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Tekstil Deney Laboratuvarlarinda Metot Dogrulama (Verifikasyon)
Calismalarimin Analizi

Mehmet TIRITOGLUY"

Oz

Diinya genelinde her giin binlerce laboratuvarda milyonlarca test, l¢iim ve inceleme yapilmaktadir. Ozellikle tekstil
urtinlerinin kalite-kontrol iglemleri ve nihai iiriin &zelliklerinin tespiti, yapilan analizler igerisinde bliyuk paya sahiptir.
Laboratuvar analizlerinin maddi ve hukuki yaptirimi bulundugundan, sonuglarin giivenirliligi biiyiik 6nem arz etmektedir.
Bu nedenle laboratuvarlarda elde edilen sonuglarin her 6lgiimde dogrulugu saglanmalidir. Farkli araliklarla elde edilen
Ol¢iim sonuglarinin dogrulugunun kontrol edildigi yontemlerden biri de metot dogrulama (verifikasyon) ¢aligmalaridir.
Yapilan incelemeler sonucunda, cesitli tekstil laboratuvarlarinda yapilan verifikasyon ¢aligmalarinin farkli kabul ve
algoritmalar icerdigi, analitik 6l¢iim caligmalarinin (geri kazanim, paralel calisma vb.) analizlere uygulanabilirliginde
sorunlar olustugu tespit edilmistir. Bu ¢aligmanin amaci; tekstil deney laboratuvarlarinda kullanilabilecek, sistematik ve
amacina uygun bir verifikasyon ¢alismasinin aktarilmasidir. Calisma kapsaminda, olusturulan algoritma ile kopma
mukavemeti tayini i¢in gesitli istatistiki yontemler kullanilarak bir 6l¢iim sonucu iizerinden drneklendirme yapilmistir.
Ayrica, analizlerde siklikla karsilagilan 6l¢iim esnasinda elde edilen verilerin digerlerinden farkli olmasi durumunda
(aykirt deger) izlenebilecek yontem de aktarilmistir. Caligmanm 6zgilinliigi, literatirde metot validasyonu ve
verifikasyonu ile ilgili birgok kaynak olmasina ragmen, tekstil deney laboratuvarlarinin ¢aligmalarina ait yontem
belirlemekte sorun yasamasi nedeniyle tiim siirecin bir arada oldugu bir kaynak olma niteligi tasimasidir. Sonug olarak
tekstil laboratuvarlarinda yapilan verifikasyon galigmalarina alternatif bir metot gelistirilmistir.

Anahtar Kelimeler: Verifikasyon, Akreditasyon, Tekstil deney laboratuvari, Tekrarlanabilirlik, Tekrar {iretilebilirlik,
Aykirt deger analizi.

Analysis of Method Verification Studies in Textile testing Laboratory

Abstract

Millions of tests, measurements and examinations are performed in thousands of laboratories around the world everyday.
In particular, the quality-control processes of textile products and the determination of the final product properties have a
great share in the analysis. Due to the financial and legal sanctions of the laboratory analysis, the reliability of the results
have great importance. Therefore, it is crucial to ensure the accuracy of the results obtained in an experimental laboratory
for each measurement. One of the methods in which the accuracy of the measurement results obtained at different intervals
is the method verification studies. It has been determined that the verification studies carried out in various textile testing
laboratories contain different assumptions and algorithms. Moreover, there are problems in the applicability of analytical
measurement studies (recovery, parallel operation, etc.) to the analysis. The aim of this study is to establish a systematic
and useful verification method that can be used in the textile testing laboratories. In the study, sampling was made on a
measurement result with the developed algorithm. Furthermore, a new method has also been demonstrated to detect the
outliers. The originality of the study is that although there are many sources in the literature regarding method validation
and verification, it is a source where the whole process comes together since textile testing laboratories have problems
determining the method of their work.Consequently, an alternative method has been presented to the verification studies
carried out in textile laboratories.

Keywords: Verification, Accreditation, Textile testing laboratory, Repeatibility - Reproducibility, Outlier.
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1. Giris

Diinya genelinde her gun binlerce laboratuvarda milyonlarca test, 6lglim ve inceleme
yapilmaktadir. Ticari amagcla iiriinlere deger bicilmesi, liriiniin istenilen kalite degerlerinde oldugunun
kontrol edilmesi, sagligin korunmasi igin yasal sinirlarin degerlendirilmesi vb. amagla analizler
gerceklestirilmektedir (Eurachem, 2018). Laboratuvar analizlerinin maddi, hukuki karsihig
bulundugundan sonuglarin giivenirliligi biiyiik 6nem arz etmektedir. Bununla beraber, tiriinlerin farkl
laboratuvarlarda farkli 6l¢iim degerleri gostermesi firmalarin ihtilafli duruma gelmelerine neden
olmakta ve ¢oziimii oldukga zorlasan anlagmazliklara yol agmaktadir. Olasi1 farkliliklarin 6nlenmesi,
Ol¢limiin bir kere yapilip her yerde gegerli olmasi i¢in akreditasyon blyuk 6nem arz etmektedir.

Akreditasyon, uygunluk degerlendirme kuruluslar1 (deney laboratuvarlarinin) yeterliliklerinin
uluslar arasi kabul edilmis kriterlere gére denetlenmesi ve onaylanmasidir (Tirkak, 2021). Bu amacla
deney laboratuvarlar1 TS EN ISO/IEC 17025 “Deney ve kalibrasyon laboratuvarlarmin yetkinligi i¢in
genel gereklilikler” standardina gore yetkili kuruluslar tarafindan denetlenmekte ve akredite
olabilmektedir. Standardin; “Metotlarin se¢ilmesi, dogrulanmasi ve gegerli kilinmasi” maddesi
kapsaminda, kullanilan metotlarin uygun bir yolla gegerli kilinmasi veya dogrulanmasi laboratuvarlar
tarafindan saglanmasi gereken bir akreditasyon sartidir (Tlrkak, 2019). Metotlarin gegerli kilinmasi
(validasyon), “belirlenen gerekliliklerin amaglanan kullanim i¢in yeterli oldugu durumda yapilan
dogrulama” olarak, dogrulama (verifikasyon) ise “belirli bir 6genin belirlenmis gereklilikleri
karsiladigina dair nesnel kanit saglanmasi” olarak tanimlamaktadir (TS EN ISO/IEC 17025, 2017).

Laboratuvar personelinin kalite yonetim sistemi ve kendi caligma alanlart ile ilgili olarak gerekli
egitimi almis olmasi tek basina yeterli degildir. Alinan egitim sonunda personelin (operator) istenilen
ozellikleri kazanip kazanmadigini belirlenmeli ve eksikliklerin tespit edilmesi durumunda; personelin
tekrar egitimi, gorev degisikligi ya da uzman yardimi gibi tedbirler alinmalidir. Sonrasinda, alian
tedbirlerin de etkinligi Olciilmeli ve istenilen yeterlilik saglanincaya kadar bu islem devam
ettirilmelidir (Bayram, 2012).

Laboratuvarin her seferinde standart sekilde 6l¢limiin yapabilmesi, sonuglarin kisiden bagimsiz
olarak her seferinde dogru 6l¢iilmesi biiyiik bir 6neme sahiptir. Olusturulan yeni deney metodunun
ithtiya¢ duyulan gereksinimi karsilayacak yetenege sahip oldugunun incelenmesi gerekmektedir.
Metot performansinin degerlendirilerek uygunluguna karar verilmesi siireci, validasyon ¢aligsmalari
olarak gercgeklestirilmektedir (Eurachem, 2018). Standart test metotlarinin laboratuvarda
uygulanabilirliginin incelenmesi igin verifikasyon ¢alismasi yapilmaktadir.

Metot verifikasyon slrecinde; dogruluk, hassasiyet, olgiim araligi, tekrarlanabilirlik, 6l¢iim
belirsizligi gibi performans parametreleri degerlendirilmektedir. Bu parametreler, metodun dogru

sekilde uygulanmasi ve sonuglarin giivenilirliginin saglanmasi i¢in 6nemlidir. Verifikasyon stirecinde
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validasyon sureci aynen tekrar edilmez; ancak validasyon sirecinde elde edilen bulgular referans
olarak kullanilabilir (Tiirkak, 2019). Verifikasyon daha temel bir dogrulama siirecini temsil ederken,
validasyon daha kapsamli bir degerlendirme gerektirir ve daha yiiksek bir giivenilirlik diizeyini
hedefler. Her iki siire¢ de test yontemlerinin dogrulugunu ve giivenilirligini saglamak i¢in dnemlidir.

Test laboratuvar; ortam kosullarinda, mevcut cihazlar1 ve personeli ile tretilen sonuglarin
uygunlugunu kanitlamahidir. Verifikasyon, yontemin uygun olduguna dair objektif kanitlar
saglamakta ve gereksinimlerin karsilandig1 anlamina gelmektedir (NATA 2012). Boylece metodun
dogrulugu teyit edilerek farkli zamanlarda, farkli kisilerce uygulanabilir oldugu kanitlanmaktadir.
Standart analiz metotlarinda validasyon islemi uygulanmamakta fakat verifikasyon yapilmaktadir
(Mursaloglu, 2020). Verifikasyon ¢aligsmalart;

e deney metodunu etkileyebilecek bir degisiklik olmas1 veya yeni matriks eklenmesi
e cihazin yenilenmesi
e yeni personel katilim1 durumlarinda yenilenmelidir (Eurachem, 2018).

Tekstil analizlerinde dlgim sonucu; 6nceden belirlenmis sertifikali/referans {irliniin olmayisi
veya c¢ok sinirli alanlarda bulunmasi nedeniyle gergeklik, geri kazanim gibi ¢alismalarin yapilmasi
miimkiin degildir. Metodun gergekligi “Laboratuvarlar arasi karsilastirma yeterlilik testleri’ne (LAK-
YT) katilarak da belirlenebilmektedir (Anonim, 2018). Fakat uygulamada LAK-YT katilimlarinda
Olciim i¢in gonderilen numunelerin sonraki validasyon caligmalarinda kullanilmast icin yeterli
olmamasi nedeniyle tercih edilmemektedir.

Verifikasyon ¢aligmalari operatoriin farkli zamanlarda elde ettigi verilerin birbirine yakinliginin
incelendigi “Tekrarlanabilirlik”, operatorler arasi verilerin yakinliginin incelendigi “tekrar
tiretilebilirlik” ¢alismalarindan olugsmaktadir. Tekstil laboratuvarlarin tekrarlanabilirlik galigmalari
cogunlukla; degerler arasindaki en biiyiik farkin, standart sapma degeri ile ¢calisma sayisina karsilik
gelen kritik aralik faktorii (TS 5822-6 1SO 5725-6, Cizelge 1) ¢arpimindan kiigiik olmas1 yontemine
gore yapilmaktadir. Tekrar Uretilebilirlik, her operatoriin sonuglarinin 6lglim siras1 bazinda kisiler
arast maksimum-minimum degerleri farkinin kareleri toplaminin, yapilan alt 6rnek ol¢iimlerin
toplamina boliindiikten sonra karekokiiniin alinmasi ile hesaplanan degerden kiiciik olmasina gore
karsilagtirilmaktadir. Fakat tekstil tiriinlerinin homojen olmayan yapisi nedeniyle genel kabul gérmiis
bu ydntem tam olarak uygun degildir. Ornegin A operatdriiniin 2. dl¢iimii sonras1 dlgiilen minimum
deger ile B operatoriiniin 5. dl¢limiindeki maksimum deger kiyaslanmasi gerekirken her 6l¢tim grubu
kendi icinde kiyaslanmaktadir. Bu nedenle kisiler aras1 kiyaslama ger¢ek durumu yansitmamakta ve
validasyon c¢alismasinin yanlis olmasina neden olabilmektedir.

Deney laboratuvarmin verifikasyon calismalarinda; tekrarlanabilirlik, tekrar Gretilebilirlik,

aykir1 degerin incelenerek (varsa) elemine edilmesi ve verilerin karsilastiriimas1 gereklidir.
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1.1. Tekrarlanabilirlik

Tekrarlanabilirlik, bagimsiz deney sonuglarinin kisa zaman araliklar1 i¢inde ayni donanim
kullanilarak, ayni kisi tarafindan, ayni laboratuvarda, es deger deney maddeleri {izerinde ayni
sonuglarin elde edilmesidir (TS 5822-1 ISO 5725-1, 2011). Tekrarlanabilirlik, ayn1 zamanda
kesinligin bir ifadesidir. Farkli zamanlarda ayni1 deneyi ayni kosullar altinda 6l¢lmesi sonucunda
elde edilen degerlerin yakmligmi gostermektedir. Sekil 1‘de yer alan gosterimlerde A ve C
Ol¢timlerini gergeklestiren operatoriin sonuglarinin farkli dagilima sahip oldugu, B ve D grafiklerinde
ise sonuglarin birbirine yakin araliklarda elde edildigi goriilmektedir. Bu nedenle B ve D

grafiklerindeki sonuglarin tekrarlanabilir olduklarindan bahsedilebilir.

©

() (b) (c) (d)

Sekil 1. Dogruluk ve kesinlik ifadelerinin gosterimi: a) Diisiik dogruluk, diisiik kesinlik, b) Diigiik dogruluk,
yiiksek kesinlik, ¢) Yiiksek dogruluk, diisiik kesinlik, d) Yiiksek dogruluk, yiiksek kesinlik.

Olgiilen degerlerin yakilik derecelerini hesaplamak igin Student’s test, Grubb’s test, t-test gibi
istatistiki metotlar kullanilmaktadir. Belirli bir algoritma izlenerek analiz esnasindaki olasi
aksakliklar/farkliliklar tespit edilir. ~ Verilerin istenilen aralikta olmasiyla saglanarak metot
dogrulanma tamamlanmaktadir. Tekrarlanabilirlik calismasinda Oncelikle veriler arasinda diger
sonuglardan farkl olan (aykir1) deger analizi yapilarak olglimler arasinda aykiri deger varsa atilarak
ihmal edilmelidir. Kalan verilere F-test, sonrasinda Student t-test veya Cohran’s t-test uygulanarak
elde edilen degerler tablo degerleriyle (F-tablosu, Student-t dagilimi, t-test) karsilastiriimaktadir.
Hesaplanan deger tablo degerinden kiiclikse, analizi yapan kisinin tekrarli Slglimleri arasinda
istatistiki olarak fark bulunmamakta ve 6lgiimlerin tutarli ve kesin oldugu ortaya ¢ikmaktadir (Coruh,
2005).
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TEKRARLANABILIRLIK IS AKIS SEMASI

Deney sonuglan kigikten bityiige siralanir. ‘

!

Avlkr: deger incelenir.

Formiil (1)
Formiil (2)

Avkiri deger varsa;

] i
' |
i Avkin degerler atilir ve kalan i
1 i
! |

degerler 1le hesaplamaya gecilir.

___________________________

Avkir: deger voksa; i
Hesaplamaya gegilir. i
i
1

Ortalama, standart sapma ve %ocv hesaplanr.

!

F Test
Formiil (3)

F < Flritik ise UYGUN
F = Firitik ire UFGUN DEGIL

Student t-Test
Formiil (4)
Formiil (3)

tcal < wah ise UTGLN
teal > ttab ise UYGUN DEGIL

Cohran’s t-Test
Farmiil (6)
Formiil (7)

teal < tiah se UFGUN
tcal > frab ise UTGUN DEGIL

1494

,___________{'_’_"___, ___________ S _----------.“’i---, ________ S
i Uvgun; | | Uysgun Degil; ! ! Uvgun; | | Uvgun Degil; i
i Tekrarlanabilir | | Tekrarlanabilir degildir. i i Tekrarlanabilir | | Tekrarlanabilir degildir. i

Sekil 2. Tekrarlanabilirlik 6rnek i akis semasi

1.2. Tekrar Uretilebilirlik

Tekrar iretilebilirlik; farkli personellerin, farkli zaman araliklarinda aldiklar1 &lgtim
sonuglarinin birbirine yakinligini olarak tanimlanmaktadir (Anonim, 2018). Bu nedenle tekrar
iretilebilirlik, dogruluga yakinlasmanin bir ifadesidir. Sekil 1°de verilen gdsterimler incelendiginde,
A ve B degerlerinin olmas1 gereken degerlerden uzak, C ve D verilerinin ortalamasi sonuglarin
dogrulugunu gostermektedir. Verifikasyon calismalarinda amag, hem tekrarlanabilir hem de tekrar
tiretilebilir yani hem dogru hem de kesin verilerin elde edilmesidir. Bu nedenle D grafiginde elde
edilen veriler sonuglarin kesin ve dogru oldugunu ifade ettiginden ulagilmak istenilen grafigi temsil
etmektedir.

Sonuglarin birbirleri arasinda karsilagtirilip tekrar iretilebilirlik analizi yapilarak operator

verilerinin dogrulugu dl¢lilmektedir. Sonrasinda operatorler arasinda ikili karsilagtirmalar yapilarak
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hesaplanan deger ile tablo degerleri kiyaslanmaktadir. Hesaplanan deger, tablo degerinden kiiclikse
kigiler arasindaki 6l¢tim degerlerinin istatistiki olarak ayni oldugu ve metodun personel tarafindan
laboratuvarda uygulanabildigi sonucu ortaya ¢ikmaktadir. Metot dogrulamayla ilgili 6rnek is akis

semalar1 Sekil 2 ve Sekil 3’de sunulmustur.

TEKRAR URETILEBILIRLIK IS AKIS SEMASI

Deney sonuglar yazilir. |

}

t-Test
Formill (6)

t<tigh ise LFGUN
t> tgh ise UTGUN DEGIL

g ~
O Uyem: | | UyounDegil; |
i Tekrar iiretilebilir ! i Tekrar iiretilebilir degildir. i

Sekil 3. Tekrar iretilebilirlik 6rnek is akis semasi

Tekrar tretilebilirlik ¢aligmalarinda her operatoriin digerleriyle karsilastirilmast nedeniyle,
operatOr sayisiin fazla oldugu laboratuvarlarda (kisilerin ikili kombinasyonlar1 nedeniyle) kontrol
sayis1 artmaktadir. Ornegin 5 operatdr igin 10 karsilastirma (C (5,2) = 10) yapilirken, 6 operatdr igin
15 (C (6,2) = 15) karsilastirma gerekmektedir. Bu durum biiyiik bir is yiikii olusturabilecegi i¢in
personel sayis1 fazla olan laboratuvarlarda ANOVA metodu (varyans analizi) ile grup i¢i ve gruplar

arasi karsilagtirma yapilarak dogrulama ¢aligsmalar1 tamamlanabilir.

1.3. Aykir1 Deger

Diger degerlerle karsilastirildiginda veri setine uygun olmadig: tespit edilen degerlere aykiri
deger denilmektedir. Aykir1 degerler hatali veri olabilecegi gibi dl¢iim cihazinin hatali olmasindan
veya numunedeki farkliliktan kaynaklanabilir (Ovla, 2012). Analiz sonuglarinin degerlendirilmesinde
aykir1 degerler, dl¢iim sonuglarinin yanlis hesaplanmasina neden olacaktir. Bir metodun kesinlik ve
dogrulugu degerlendirilirken, yapilan ¢alismalar sonucunda elde edilen degerler arasinda dislanan bir
degerin olup olmadig: test edilmelidir (Olpak, 2012). Bu nedenle aykir1 degerin tespit edilmesi,
hesaplanmasi1 sonuglarin giivenirliligi agisindan 6nemlidir.

Dagiliminin normal olmast beklenen veri setlerinin normal dagilis gdstermemesi durumunda
oncelikle incelenmesi gereken husus aykiri degerlerin varligidir. Aykiri degerler, veri setinin

ortalamasinin ¢ok uzagina diisen gozlemler olarak ifade edilir. Veri seti i¢inde bir tane olabilecegi
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gibi birden fazla da aykir1 deger olabilir. Bu degerler, verilerin standart sapmasini artirmanin diginda,
dagilimin seklini de degistirebilir ve istatistik karar siireci sonucunda hatali kararlar verilmesine
neden olabilirler. Ortalamadan uzak bir noktada bulunan bu gézlemlerin aykirt olup olmadigini
belirleyebilmek amaciyla gelistirilmis birgok istatistik test mevcuttur. Bu testlerden bazilar1 sadece
bir, bazilar1 da ayn1 anda birden fazla gbzlemin istatistiksel olarak aykir1 gézlem olup olmadigini
belirleyebilirler (Ugkardes vd., 2010).

Analiz esnasinda elde edilen sonuglar diger veri setinden farkliysa bu degerin ortalamaya dahil
edilmesi durumunun incelenmesi gereklidir. Uygulamada, aykir1 degerlerin belirli bir %cv
degerinden (6rnegin %10) fazla olmasi durumunda atilmasi durumunun yani sira bazi istatistiki
yontemlerin kullanildigr gortilmektedir. Ayrica, Dixon’s Q test, Grubb’s single test, double test, t test,
Z skor degeri (Chakravarty vd., 2014); Dixon, Gauss, Grubb’s (Tabatabaee vd., 2016); Dixon,
Rosner, Discordance, Grubbs, Walsh (Coucke vd., 2012) metotlarinin aykir1 deger analizi ¢alismalar1
da kullanilmaktadir. Dixon testi en az duyarli ancak en hizli sonug veren test olarak belirlenmistir
(Ovla, 2012). Aykir1 deger analizinde; Dixon ve Grubbs’in test metotlarinin daha uygun oldugunu
aktarilmaktadir (Coucke vd., 2012; Tabatabaee vd., 2016).

Eger numuneye ait Olgim degerinin aykirt olduguna karar verilirse bu deger(ler)
tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlik hesaplamalarmin disinda tutulur (TS 5822-5 1SO 5725-5,
2003). Aykir1 oldugundan siiphelenilen deger, Dixon veya Grubb’s testleri sonucunda aralik disinda
kaliyorsa, bu deger atilir ve ortalamaya dahil edilmez. Aykir1 deger yonetiminde en ¢ok kullanilan

Dixon ve Grubb’s test metotlar1 s0yle tanimlanmaktadir:
1.3.1. Dixon (Q) test

Dixon testi bir veri setinde ortalamadan uzakta yer alan bir gézlemin aykir1 olup olmadigini
tespit etmek icin kullanilan bir testtir. Bu test 6rnek biiyiikliigiliniin 3 <n < 25 arasinda oldugu ve bir
tek aykir1 gézlem oldugunun diisiiniildiigii durumlarda kullanilir. Aykir1 olarak diisiiniilen gézlemin
disindaki degerlerinin normal dagihs gosterdigi varsayilmaktadir (Ugkardes vd., 2010).

Olgiim sonuglar1 en kiigiikten en biiyiige dogru siralamir. Atilmas: diisiiniilen deger ile ona en
yakin deger arasindaki fark alinir ve en biiyiik deger ile en kii¢lik deger arasindaki farka boliindir.
Cikan sonuglar tablolarda verilen degerlerle karsilastirilir (Coruh, 2005). Bulunan sonuclar tablo
degerinden biiylik olmas1 durumunda bu deger aykir1 kabul edilmekte ve 6lgiim sonuglarina dahil

edilmemektedir (TS 5822-2 1SO 5725-2, 2000).

. | Atilmas diisiiniilen deger - En yakin deger|
Dixon's Test (Q) = : £ yem e (1)

En biiyiik deger - En kii¢iik deger
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Dixon test tablosundan (Tablo 1) istenilen giiven araligindaki tablo degeri belirlenir. Olgiim

sayisinin fazla oldugu durumlarda farkli yaklasimlarla hesaplama yapilmaktadir (Rorabacher, 1991).

Tablo 1. Dixon test tablo degerleri (Cift yonlii)

Olciim Tablo degeri
(n) (Giiven araligi: 95%)
3 0,970
4 0,829
5 0,710
6 0,625
7 0,568
8 0,526
9 0,493
10 0,466

1.3.2. Grubb’s (G) test

Grubb’s testi, verilerin normal dagilimdan geldigini varsaymaktadir. Bu yiizden, bu testin
uygulanabilmesi i¢in aykir1 olarak diisiiniilen gézlemin disindaki degerlerin normal dagilimdan
gostermesi gerekir (Ugkardes vd., 2010). Olgiim sonuglari, kiigiikten biiyiige dogru siralandiktan
sonra atilmasi diisiinlilen 6l¢iim degeri, 2 numarali formiile gore hesaplanmakta ve sonuglar F
tablosundaki degerlerle karsilastirilmaktadir. Sonucun tablo degerinden biiyiik olmasi1 durumunda bu

deger aykir1 kabul edilmekte ve 6l¢iim sonuglarina dahil edilmemektedir.

| Atilmas diisiiniilen deger - Ortalamal
Grubb's Test (G) = (2)
Standart sapma

Tablo degeri, Grubb’s test tablosundan istenilen giiven araliginda belirlenerek okunur (Tablo

2). Olgiim say1sinin fazla oldugu durumlarda farkli yaklasimlarla hesaplama yapilmaktadir.

Tablo 2. Grubb’s testi i¢in kritik degerler tablosu (Cift yonlii)
Olgiim Tablo degeri
(n) (Giiven araligi: 95%)

3 1,154

1,481

1,715

1,887

2,020

2,127

2,215

10 2,290

© 0o N OB
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1.4. Verilerin Karsilastirilmasi

Iki farkli metot, operatdrlerin farkli zamanlardaki performansi, operatorlerin veya
laboratuvarlarin karsilastirilmasi, referans ve kontrol numunelerinden elde edilen sonuglarin
karsilastirilmasi gibi nedenlerden dolay1 veriler kiyaslanmaktadir. Bu tip durumlarda en kullanish
istatistik araclar1 “F” test, “t” test ve regresyon analizidir. Bu testler normal dagilim gosteren iki veri
dizisinin standart sapmalarin1 ve ortalamalarini karsilastirarak bunlarin benzer olup olmadigini
belirler (Coruh, 2005). Olgiim ortalamasini karsilastirmadan dnce “F” test yapilarak standart sapmalar
(kesinlikler) karsilagtirilir. Standart sapmalar arasindaki farkin 6nemli olup olmadigir durumuna gore

ortalamalar ya “Student t-test” ya da “Cochran t-test” uygulanir.
1.4.1. Kesinliklerin karsilastirilmasi (F-Test)

Her operatoriin farkli 6l¢iim grubu degerlerinin birbirine uygunlugunun degerlendirilmesi i¢in
F testi uygulanir. Deney sayis1 30°dan kiigiikse iki serini ortalamasini karsilagtirmadan 6nce “F test”
yapilarak standart sapmalar (kesinlikler) karsilastirtlir (Anonim, 2019). Bunun igin; olcimler
arasindaki biiyilik varyans degeri (standart sapmalarin karesi) kiiglik varyansa boliinerek (Formiil 3)
Ftablo degeri ile kontrol edilir. F < Ftabio ise Student’s test, F > Ftanlo ise Cohran test uygulanir (Sekil 2:

Tekrarlanabilirlik 6rnek is akis semast).

P Biiyiik varyans (S%)

Kiigiik varyans (S3) 3)
Hesaplanan F degeri, F tablosundaki deger ile karsilagtirilir. Fuablo degeri, veri dizilerinde yer
alan numune sayis1 degil, serbestlik derecesine (numune sayisi - 1) gore tablodan (Tablo 3)
okunmalidir. F < Frablo ise karsilastirilan dizinler arasinda istatistiksel agidan 6nemli fark yoktur. Bu
durumda Student t-test uygulanir. F > Ftaplo olmasi durumunda standart sapmalar arasindaki fark
6nemlidir ve Cochran t-test uygulanir (Sibbesen, 2011).
Cizelge disinda yer alan serbestlik derecelerindeki tablo degerleri i¢in Microsoft Excel
kullanilabilir. “F.TERS” fonksiyonundan yararlanarak; FTERS
(olasilik, serb_derecesil, serb_derecesi2) verileri tanimlanmaktadir. Olasilik (0,95), birinci ve ikinci

serilerin serbestlik dereceleri girilerek Franio degeri elde edilebilmektedir.



Tablo 3. %95 giiven araliginda F-test tablosu
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2. veri setinin serbestlik derecesi

3 4 5 6 7 8 9 10

3 9,277 9,117 9,013 8,941 8,887 8,845 8,816 8,786

=| 4 | 6591 6,388 6,256 6,163 6,094 6,041 6,003 5,964
E g 5 5,409 5,192 5,050 4,950 4,876 4,818 4,777 4,735
E é 6 | 4,757 4,534 4,387 4,284 4,207 4,147 4,104 4,060
SE| 7| 4347 4,120 3,972 3,833 3,787 3,726 3,682 3,637
: g 8 | 4,066 3,838 3,687 3,581 3,500 3,438 3,393 3,347
& 9 3,863 3,633 3,482 3,374 3,293 3,230 3,184 3,137

10 | 3,708 3,478 3,326 3,217 3,135 3,072 3,025 2,978

1.4.2. Student t-test

1499

iki veri dizisinin ortalamalarmnn karsilastirilmasi icin kullamlmaktadir. F testinde hesaplanan

degerin tablo degerinden kii¢iik olmasi, bir baska ifade ile iki veri grubunun ayni dagilima sahip

olmas1 durumunda uygulanir. Student t-testi icin 4 ve 5 numarali formiiller kullanilmaktadir.

XX
XXl

ny.n,

Spool

n, +n,

Spool =

X;=1. veri dizisinin aritmetik ortalamasi

S;=1. veri dizisinin standart sapmasi

n;=1. veri dizisinin 6l¢iim sayisi

(-1 +m-1)

n,=2. veri dizisinin olgiim sayisi

X,=2. veri dizisinin aritmetik ortalamasi

S,=2. veri dizisinin standart sapmasi

(4)

(5)

Hesaplanan t degeri, Student t - tablosunda okunan deger ile karsilagtirilir. Tablo degeri (Tablo

4) okunurken numune sayis1 yerine serbestlik derecesindeki degerin (iki seri karsilastirildiginda

toplam numune sayisi — 2 olmalidir) okunmasi gerektigi unutulmamalidir (Sibbesen, 2011).

Tablo 4. %95 giiven araliginda Student t-test tablosu

Serbestll_k t-test tablo degeri
derecesi
1 12,706
2 4,303
3 3,182
4 2,776
5 2,571
6 2,447
7 2,365
8 2,306
9 2,262
10 2,228
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Cizelge disinda yer alan serbestlik derecelerindeki tablo degerleri igin Microsoft Excel
kullanilabilir. “T.TERS.2K” fonksiyonundan yararlanarak; T.TERS.2K(olasilik, serb_derecesi)
verileri tanimlanmaktadir. Olasilik (0,05), toplam numune sayisinin 2 eksigi olacak sekilde serbestlik

derececi girilerek tuanio degeri elde edilebilmektedir.

1.4.3. Cochran t-test

Iki veri dizisinin standart sapmalarinin karsilastirilmas: icin kullanilmaktadir. F testinde
hesaplanan degerin tablo degerinden biiyiik olmasi, bir baska ifade ile iki veri grubunun farkl
dagilima sahip olmasi durumunda uygulanir. Hesaplanan t degeri (6 numarali formiil) ile tcar degeri
(7 numarali formiil) karsilagtirilir. t degeri < tcal ise dl¢iim sonuglar tekrarlanabilirdir (Sibbesen,
2011).

XX

XX ©
St .52
n; Ny

t S—lz-l-t g
1n1 an
—7 7 (7)
142

n; np

tcal =

X,=1. veri dizisinin aritmetik ortalamast X,=2. veri dizisinin aritmetik ortalamast
S;=1. veri dizisinin standart sapmasi S,=2. veri dizisinin standart sapmast
n;=1. veri dizisinin ol¢iim sayist n,=2. veri dizisinin ol¢iim sayist

t;= tablo degeri (serbestlik derecesine gore) t,= tablo degeri (serbestlik derecesine gore)

7 numarali formiildeki t1 ve t2 degerleri “Cochran Deneyi igin Kritik Degerler” tablosundan
(Tablo 5) serbestlik derecesine gore degerler okunur. Cochran testi icin diger tablo verilerine TS

5822-2 1SO 5725-2 standardindan ulasilabilmektedir.

Tablo 5. %95 giiven araliginda Cochran deneyi igin kritik degerler
Serbestlik

derecesi n=2 n=3 n=4 n=5
2 - 0,975 0,939 0,906
3 0,967 0,871 0,798 0,746
4 0,906 0,768 0,684 0,629
5 0,841 0,684 0,598 0,544
6 0,781 0,616 0,532 0,48
7 0,727 0,561 0,48 0,431
8 0,680 0,516 0,438 0,391
9 0,638 0,478 0,403 0,358

10 0,602 0,445 0,373 0,331
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1.4.4. t-test

Farkli kisilerin farkli zamanlarda yaptigi olglimlerin karsilastirmasi (tekrar iretilebilirlik)
amaciyla kullanilmaktadir. Operatorlerin elde ettikleri sonuglar birbirleriyle ikili karsilagtirdiklar
boliimde hesaplama Cochran’s t-testindeki 6 numarali formiil ile yapilir. Tablodaki serbestlik
derecesinin toplam Ol¢iim sayisinin 2 eksigi olduguna dikkat edilmelidir. t < tiwblo ise, ikili
kargilastirma sonucunda elde edilen veriler tekrar tiretilebilirdir (Sekil 3: Tekrar iiretilebilirlik 6rnek

is akis semasi). .

df = n;+ n,—2 (8)

Laboratuvarlar ¢esitli algoritmalar olusturarak metot dogrulama c¢aligsmalar1 yapmaktadir. Fakat
tekstil analiz laboratuvarlarindaki ¢aligmalarin analitik kimyaya ait metodolojilerle (geri kazanim,
paralel ¢alisma vb.) yapilmaya c¢alisilmasi, tekstil analizlerinde sertifikali referans malzemenin ¢ok
sinirli olmasi veya yanlis algoritma kullanimi gibi sorunlarla karsilagilmaktadir. Bu ¢alismanin amact;
tekstil deney laboratuvarlarinda kullanilabilecek, sistematik ve amacina uygun bir verifikasyon
caligmasinin aktarilmasidir. Olusturulan algoritmalarla 6rnek bir 6lglim sonucu Uzerinden standart
metot dogrulamasi agiklanmistir. Verifikasyon ¢alismasi uygulamali olarak (EN ISO 13934-1 kopma
mukavemeti deneyi i¢in) yapilarak elde edilen sonucglarin 6rnek is akis planina goére uygunlugu
incelenmistir. Ayrica Ol¢clim esnasinda elde edilen verilerin digerlerinden farkli olmasi durumunda
(aykir1 deger) izlenecek yontemle ilgili bilgilendirme yapilmistir. Calismanin 6zgilinliigi, literatiirde
metot validasyonu ve verifikasyonu ile ilgili birgcok kaynak olmasina ragmen, deney
laboratuvarlarimin ¢aligmalarina ait yontem belirlemekte sorun yasamasi nedeniyle tiim siirecin bir
arada oldugu bir kaynak olma niteligi tasimasidir. Sonug olarak deney laboratuvarlarinda yapilan
verifikasyon caligmalarina referans olabilecek ve uygulanabilir bir c¢alismanin gelistirilmesi

hedeflenmistir.

2. Materyal ve Metot

2.1. Materyal

Homojenize edilemeyen kati malzemeler (metaller, kauguklar veya tekstil Griinleri) Uzerinde
Olcmeler gercgeklestirileceginde ve oOlgUmler ayni deney parcasi iizerinde tekrarlanamadiginda,

numunedeki homojensizlik, 6l¢me kesinliginin temel bir bileseni olmakta ve 6zdes malzeme 6zelligi

gostermemektedir (TS 5822-1 ISO 5725-1, 2011). Bu nedenle homojen yapida olmayan tekstil
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iiriinlerinin verifikasyon calismalarinda kullanimi 6ncesinde analiz edilmesi gereklidir. Ornegin
kumas malzemesinin kullanimi dncesinde; bagindan ortasindan ve sonundan, sag ve sol u¢larindan
farkli numuneler alinip sonuglarin tutarliligi incelenebilir.

Dogal lifler, yapist geregi degiskenlik gostermektedir. Numuneden gelen varyasyonunun
azaltilmas1 ve daha homojen bir malzeme elde edilebilmesi i¢in sentetik ipliklerden {iretilen
numunelerin se¢ilmesi faydali olacaktir. Calismada %100 polyester ipliklerden iiretilmis bezayagi

dokuma kumas kullanilmistir.

2.2. Metot

Rutin kullanima almadan 6nce secilen metodun amaca uygun oldugu ve gereken performansi
gosterdigini ispatlamak ve objektif kanitlar sunmak i¢in siirecin aktarilmasi gerekmektedir (Tiirkak,
2019). Calismada aktarilacak verifikasyon calismasi siireci su sekildedir:

I.  Metodun se¢imi ve ¢alisma tipinin belirlenmesi: Uluslararasi metot (EN ISO)
kullanilacagindan verifikasyon ¢aligmasi yapilacaktir.

ii.  Metot performans parametrelerinin secimi: Mekanik 6zelliklerin belirlemeye yonelik testlerde
sadece kesinlik ve miimkiin oldugu durumlarda gerceklik calismasi yeterli olmaktadir.
Calismada kesinlik parametresi calisilacaktir.

iii.  Deney tasarimi, hedef degerlerin belirlenmesi ve uygulama: Bu ¢aligmada %100 polyester
dokuma kumas secilmistir. Numunelerin ¢ozgli yoni kopma mukavemeti, EN ISO 13934-1
deney standardina gore Shimadzu AG-X HS marka {iniversal mukavemet test cihazinda
Olclilmiistiir. Cene mesafesi 200 mm, ¢ene hizi 100 mm/dk belirlenmistir. Numuneler en az
bir giin EN ISO 139 standardina uygun sekilde kondisyonlu ortamda bekletilmistir.

Tekrarlanabilirlik ¢aligmasinda serbestlik derecesinin en az 6 olmasi gerekmektedir. Bu
degere 7 setlik bir grup numune Sl¢iimiiyle ulasilabilecegi gibi her birinde 4 numunenin
oldugu 2 ayri grupla ya da her birinde 3 numunenin oldugu 3 ayr1 grupla ulasarak 6l¢lim
gergeklestirilebilmektedir (NATA 2012). Numune ve g¢evrim sayisi arttikca elde edilen
sonuclarin dogrulugu arttigindan belirtilen minimum serbestlik derecesinin miimkiin
oldugunca iizerinde numune gruplariyla ¢alisilmasi tavsiye edilmektedir. EN I1SO 13934-1
standardinda belirtildigi iizere bu ¢alismada her birinde bes numunenin oldugu ii¢ ayri
cevrimli ¢alisma plani olusturulmustur. Her operator {i¢ adet ¢evrimini ayni giin icerisinde
tamamlamistir. Diger operatorlerin ¢aligmalart bir sonraki giin devam ettirilerek
sonuclandirilmistir.  Tekrarlanabilirlik  Gl¢iimlerinde kisa zaman araliklart olmasi

gerektiginden, her operatér ayni giin iginde farkli zamanlarda deney yapmustir. Tekrar
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uretilebilirlik kiyaslamalar1 agisindan operatorlerin  farkli giinlerde Olglim  yapmasi
saglanmistir.

iv.  Sonuglarin hesaplanmasi, degerlendirilmesi ve raporlanmasi: Olgiim sonucunda elde edilen
veriler dncelikle aykir1 deger tespiti yapildiktan sonra makalede aktarilan istatistiki ¢aligmalar
gerceklestirilmistir. Varyans analizi igin SPSS 28 istatistik programi kullanilmistir. Analiz
sonuclart 0=0,05 anlamlilik derecesi i¢in degerlendirilmistir. Analiz sonucunda P>0,05
oldugunda incelenen faktoriin kumas ozelliklerine etkisi olmadigini, P<0,05 oldugunda
incelenen faktoriin test edilen ozellik lizerine etkisi oldugu sonucuna varilmistir. Etkisi
bulunan faktoriin, seviyeleri arasindaki farki gérmek i¢cin SNK (Student Newman Keuls)
testine basvurulmustur. Bu test sonunda elde edilen tabloda biri birinden istatistiksel acidan
farkli faktor seviyeleri ayni harfler ile aralarinda fark olmayan seviyeler ise farkli harfler ile

gosterilmistir.

3. Bulgular ve Tartisma

Metot dogrulama analizi i¢in ayni operatdér tarafindan kisa zaman araliklariyla
(tekrarlanabilirlik) ve farkli operatorlerin farkli zaman araliklarinda (tekrar iretilebilirlik) yapilan

Olctimlere ait veri analizleri soyledir:

3.1. Tekrarlanabilirlik

Her operatoriin bagimsiz deney sonuglari arasindaki yakinlik derecesinin tespit edilmesi i¢in

yapilmaktadir. islem akis1:

I.  Aykir deger tespit edilir.

ii.  Olgiimlerin birbirine gore kiyaslanarak varyans oranlarinin hesaplanmasi ve varyans oranmin
Frablo degerinden biiyiik ya da kiigiik olmasina gore Student’s ya da Cohran t-Test metodunun
hangisinin kullanilacaginin belirlenir

lii.  Hesaplanan t degerinin tablolardaki twblo degerinden biiyiik ya da kiigiik olmasina gore

tekrarlanabilirlik uygunlugunun degerlendirilir.
3.1.1. Aykir1 deger tespiti
Veriden sapma gosteren degerlerin incelenmesi i¢in “aykir1 deger tespiti” yapilmistir. Veri

gruplar1 igerisinde farkli oldugu diisliniilen degerler i¢in, yukarida aktarildigi gibi, aykir1 deger

analizleri gergeklestirilmistir. D operatoriiniin 1. 6l¢iimiinde elde ettigi “593 N” degerine uygulanan
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Dixon ve Grubb’s testleri sonucunda; Dixon test i¢in (Formiil 1) elde edilen Q = 0,7069 degeri >

Qtablo = 0,642 oldugundan bu deger aykir1 deger kabul edilmis ve ihmal edilerek hesaplamalarda

kullanilmamistir. Aykirt deger tespiti sonucunda elde edilen nihai degerler Tablo 6’da verilmistir.

Tablo 6. Aykiri deger analizi sonrasi 6lgtim sonuglari

Operator D_'egeirlendirme Sonrast Ort. Std.sap.  %CV Genel
Olgiim Sonuglart (N) ort.  Stdsap. %CV

1. 6lglim 514 514 522 514 507 5142 5,3 1,0

A 2. 06lgim 511 533 505 526 534 5218 13,1 25 519,6 9,5 18
3. 6lgim 525 526 525 508 530 522,8 8,5 1,6
1. 6lglim 509 520 518 524 511 5164 6,3 1,2

B 2. 0lgim 517 519 529 527 510 5204 7,7 1,5 520,5 8,5 1,6
3. 6lgim 537 523 535 514 515 524,8 10,8 2,1
1. 6lglim 518 515 520 517 526  519.2 42 0,8

C 2 o6lgim 522 532 517 523 543 5274 10,3 1,9 521,7 74 1,4
3. 0lglim 521 510 527 519 515 5184 6,4 1,2
1. 6lgim 505 518 * 519 522 5160 75 1,5

D 2. 6lclim 525 534 509 554 531 530,6 16,3 3,1 521,4 11,7 2,2
3. 0lglim 523 521 506 524 509  516,6 8,4 1,6

3.1.2. F-test uygulanmasi (Tekrarlanabilirlik)

A operatoriiniin 1. ve 2. dlgiimleri karsilastirildiginda;

F=(13,1)?/(5,3)>= 6,1 degeri hesaplanir (biiyiik varyans / kiiciik varyans).

Ftablo = 9,6045 degeri tablodan bulunur. Burada dikkat edilmesi gereken konu, tablodan okunan

degerin numune sayisina gore degil, serbestlik derecesine gore okunmasi gerekliligidir.

F =6,1 < Franlo = 9,6045 oldugundan Student t-Test uygulanmasina karar verilir. Tersi durumda

Cohran’s test uygulanmasi gereklidir. Operatoriin diger 6l¢iim degerlerine de (1. ve 3. 6l¢iim - 2. ve

3. 6l¢iim) ayn1 yontemle F testi uygulanir.

3.1.3. Student’s veya Cohran’s t-test uygulamasi (Tekrarlanabilirlik)

A operatoriiniin 1. ve 2. 6lglimleri sonucu elde edilen degerler (4 ve 5 numarali) formiilde yerine

konuldugunda;

t=1,19897 hesaplanir.
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ttablo = 2,306 degeri tablodan bulunur. Burada, numune sayis1 yerine serbestlik derecesi degerine
gdre okuma yapilmasina dikkat edilmelidir. Ornegin bu 6rnekte 1.5l¢iim icin 4, 2.8l¢iim i¢in 4 olmak
tizere 8 serbestlik derecesi lizerinden tablo degeri okunmustur.

t =1,19897 < twaplo = 2,306 oldugundan, A operatoriiniin 1. ve 2. 6lglimleri “tekrarlanabilir”
Olctimlerdir. Operatoriin diger 6lgiim degerlerine de (1. ve 3. dlgim - 2. ve 3. 6l¢iim) ayn1 yontemle
Student’s ya da Cochran test uygulanir. Hesaplamalar sonucunda “tekrarlanabilir degil” sonucu ¢ikan
Ol¢iim gruplarinda deney ile ilgili parametrelerin gozden gegirilerek Slglimlerin yeniden yapilmasi

gerekmektedir.

3.2. Tekrar uretilebilirlik

Tekrar iiretilebilirlik; farkli zaman ve farkli operatorler tarafindan 6lgiilen tekrarlanabilir deney
sonuclarinin  birbirleriyle karsilagtirilarak  dogruluklarinin  kontrol edilmesidir. Bu amagla
tekrarlanabilir olduklar1 belirlenmis sonuglar karsilastirilmaktadir. A ile B operatorlerinin deney
sonuclar1 karsilagtirmak iizere (6 numarali) formiil uygulanir. Bu boliimdeki ortalama ve standart

sapma degerleri 15 adetlik tiim 6l¢iim degerlerini kapsamaktadir.

| X1- X,
1- 42
t=—— (6)
2 2
5_1 + 5_2
ng Ny
S,=1. veri dizisinin standart sapmasi S,=2. veri dizisinin standart sapmast
n;=1. veri dizisinin ol¢iim sayisi n,=2. veri dizisinin ol¢tim sayisi

t= 10,6629 hesaplanir.

ttablo = 2,048 degeri tablodan bulunur. Burada, numune sayis1 yerine serbestlik derecesi degerine
gore okuma yapilmasina dikkat edilmelidir. Ornegin bu drnekte 1.6l¢iim igin 14, 2.8l¢iim icin 14
olmak tizere 28 serbestlik derecesi lizerinden tablo degeri okunmustur. Tabloda istenilen serbestlik
derecesine ait deger bulunamamasi durumunda enterpolasyon ile deger tayin edilebilmektedir.

t =0,6629 < twpio = 2,048 olugundan, A operatorii ile B operatoriiniin 6l¢iimleri “tekrar
tiretilebilir” 6l¢timlerdir. Operatorlerin diger karsilastirilmalar1 da (A-C, A-D, B-C, B-D, C-D)
yapilir. Hesaplamalar sonucunda, digerleri ile “tekrar iiretilebilir degil” sonucu ¢ikan operat0rin
deney ile ilgili parametreleri gézden gegirerek deneyleri tekrarlamasi gerekmektedir. Analiz
sonuglarina gore tim operatdrlerin tekrarlanabilirlik ve tekrar tretilebilirlik sonuglar1 Tablo 7°de

sunulmustur.
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Tablo 7. Tiim operatorlerin tekrarlanabilik ve tekrar iiretilebilirlik 6zet sonuglar

Tekrarlanabilirlik Tekrar Uretilebilirlik
Olgtim  Olgiim F test Student t-Test t-Test
Operatér grubu  grubu Operator
1 2 F hesaplanan  Ftablo  Sonug hesaplanan  ttablo  SONUG { hesaplanan  Ttablo  Sonug
1 2 6,124 Uygun 1,199 Uygun B 0,283 Uygun
A 1 3 2,578 6,388 Uygun 1,914 2,306 Uygun A C 0,663 2,048 Uygun
2 3 2,376 Uygun 0,143 Uygun D 0,459 Uygun
1 2 1,522 Uygun 0,898 Uygun A 0,283 Uygun
B 1 3 2,982 6,388 Uygun 1,501 2,306 Uygun B C 0,390 2,048 Uygun
2 3 1,960 Uygun 0,740 Uygun D 0,234 Uygun
1 2 5,949 Uygun 1,653 Uygun A 0,663 Uygun
C 1 3 2,305 6,388 Uygun 0,234 2,306 Uygun N B 0,390 2,048 Uygun
2 3 2,581 Uygun 1,665 Uygun D 0,065 Uygun
1 2 4,664 Uygun 1,644 Uygun A 0,459 Uygun
D 1 3 1,258 6,388 Uygun 0,111 2,306 Uygun D B 0,234 2,048 Uygun
2 3 3,707 Uygun 1,709 Uygun C 0,065 Uygun

4.3. Varyans Analizi (ANOVA)

Operator sayisinin fazla oldugu laboratuvarlarda 6zellikle tekrar iiretilebilirlik calismalarindaki
karsilastirma sayilarindaki biiyiik artis, verifikasyon analizinin yapilmasinda sorunlara neden olabilir.
Bu durumlar icin ANOVA varyans analizi yontemi kullanilabilir. Ol¢iim sonuglarina ait aykir1 deger
incelemesi yapildiktan sonra veriler “grup i¢i” ve “gruplar arasi” degerlendirilerek verifikasyon
islemi tamamlanir. Varyans analizi hem tekrar edilebilirlik hem de tekrar iiretilebilirlik ¢caligmalarinda
kullanilabilecegi gibi, sadece karsilagtirma sayisinin fazla oldugu tekrar iiretilebilirlik asamasinda da
kullanilabilir. Bu ¢alismada her ikisinde de kullanim 6rneklendirilmistir.

Tekrarlanabilirlik analizi i¢in Oncelikle operatorlerin 6l¢iim sonuglar1 arasindaki veriler
incelenir. 1., 2. ve 3. 6l¢lim sonuglar1 arasinda ANOVA ile varyans analizi yapilir. Veri setleri
arasinda anlamlilik (p) degerinin 0,05’den biiyiik olmasi1 durumunda verilerin istatistiki olarak farkli

olmadig1, operatoriin farkli 6l¢tiimlerinin tutarli oldugu anlasilmaktadir (Tablo 8).

Tablo 8. Tekrarlanabilirligin ANOVA ile analizi

Operatér Anlamlilik (p) Olgiim grubu ~ Numune sayis1 _ Olciim sonucu
L. 5 5142 (a)
521,8 (a)
522,8 (a)
516,4 (a)
520,4 (a)
524.8 (a)
518,4 (a)
519,2 (a)
527,4 (a)
516,0 (a)
516,6 (a)
530,6 (a)

A 0,331

B 0,328

Cc 0,146

D 0,138

MNoRPrNdMPRPWODE WD
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Operatorlerin elde ettikleri degerin tekrarlanabilir oldugunun tespit edilmesinden sonra kisiler
arasinda verilerin istatistiki olarak ayni olmasi (tekrar iiretilebilirlik) durumu analiz edilir.
Karsilastirmalar Tablo 9°‘daki gibi SNK tablolariyla yapilabilmektedir. A, B, C ve D operatorlerinin

verilerinden elde edilen anlamlilik degeri p:0,940’diir.

Tablo 9. Operatorler arasindaki verilerin analizi (tekrar tiretilebilirlik) i¢in olusturulmus SNK tablosu

Operatér ~ Numune sayis1  Olgiim sonucu

A 15 519,6 (a)
B 15 520,5 (a)
D 14 5214 (a)
c 15 521,7 (a)

Elde edilen sonuglara gore operatorlerin elde ettikleri O6l¢lim sonuglart (p: 0,94 > 0,05
oldugundan) istatistiki olarak aynidir. Bu durum, laboratuvarda ilgili deney igin yetkilendirilecek
operatorlerin ayni sonucu ettikleri anlamina gelmektedir. Boylece, ilgili deney i¢in A-B-C-D

operatorlerine yetkilendirme yapilabilmektedir.

4. Sonuclar ve Oneriler

TS EN ISO 17025 akreditasyonu geregi, bir deney laboratuvarinda operatoriin ilgili deneyde
yetkilendirilmesi i¢in metot validasyon ve verifikasyon calismalarinin yapilmasi gerekmektedir.
Standart deney metoduyla ilgili yetkilendirme islemlerinde validasyon yapilmamakta, sadece
verifikasyon yapilmaktadir. Bu ¢aligmada; gelistirilen metotlarin uygulanabilirliginde yasanilan
problemler veya yeterli standart referans numune bulunamamasi gibi sorunlar nedeniyle tekstil deney
laboratuvarlar1 i¢in 6rnek bir ¢alisma metodu olusturulmus ve uygulamali olarak orneklerle
aktarilmistir.

Operatorlerin kendi icinde gerceklestirdigi tekrarli Olglim sonuglarina 6nce “F-test” ve
sonrasinda “Student t-test” uygulanmistir. Aktarilan algoritmaya gore sonuglar uygun oldugundan
Ol¢ciim sonuglar1 tekrarlanabilirdir. Sonraki asamada, operatdrlerin elde ettigi tekrarlanabilir sonuglar
ayr1 ayri karsilastirllmistir. Tiim ikili karsilastirma sonuclar1 uygun oldugundan sonuclar tekrar
tiretilebilirdir. Ayrica, operator sayisinin fazla oldugu ve ikili kargilastirmanin zor olacagi durumlar
icin ANOVA c¢aligsmasi aktarilmistir. Tiim Ol¢imlerde elde edilen sonuglar arasinda istatistiki olarak

fark olmadig1 (p>0,05) goriilmiistiir.
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Calismada deney laboratuvarlarinda ¢ok sik karsilasilan, aykir1 deger elde edildiginde sonucun
ortalamaya dahil edilip edilmemesi durumu da incelenmistir. Bu amagla kullanilabilecek metotlar
orneklendirilerek agiklanmistir.

Metot verifikasyon calismalarina 6rnek olmasi agisindan, literatiir ve egitimlerde aktarilan
calismalar neticesinde akis semalar1 olusturulmustur. Deney laboratuvarlarinin her seferinde
guvenilir sonu¢ verebilmeleri igin sistematik validasyon ve verifikasyon calismalari yapilmasi
gereklidir. Kesin ve dogru 6lglim sonuglarinin elde edilebilmesi i¢in deney sonucunda elde edilen

verilerin bu ¢alismadaki gibi belirlenmis bir algoritma ile kontrol edilmesi saglanmalidir.

Tesekkiir

Degerli katkilarindan dolay1; Kimya Yiiksek Miihendisi Nazife RECBER, Tekstil Yiiksek
Miihendisi Muhittin OZKAN ve Laborant Emel BATMANa tesekkiir ederim.

Yazarlarin Katkisi

Bu ¢alismada diger yazarlarin katkist bulunmamaktadir.

Cikar Catismasi1 Beyani

Bu calismada isbirligi yapilan kisi ve sirketler arasinda herhangi bir ¢ikar catigsmasi

bulunmamaktadir.

Arastirma ve Yayin Etigi Beyam

Yapilan ¢alismada arastirma ve yayin etigine uyulmustur.

Kaynaklar

Anonim, (2018). Kimyasal ve Fiziksel Analizlerde Metot Validasyonu / Verifikasyonu Rehberi, Gida Tarim
ve Hayvancilik Bakanligi Gida Kontrol Genel Miidiirligii

Anonim, (2019), Istatistik 2, Anadolu Universitesi yaymlari, 67-99, Eskisehir.

Bayram, L., (2012), Adli bilim laboratuvarliarmda TS EN ISO/IEC 17025 standard: teknik gereklilikleri,
Turkish J Police Studies, 14(4):113-32.

Chakravarty, S., Mohanty, A., Ghosh B., Tarafdar M., Aggarwal S.G., Gupta P.K., (2014), Proficiency testing
in chemical analysis of iron ore: Comparison of statistical methods for outlier rejection, Journal of
Metrology Society of India, 29(2):87-95.

Coucke, W., China, B., Delattre, 1., Lenga, Y., Van Blerk, M., Van Campenhout, C., vd. (2012), Comparison



Karadeniz Fen Bilimleri Dergisi 13(4), 1490-1509, 2023 1509

of different approaches to evaluate external quality assessment data. Clinica Chimica Acta, 413(5-
6):582-6
Coruh, T., (2005), Ol¢iim belirsizligi hesaplari ve hesaplama yontemleri, TMMOB Kimya Miihendisleri Odasi
Ankara Subesi, Ankara.
Eurachem, (2018), Analitik metotlarin amaca uygunlugu - metodun gegerli kiinmast ve ilgili konular igin
laboratuvar kilavuzu, Eurachem Guide.
Mursaloglu, P. (2018). Su Laboratuvarlarinin TS EN ISO/IEC 17,25 Standart Revizyonu ile Degisimleri, Tiirk
Hijyen ve Deneysel Biyoloji Dergisi, (77), s:57-64.

NATA, (2012). Guidelines for the validation and verification of quantitative and qualitative test methods,
National Association of Testing Authorities Technical Note.

Olpak, H.Y. (2012). Soya Ununda Aflatoksin Tayini, Metot Validasyonu ve Ol¢iim Belirsizliginin Saptanmas.
Yiiksek Lisans Tezi, Marmara Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, Istanbul.

Rorabacher, D.B., (1991), Statistical treatment for rejection of deviant values: Critical values of Dixon’s “Q”
parameter and related subrange ratios at the 95% confidence level. Analytical Chemistry, 63(2):139—
46.

Sibbesen, L., (2011), Strengthening quality infrastructure in Turkey Project - TR0702.12.01/001 - Training
for food and textile laboratories from the Ministry of Defence on method validation for laboratories,
Ankara

Tabatabaee, H., Ghahramani, F., Choobineh, A., Arvinfar, M. (2016), Investigation of outliers of evaluation
scores among school of health instructors using outlier - determination indices, Journal of Advances
in Medical Education and Professionalism, 4(1):21-5.

TS 5822-1 1SO 5725-1, (2011), Olgme metotlarinin ve sonuclarinin dogrulugu (gerceklik ve kesinlik) - BoIUm
1: Genel Prensipler ve tarifler, Tiirk Standartlar1 Enstitisi, Ankara.

TS 5822-2 1SO 5725-2, (2000), Ol¢me metotlarimin ve sonuglarimn dogrulugu (gerceklik ve kesinlik) - Bolim
2: Standart bir 6lgme metodunun tekrarlanabilirligi ve uyarligin tayini icin temel metot, TUrk
Standartlar1 Enstitiist, Ankara.

TS 5822-5 1SO 5725-5, (2003), Ol¢me metotlarimin ve sonuglarmin dogrulugu (gerceklik ve kesinlik) - Bolim
5: Standart bir olgme metodunun kesinligini belirlemek icin alternatif metotlar, Tirk Standartlar
Enstitlist, Ankara.

TS 5822-6 1SO 5725-6 (2003), Ol¢me metotlarimin ve sonuglarimin dogrulugu (gerceklik ve kesinlik)-Bolim
6. Dogruluk degerlerinin pratikte kullanilmasi, Tirk Standartlar1 Enstitust, Ankara.

TS EN ISO/IEC 17025, (2017), Deney ve kalibrasyon laboratuvarlarmn yetkinligi icin genel gereklilikler,
Tiirk Standartlar1 Enstittst, Ankara.

Turkak, (2021), Uygunluk degerlendirme kuruluslarimin akreditasyonu prosediirii, Turk Akreditasyon
Kurumu, Ankara.

Turkak, (2019), Metodun gecerli kilimnmasi ve dogrulanmasi icin bilgilendirme kilavuzu, Tlrk Akreditasyon
Kurumu, Ankara.

Ovla, H.D., Tasdelen, B., (2012), Aykir: Deger Yonetimi, Mersin Univ Saglik Bilim Dergisi, 5, 1-8.

Uckardes, F., Sahinler, S., Efe, E. (2010), Aykir: gozlemlerin belirlenmesinde kullanilan bazi istatistikler, KSU
Doga Bilim Dergisi, 13(1):42-5.



