15 °C’de) parametreleri icin malzemenin karakterizasyonu laboratuvarlararasi kargilastirma
yontemi ile yapiimistir. Katilimci laboratuvarlarin sec¢im kriterleri; s6z konusu parametreleri dlgmedeki
uzmanliklarini, ayni ya da benzer numunelerin analizleri i¢in akredite olmalarini, ilgili alanlarda yeterlik
testlerine katilimlari ile basarili sonuclar elde etmelerini ve laboratuvar kalite yonetim sistemi
uygulamalarini icermektedir. Bu ¢alisma igin ulusal laboratuvarlarla baglanti kurulmustur. Tim katihimci
laboratuvarlarin motorinde parametre dlcimleri kapsaminda ISO/IEC 17025’e [7] gbre akreditasyonlari
veya yetkinlikleri mevcuttur. Laboratuvarlardan gecerli kilinmig/dogrulanmis metotlar kullanmalari
istenmistir.

Katilimci laboratuvarlara ikiser tnite numune goénderilmis olup bu Unitelerin se¢imi tim Uretilen partiyi
temsil edecek sekilde TRaNS programiile yapiimistir. Laboratuvarlardan her tniteyi ayri numune olarak
muamele etmeleri ve her Uniteden her bir parametre icin 2 paralel élgiim sonucu raporlamalari
istenmigtir. Laboratuvarlar, 2 Unite icin 6lciim belirsizlikleri ve bunun icin benimsedikleri yaklasimla
beraber her bir parametre i¢in 4’er bagimsiz sonug raporlamistir. Ayrica gergeklestirdikleri dlgimlerin
izlenebilirliklerini garanti altina almak igin kalibrasyonda kullandiklari referans malzemelerin detaylari
da laboratuvarlardan istenmistir. Laboratuvarlarin kodlari ve kullandiklari metotlar Tablo 4’de
O0zetlenmistir.

Laboratuvarlar arasi kargilastirma yontemiyle yapilan karakterizasyon galismasindan kaynaklanan
belirsizlik, uchar, Sertifika belirsizlik degerini hesaplarken dikkate alinmigtir. Karakterizasyon belirsizligi,
Uchar, aSagidacki egitlige gore hesaplanmigtir.

_ss
char \/ﬁ

u

Uchar : Karakterizasyondan kaynaklanan belirsizlik
SS  : Kabul edilmis katilimci laboratuvar sonuglarinin ortalamasinin standart sapmasi

n : Laboratuvarlar arasi ¢alismaya katilmis olan ve sonucu kabul edilmis laboratuvar sayisi
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Tablo 4: Laboratuvarlar tarafindan kullanilan metotlar

LAB |LAB| LAB | LAB | LAB | LAB | LAB | LAB | LAB | LAB LAB

1|2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Damitma Mio[mi] M1 [ oma | oM [ mi | m [ ma | M| wm
Setan indisi M2 [m2] m2 [ m2 | m2 | m2 | M2 [ m2 | M2 | m2
Parlama Noktasi (°C) M3 [ M3 [ M3 M3 M3 M3 [ M3 M3 M3 M3

Kinematik Viskozite (40 °C’de) (mm?/s)[ ma [ma ]| ma [ ma | ma | ma | M4 [ M4 | M4 | M4 M4

Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?) M5 [ M5 | Ms M5 M5 M5 [ M5 M5 M5 M5 M5

M1: TS EN ISO 3405

M2: TS EN ISO 4264

M3: TS EN ISO 2719

M4: TS 1451 EN ISO 3104/T1
M5: TS EN ISO 12185

OZELLIK DEGERLERININ VE BELIRSIZLIKLERININ ATANMASI

Laboratuvarlardan veri seti kabul edilip teknik olarak degerlendirilir. Laboratuvarin élgiimleri hakkinda
teknik problem raporlamasi durumunda veri seti degerlendirmeye alinmaz. Veriler asagida belirtilmis
durumlardan herhangi ikisini saglayamadigi durumda da degerlendirmeye alinmaz: Asagidaki durumlar
g6z 6nlnde bulundurularak damitma % 5, % 20 geri kazanim sicakligi ve setan indisi parametreleri igin
bir laboratuvarin sonuglari degerlendirmeye dahil edilmemistir.

» Grubbs test (% 99) sonucunda aykiri olmasi

» Laboratuvarin referans malzeme adayi ve kalite kontrol numunesi igin tim laboratuvar
Olcim sonuglari ortalamalari ile uyumsuz (6lcim belirsizlikleri ile birlikte) sonug
bildiriimesi

» Laboratuvarin saglamis oldugu 4 bagimsiz sonug uzerindeki bagil standart sapmanin,
tum laboratuvar sonuglarinin Uzerindeki bagil standart sapmadan buyuk olmasi

Karakterizasyon olgim verilerine ait grafikler de Ek 4’ te verilmigtir.

Karakterizasyon galismasi ile elde edilen sertifika degerleri Tablo 5'te verilmistir. Her bir parametre igin
belirlenmis sertifika degeri dederlendirmeye kabul edilen tim laboratuvar sonuclarinin ortalamasi
olarak hesaplanmistir.

Sertifika deg@erleri ile birlikte raporlanan belirsizlik, karakterizasyon, Uchar, homojenlik, uw, ve uzun dénem
kararliliktan gelen belirsizligi, us, icermektedir.

Bu farkh parametrelerin CRM belirsizligine yansitiimasi asagida verilen esitlik kullanarak yapilmistir:
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2 2 2
UCRM =k- \/uchar + Uy, + U

Sertifika de@eri Uzerindeki genisletilmig belirsizlik degeri yaklasik olarak % 95 guvenilirlik araligini temsil
eden kapsam faktérl, k=2 temel alinarak hesaplanmistir ve Ek 4’te verilen grafiklerde kesikli gizgilerin
arasinda kalan alan olarak gosterilmistir. Sertifika degerleri ve belirsizlikleri Tablo 5'te, her bir
parametrenin sertifika degeri Uzerindeki belirsizlige yapmis oldugu yuzde katkisi ise Tablo 6'da
verilmigtir.

Sertifikalandiriimis de@erlerin haricinde soguk filtre tikanma noktasi parametresi icin 10 adet
laboratuvarin iki’ser Uniteden ikiser bagimsiz élgiim gergeklestirerek elde ettikleri sonuglarin ortalamasi
alinarak bilgilendirme amach deger olarak Tablo 7°de sunulmustur.
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Tablo 5. Sertifika degerleri ve belirsizlikleri

Sertifika Ubb,rel Ults, rel Uchar,rel UcrM,rel

Parametre degeri Ucrm (%) (%) (%) Nchar (%)

250 °C (%) 27,0 2,4 1,75 | 3,99 0,73 10 8,9

350 °C (%) 93,8 2,1 0,38 | 1,00 0,12 10 2,2

% 5 geri kazanim (°C) 191,3 12,9 | 1,16 3,13 0,40 9 6,8

% 10 geri kazamim (°C) 209,4 7,9 1,02 1,55 0,30 10 3,8

% 20 geri kazamim (°C) 235,9 9,8 0,62 1,95 0,22 9 4,2

% 30 geri kazamim (°C) 255,5 5,4 0,24 1,02 0,12 10 2,2
[1°]

5 % 40 geri kazamim (°C) 270,9 2,8 0,21 0,46 0,07 10 1,1
5

% 50 geri kazamim (°C) 283,5 3,3 0,25 0,50 0,08 10 1,2

% 60 geri kazamim (°C) 295,2 25 021 | 0,35 0,07 10 0,9

% 70 geri kazamim (°C) 307,1 3,9 0,21 | 0,59 0,07 10 1,3

% 80 geri kazanim (°C) 320,8 3,3 0,22 0,45 0,07 10 1,1

% 90 geri kazanim (°C) 339,8 5,1 0,14 | 0,72 0,07 10 1,5

% 95 geri kazanim (°C) 354,4 4,6 0,34 | 053 | 011 10 1,3

Setan indisi 56,8 1,6 039 | 1,27 0,14 9 2,7

Parlama Noktasi (°C) 61,9 3,1 1,70 | 1,64 0,56 10 4,9

Kinematik Viskozite (40 °C’de) | 3481 | 0019 | 0,220 | 0,171 | 0,084 | 11 | 0,60

(mm?/s)
Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?) 832,09 | 0,09 | 0,005 | 0,0012 | 0,002 11 0,01
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Tablo 6. Ucgrm degerini olusturan her bir parametrenin degere ylzde katkisi

Parametre LE?;J)E ! ‘2';;; )e ! “E';Z)re'

250 °C (%) 27,1 61,7 11,2

350 °C (%) 25,5 66,4 8,1

% 5 geri kazanim (°C) 24,7 66,8 8,5

% 10 geri kazanim (°C) 35,5 53,9 10,6

% 20 geri kazanim (°C) 22,2 69,9 7.9

% 30 geri kazanim (°C) 17,1 74,3 8,6

©
.E. % 40 geri kazanim (°C) 28.4 62,3 9,3
g

% 50 geri kazanim (°C) 30,4 60,1 9,5

% 60 geri kazanim (°C) 33,2 55,7 11,1

% 70 geri kazanim (°C) 24,2 67,9 7.9

% 80 geri kazanim (°C) 29,9 60,4 9,7

% 90 geri kazanim (°C) 15,0 77,7 7.3

% 95 geri kazanim (°C) 35,0 53,4 11,6

Setan indisi 21,6 70,7 7,7

Parlama Noktasi (°C) 43,6 42,1 14,3
Kinematik Viskozite (40 °C’de) (mm?/s) 47,2 35,4 17,4
Yogunluk (15 °C’de) (kg/m?) 61,1 16,3 22,6

Tablo 7. Bilgilendirme amacli deger
Parametre Deger
Soguk Filtre Tikanma Noktasi (CFPP) (°C) -5,6
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DEGISTIRILEBILIRLIK

Degistirilebilirlik (commutability) referans malzeme ve temsil ettigi rutin 6rneklerin  6lgiminde
kullanilabilecek farkli 6lgciim yéntemlerince Uretilen sonuclar arasindaki esitligin matematiksel iliskisidir
[8]. Bu ¢alismada gergeklestirilen dlgimler ydnteme baglidir ve dlgimi yapilan parametreler igin farkl
Olcim yontemleri ile elde edilmis sonuglar s6z konusu degildir.

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

IZLENEBILIRLIK

Sertifikali referans malzemedeki damitma (250 °C ve 350 °C’deki geri kazanim ve % 5, 10, 20, 30, 40,
50, 60, 70, 80, 90 ve 95 geri kazanimin oldugu sicaklik degerleri), setan indisi, parlama noktasi,
yogunluk (15 °C’de) ve kinematik viskozite (40 °C’de) metoda bagl olarak oélcllebilen parametrelerdir
ve TS EN ISO 3405 (damitma) [9], TS EN ISO 4264 (setan indisi) [10], TS EN ISO 2719 (parlama
noktasi) [11], TS 1451 EN ISO 3104/T1 (kinematik viskozite) [12], TS EN ISO 12185 (yogunluk) [13]
metotlarinda belirtilen prosedirlerin tam olarak uygulanmasi ile elde edilebilirler. SRM igin atanmis
sertifika degerleri metoda bagl dolayisiyla operasyonel tanimlidir. Elde edilen sonuglarin izlenebilirligi
calismaya katilan tum laboratuvarlarin kullandiklari cihaz ve ekipmanlarin kalibrasyon ve dogrulamasini

Sl izlenebilir araglar (kalibratérler, referans malzemeler) kullanmalari ile mimkin olmustur.
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 igine
higbir sey sokulmamasi ve sise kapaginin uzun sure agik birakilmamasi gerekmektedir.

En az ornek alim miktari

Olgimii yaparken kullanilan standart metotlarda belirtilen miktarda numune alinarak &lglim
gerceklestiriimelidir. Damitma tim élgtimler icin TS EN ISO 3405 [9], setan indisi i¢in TS EN ISO 4264
[10], parlama noktasi i¢cin TS EN ISO 2719 [11], kinematik viskozite igin TS 1451 EN ISO 3104/T1 [12]
ve yogunluk icin TS EN ISO 12185 [13] standart metotlari dikkate alinmalidir.

Givenlik onlemleri
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Malzeme motorin igermektedir. Malzemenin mevcut olan guvenlik kurallarina gore kullanimi ve atiimasi
onemle tavsiye edilir. Malzeme ile ¢alisirken ¢ceker ocak ve/veya uygun maske kullanimi gibi koruyucu
onlemlerin alinmasi 6nerilmektedir. Yanici parlayici malzemelere yénelik dnlemler bu malzeme igin de
gecerlidir. Malzemenin kullanimi ve atilmasi konularinda daha detayli bilgi Guvenlik Bilgi Formu’nda
bulunabilir.

Kullanim Amaci

Bu malzeme, motorinde kinematik viskozite (40 °C’de), yogunluk (15 °C’de), damitma (250 °C ve 350
°C’deki geri kazanim ve %5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 ve 95 geri kazanimin oldugu sicaklk
degerleri), setan indisi ve parlama noktasi parametrelerinin élgiimiine yonelik metot gelistirme, metot
gegerli kilma ve dogrulama (verifikasyon) ¢alismalarinda ve kalite kontrol amaciyla kullanilabilir.

Metot basariminin tespiti i¢in 6lclilen degerler, sertifikalandirilan deger ile kiyaslanabilir [9]. Kiyaslama
ydntemi kisaca asagidaki gibi 6zetlenebilir:

e Olguilen degerlerin ortalamasi ile sertifikalandirilan deger arasindaki fark hesaplanir (Am).

e Olgum belirsizligi (umess) ile sertifikalandiriimis degerin (ucgy,) belirsizligi birlestirilir:

— ’ 2 2
UA = [Umeas + Ucrm

o Genigletilmis Olgim belirsizligi (U,), standart élgim belirsizliginin (ux), normal dagilim igin
yaklasik % 95 guvenilirlik seviyesini saglayan k = 2 kapsam faktoru ile garpilarak belirlenir.

UA = 2’U,A

Eder Am < U, ise, Ol¢cllen bUyUkllk ile sertifika degeri arasinda % 95 glvenilirlik seviyesinde anlamli bir
fark olmadigi sonucuna ulasilir.
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REVIZYON TARIHGESI

Tarih Aciklama

18.05.2016 | ilk yayin

Tablo 1'de ortalama deger boélimi ¢ikarildi, damitma % 30 ve % 90 Geri Kazanim
sicakhgi igin upbrel degerleri guncellendi.

Tablo 5’'te Damitma 250 °C’de Geri Kazanim, % 30 ve % 90 Geri Kazanim
Sicakliklar i¢in Upp,rel, Ucrm Ve Ucrm,rel degerleri guincellendi. Atanmis degerler ile
Ucrm Ve Ucrmrel degerlerinin anlamli sayilari glincellendi.

Tablo 6’da tum degerler guncellendi.

08.11.2018
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Sekil 44. UME CRM 1502, Setan indisi, +20 °C’de Kisa Dénem Kararllig

56,9 -
56,7 -
2
= 565 1 .
2 56,3 s : ¢
= .
& 56,1 -
©
» 559 -
55,7 A
55,5 . . .
0 2 3 4
Zaman (Hafta)

Sekil 45. UME CRM 1502, Setan indisi, +50 °C’'de Kisa Dénem Kararlilig
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Sayfa 46 /66

TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU
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Sekil 46. UME CRM 1502, Parlama Noktasi, +20 °C’de Kisa Dénem Kararliligi
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Sekil 47. UME CRM 1502, Parlama Noktasi, +50 °C’de Kisa Donem Kararlihgi
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TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

UME (RM
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Sekil 48. UME CRM 1502, Kinematik Viskozite (40 “‘C’de), +20 °C’de Kisa Dénem Kararlhgi
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Sekil 49. UME CRM 1502, Kinematik Viskozite (40 “C’de), +50 °C’de Kisa Dénem Kararlhgi
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TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

UME (RM
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Sekil 50. UME CRM 1502, Yogunluk (15 °C’de), +20 °C’de Kisa Dénem Kararliligi

Yogunluk (15 °C’de)
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Sekil 51. UME CRM 1502, Yogunluk (15 "C’de), +50 °C’de Kisa Donem Kararliligi
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502

Sayfa 49 /66

Ek 3. Uzun Dénem Kararlhilik Caligmalari i¢in Grafikler
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Sekil 52. UME CRM 1502, Damitma, 250 °C’deki Geri Kazanim, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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Sekil 53. UME CRM 1502, Damitma, 350 ‘C’deki Geri Kazanim, +20 °C’de Uzun Dénem Kararliligi
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502

Sayfa 50/ 66
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Sekil 54. UME CRM 1502, Damitma, % 5 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlligi
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Sekil 55. UME CRM 1502, Damitma, % 10 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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TUBITAK UME CRM

Sayfa 51/66 . T
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502
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Sekil 56. UME CRM 1502, Damitma, % 20 Geri Kazanim Sicakhgi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlilgi
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Sekil 57. UME CRM 1502, Damitma, % 30 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlhgi
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502

Sayfa 52 /66
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Sekil 58. UME CRM 1502, Damitma, % 40 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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Sekil 59. UME CRM 1502, Damitma, % 50 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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TUBITAK UME CRM

Sayfa 53 /66 . T
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502
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Sekil 60. UME CRM 1502, Damitma, % 60 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararliligi
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Sekil 61. UME CRM 1502, Damitma, % 70 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararhhgi
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502

Sayfa 54 /66
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Sekil 62. UME CRM 1502, Damitma, % 80 Geri Kazanim Sicakhgi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararliligi
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Sekil 63. UME CRM 1502, Damitma, % 90 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararhhgi
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TUBITAK UME CRM

Sayfa 55/66

ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502
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Sekil 64. UME CRM 1502, Damitma, % 95 Geri Kazanim Sicakligi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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Sekil 65. UME CRM 1502, Setan indisi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararlilig
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502
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Sekil 66. UME CRM 1502, Parlama Noktasi, +20 °C’de Uzun Dénem Kararhhgi
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Sekil 67. UME CRM 1502, Kinematik Viskozite (40 °C’de), +20 °C’de Uzun Dénem Kararliligi
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Sekil 68. UME CRM 1502, Yogunluk (15 °C’de), +20 °C’de Uzun Dénem Kararlihgi
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TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

Sayfa 58 /66

UME (RM
1502

Ek 4. Karakterizasyon Calismalari i¢in Grafikler
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Sekil 69. UME CRM 1502 Damitma, 250 °C’deki Geri Kazanim, Karakterizasyon
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Sekil 70. UME CRM 1502 Damitma, 350 °C’deki Geri Kazanim, Karakterizasyon
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502

Sayfa 59 /66
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Sekil 71. UME CRM 1502 Damitma % 5 Geri Kazanim Sicaklidi, Karakterizasyon
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Sekil 72. UME CRM 1502 Damitma % 10 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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TUBITAK UME CRM
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU 1502

Sayfa 60 /66
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Sekil 73. UME CRM 1502 Damitma % 20 Geri Kazanim Sicaklhgi, Karakterizasyon
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Sekil 74. UME CRM 1502 Damitma % 30 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU

UME (RM
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Sekil 75. UME CRM 1502 Damitma % 40 Geri Kazanim Sicakhgi, Karakterizasyon
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Sekil 76. UME CRM 1502 Damitma % 50 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU
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Sekil 77

. UME CRM 1502 Damitma % 60 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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Sekil 78. UME CRM 1502 Damitma % 70 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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Sekil 79. UME CRM 1502 Damitma % 80 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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Sekil 80. UME CRM 1502 Damitma % 90 Geri Kazanim Sicakligi, Karakterizasyon
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TUBITAK
ULUSAL METROLOJI ENSTITUSU
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Sekil 81. UME CRM 1502 Damitma % 95 Geri Kazanim Sicakhgi, Karakterizasyon

Setan indisi
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Sekil 82. UME CRM 1502 Setan indisi, Karakterizasyon
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Sekil 83. UME CRM 1502 Parlama Noktasi, Karakterizasyon
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Sekil 84. UME CRM 1502 Kinematik Viskozite (40 °C'de), Karakterizasyon
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Sekil 85. UME CRM 1502 Yogunluk (15 °C'de), Karakterizasyon
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