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1. KAPSAM

Bu talimat, bir test yoénteminin ISO 4259-1 ile hesaplanan Kkesinlik verilerinin spesifikasyonlarda nasil
kullanilacagini belirler. Ozellikle, alici ve satici arasinda bir deney lizerinde anlasmazlik oldugunda sartname
uygunluk durumunun belirlenmesi amaglanir. Bu talimattaki islemler 6zellikle petrol ve petrolle ilgili olan normalde
homojen olan drinlerin numuneler igin tasarlanmistir. Bununla birlikte, bu belgede agiklanan prosedurler ayrica
homojen olmak kaydiyla diger Urtnlere de uygulanabilir. Homojen olmayan urinler icin dikkatli aragtirmalar
gereklidir.

2. iLGILIi DOKUMANLAR VE FORMLAR

ISO 4259-1, Petrol ve ilgili Griinler - Olglim yéntemlerinin ve sonuglarinin kesinligi - Balim 1: Test yéntemleri ile
ilgili kesin verilerin belirlenmesi

3. TERIMLER VE TANIMLAR

3.1 Yeterlilik Testi Programi; katihmcei laboratuvarlarin, tek bir homojen madde grubundan hazirlanan kisimlardan
elde edilen test sonuclarinin istatistiksel analizi ile test etme yeteneginin periyodik olarak degerlendiriimesi igin
tasarlanmig bir program

3.2 Alici; Tedarikgi tarafindan teslim edilen bir Griini alan veya kabul eden kisi veya kurulug

3.3 Satici; Bir Grtinlin kalitesinnden alici devralmadan hemen 6nce sorumlu olan kisi veya kurulus

4. TEKRARLANABILIRLIK, r VE UYARLIK, R DEGERLERININ KULLANIMI VE ONEMi
4.1 Genel

Bu degerler, farkh laboratuvarlarin her birinin bir dizi numuneyi test ettigi istatistiksel olarak tasarlanmig
laboratuvarlar arasi bir programda elde edilen sonuglar Uzerinde yapilan varyans analizinden (replikasyonlu iki
faktorll) hesaplanir. ISO 4259-1 veya diger istatistiksel tekniklere gére tahmin edilen tekrarlanabilirlik ve uyarlik
degerleri, yayinlanan her test yéntemine dahil edilecektir.

4.2 Tekrarlanabilirlik, r
4.2.1 Genel

Cogu laboratuvar, bazi durumlar disinda, érnegin uyusmazlk hallerinde veya test operatériintn tekniginin tatmin
edici oldugunu onaylamak istemesi diginda, rutin kalite kontrol amaciyla her numunede birden fazla test yapmaz.
Bu gibi durumlarda, ¢ok sayida sonug elde edildiginde, tekrarlanan sonuglarin, yéntemin tekrarlanabilirligine karsi
tutarhhdini kontrol etmek faydalidir. Uygun prosedir 4.2.2'de belirtiimistir. Ayrica ortalama sonuglara ait
glvenilirlik derecesini bilmek de faydaldir ve bunu belirleme yéntemi 4.2.3'te verilmektedir.

4.2.2 Sonuglarin kabul edilebilirligi

Tekrarlanabilirlik kosullari altinda sadece iki sonu¢ elde edildijinde ve aralarindaki fark r'ye esit veya daha az
oldugunda, test operatéru galismalarini kontrol altinda olarak goérebilir ve iki sonucun ortalamasini test edilen
6zelligin tahmini de@eri olarak alabilir.

iki sonug r'den daha fazla farkllik gosterirse, her ikisi de supheli olarak kabul edilir ve en az U¢ sonug daha elde
edilir. Ik ikisini de icerecek sekilde, en farkli sonug ile geri kalanin ortalamasi arasindaki fark hesaplanmali ve bu
fark Formdl (1) 'de verilen r yerine r1 adinda yeni bir de@erle karsilastiriimalidir:

[k
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Formiil 1
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burada k, elde edilen toplam sonug sayisidir.

Fark ri'den kii¢uk veya ona esitse, tim sonugclar kabul edilir. Fark r1'i asarsa, en farkli sonu¢ reddedilmeli ve kabul
edilebilir bir sonug seti elde edilinceye kadar bu bolimde belirtilen prosedur tekrarlanmalidir.

Kabul edilebilir sonuclarin ortalamasi, 6zelligin tahmini degeri olarak alinacaktir. Bununla birlikte, toplam 20’den
fazla olmayan deney serisinde iki veya daha fazla sonu¢ reddedildiyse, uygulanan yéntem ve cihaz kontrol

edilmeli ve mimkilinse yeni bir seri test yapiimahdir.

4.2.3 Tekrarlanabilirlik kosullar altinda toplanan sonuglari kullanarak giiven siniri hesaplamalari

Yontemin kesinlik sinirlari dahilinde galisan tek bir test operatord, tekrarlanabilirlik kosullarinda bir dizi k sonucu
elde ettiginde ve sonuglar 4.2.2'deki tekrarlanabilirlik gereksinimini karsiladigi kabul edilirse, ortalama bir X degeri
vererek, % 95 guvenirlikle, karakteristigin gercek degeri, y, asagidaki sinirlar iginde oldugu kabul edilir;

| E-ﬂ]g;: < E+ﬂ]
\ V2 v
Formiil 2

Burada;

—

| Co1
R'.l :1||II|R2—?"2 I—E]

Formiil 3

k=1 oldugunda, tek deney sonucu X terimi yerine asagidaki gibi kullanilir:

X—%]E;r = X+%]
\ 2 W2

& .,

Formiul 4

burada R, 4.3'te anlatildigI Uzere test metodu uyarhigidir.

Benzer sekilde, tek limit durumu igin, yalnizca bir limit sabitlendiginde (lst veya alt), karakteristigin gergek

degerinin y, asagidaki gibi sinirlandinildiginin% 95 glvenirlikle kabul edilebilir;

u<(X+0,59R; ) (st limit) Formil 5

I :_»(E_a,59R1 ) (altlimit) Formil 6

0,59 faktord, 0,84/\2'dir. (0,84'Un elde edilmesi ISO 4259-2 Ek A'da anlatiimigtir)
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R degerinin, R'den ¢ok daha kuglk oldugu durumlarda, tekrarlanabilirlik kosullari altinda yapilan ¢oklu testler,
ortalamanin kesinliginde ¢ok az iyilesme yaratir.

4.3. Uyarlik, R

4.3.1 Sonuglarin kabul edilebilirligi

4.3'te belirtilen yontem, farkh laboratuvarlar tarafindan normal, gunlik olarak elde edilen sonuglarin kabul
edilebilirliginin test yonteminin uyarhdini kullanarak, degerlendiriimesine yoneliktir. Bir tedarikgi ile bir alici
arasindaki anlasmazlik durumunda, Madde 5 ila 7'de belirtilen prosedir uygulanmalidir.

iki laboratuvarda tekli sonugclar alindiginda ve aralarindaki fark R'ye esit veya daha az oldugunda, iki sonug kabul
edilebilir ve iki deger ortalama X 'in hesaplanmasinda kullanilir. Ayri ayri tek bir sonugtan ziyade ortalama X, test

edilen 6zelligin tahmini degeri olarak kullaniimalidir.

Karakteristigin gercek degeri u,% 95 guven ile asagidaki sinirlar icinde bulunur:

(7 forsl®es)

Formiil 7

Benzer sekilde, tek limit durumu igin, sadece bir limit sabitlendiginde (yukari veya asagi), karakteristigin gergek
degeri p% 95 glven ile asagidaki limitlerde bulunur:

;15{§+ﬁ.429]

(dst limit) Formdil 8.

u=(X-0,42R)
(alt limit) Formdil 9.
0,42 faktord, iki sonucun ortalamasi oldugu icin 0,59 /\/ 2 oranidir. Iki sonu¢ R'den daha fazla farklilik
gOsteriyorsa, her ikisi de supheli olarak kabul edilir. Her laboratuvar en az i¢ tane kabul edilebilir sonug elde

etmelidir. (bkz. 4.2.2).

Bu durumda, her laboratuvarin kabul edilebilir tim sonuglarinin ortalamalari arasindaki fark, Formul (10) 'da
verildigi gibi, R yerine yeni bir Rz de@eri kullanilarak uygunlugu degerlendirilir:

| - 1 )
R:Z.: ||R2_r2 l_i_i
"LJ 2k1 211:2),

Formiil 10

R, yontemin uyarlihgidir;
r, yontemin tekrarlanabilirligidir;
k1 ilk laboratuvarin sonug sayisidir;
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k2, ikinci laboratuarin sonug sayisidir.

Ortalamalar arasindaki fark R2'ye esit veya daha kuigtikse, bu ortalamalar kabul edilebilirdir ve genel ortalamalari
test edilen 6zelligin tahmini degeri olarak kabul edilir. Ortalamalar arasindaki fark Rz'den biyikse ve test edilen
ozelligin 6zelliklerine uygunluk konusunda bir anlagsmazlik varsa, Madde 7'de belirtilen prosedtr kabul edilecektir.
ikiden fazla laboratuvarin oldugu durumlar ortaya gikarsa, her biri bir veya daha fazla kabul edilebilir sonug
saglar, en farkli laboratuvar ortalamasi ile kalan N laboratuvar ortalamalarinin ortalamasi arasindaki fark Rz ile
karsilastirilir:

2 3
R3: ||i+&
V2 2w
Formdil 11
2 1 1 1

I
Ry= R*-L|/N-—-— ——
\I N ki1 k=2 kn
Formiil 12
Ri1, Formul (3) 'te verilmistir ve en farkl laboratuvar ortalamasina karsilik gelmektedir. Bu farkin mutlak degeri

Rs'e esit veya daha disuk olmasi durumunda, tim sonuglar kabul edilebilir olarak kabul edilir ve ortalamalari
ozelligin tahmini degeri olarak kullanilir.

Eger fark Ras'ten biyilkse, en farkh laboratuvar ortalamasi reddedilmeli ve kabul edilebilir bir laboratuvar
ortalamalari elde edilinceye kadar Formil (11) ve (12) kullanilarak yapilan karsilastirma tekrarlanmaldir. Bu
laboratuvar ortalamalarinin ortalamasi, milkiin tahmini dederi olarak alinacaktir. Ancak, toplamda 20'den fazla
olmayan ortalamadan, iki veya daha fazla laboratuvar ortalamasi reddedilmisse, ¢alisma prosediri ve cihaz
kontrol edilmeli ve mumkiinse yeni bir seri test yapiimaldir.

4.3.2 Uyarlik Kosular altinda bulunan Sonuglardan Giivenirlik Sinirlarinin Hesaplanmasi

N tane laboratuvar, tekrarlanabilirlik ve uyarlik kosullari altinda bir veya daha fazla sonug elde ettiginde, bir
laboratuvarlar ortalamasi X verdiginde, karakteristigin gercek degeri % 95 givenle agagidaki sinirlar icinde
bulunur:

-~ R -~ R
X——<pu<X+—
VZN V2N

Formiil 13

Benzer sekilde, tek limit durumu igin, yalnizca bir limit sabitlendiginde (yukari veya asagi), karakteristigin gercek
degeri%,% 95 givenle agsagidaki limitlerde bulunur:

— R
u<| X+0,59—%
VN

(dst limit) Formdl 14
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3 N
1z X-0,59—=
'\'IN )|

(alt limit) Formul 15

4.4 Ayni Ozelligi Olgmeyi Amaglayan iki Farkh Test Yéntemi Arasindaki Hata (Bias) Belirlemek igin
Uyarligin Kullaniimasi

4.4.1 Genel

iki farkli test ydnteminin ayni 6zelligi dlgmek igin kullanildigi durumlarda, ilgili test ydntemlerinden elde edilen
uyarlik tahminleri (R), bu malzeme igin iki yontem arasindaki anlagsmay istatistiksel olarak iyilestirmek igin
uygulanabilir bir hatayi dizeltmesinin yapilip yapilmadigini belirlemek igin birden fazla laboratuvardan elde edilen
ortalamalarla birlikte kullaniimahdir. Ornegin, ayni érnegi kullanan ancak farkli test yontemleri kullanilan Yeterlilik
Test Programlari (PTS) ile toplanan sonuglar bu sekilde analiz edilebilir.

Not: iki farkll test yénteminin kesisen kapsamini kapsayan birden fazla malzeme / ézellik seviyesinin eszamanli
analizi icin bu degerlendirme igin metodoloji Uzerine tartisma bu belgenin kapsami disindadir. llgilenen
okuyucularin konuyla ilgili ayrintili bir sunum icin ASTM D6708'e danismalari 6nerilir. EK D, s6z konusu durum
icin genel istatistiksel yaklasim hakkinda kisa bir genel bakis sunar.

4.4.2 Siireg

Test Yontemi A'nin ve Test Yontemi B'nin, C dzelligini 6lcmeyi amaglayan test ydntemleri oldugunu varsayalm.

Asagidaki istatistikleri hesaplanir:

Z=— |[Ya-Vg]|
2 2
| RR . _Ri
\'7,683L, 7,683Ly
Formil 16

Ya, Test Metodu A kullanan bir materyal igin C 6zelligi igin La sonuglarinin ortalamasidir;
burada her sonug, uyarlik kosullari altinda elde edilen tek bir sonugtur;

La, Test Yontemi A igin toplam laboratuvar (sonug) sayisidir ve 20’den blytk olmaldir;
Ra, Test Yontemi A'nin uyarhigidir;

Ys, test edilenle ayni malzemede Test Yontemi B kullanilarak C ézelligi igin Ls sonuglarinin ortalamasidir.
burada her sonug, uyarlik kosullari altinda elde edilen tek bir sonugtur;

Le, Test Yontemi B igin toplam laboratuvar (sonug) sayisidir ve 20°den buyuk olmahdir;

Rs, Test Yéntemi B'nin uyarhididir.

Z> 2 ise, %95 glivenle, sabit bir hata diizeltmesinin, bu malzemenin C 6zelligi icin Test Yontemi A ile Test
YoOntemi B arasindaki anlagsma derecesini istatistiksel olarak gelistirdigi sonucuna varilmalidir.
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5 Sartnameler (Spesifikasyonlar)
5.1 Sartnamelerin amaci

Bir sarthamenin amaci, belirli bir test yontemiyle belirlenen 6zelliklerin gergek degeri olan p i¢in kabul edilebilir bir
limit veya limitler belirlemektir. Bununla birlikte, pratikte, bu gergek deger hi¢cbir zaman kesin olarak tespit
edilemez, gunki belirtilen test yontemi tarafindan tanimlanan ve bir veya birden fazla laboratuvardan elde edilen
sonuglar, tekrarlanabilirlik ve uyarlk gibi dederler nedeniyle sagilma gdsterebilir. Bu nedenle, sinirli sayida test
sonucundan belirlenen test edilen 6zelligin gergek degeri konusunda her zaman bir belirsizlik vardir.

Petrol Uriiniiniin sartnamelere uygunlugu Madde 6 ve 7'ye gére degerlendirilir. Onceden anlagsmaya varmak
suretiyle, tedarikgi ve alici Ek B'de agiklanan alternatif prosedirleri kullanabilir.

Sartname limitlerine gére milkin belirlenmesi igin belirtilen test yonteminin, Grinin sartnamelere uygun olup
olmadigini guvenilir bir sekilde belirlemek igin yeterince kesin olmasi énemlidir.

5.2 Belirtilen test yonteminin kapsami ve kesinligi kullanilarak ilgili sartname limitlerinin olusturulmasi
Sartname sinirlari, ISO 4259-1'de belirtildigi Gzere ydntem kapsami sinirlarinin disinda olmamalidir.

Alt 6zellik siniri, test yonteminin alt 6lgiim limitinden az olmamali ve Ust 6zellik siniri, test yonteminin Gst 6lgim
limitinden buyik olmamalidir (bkz. ISO 4259-1'deki §6.5).

Ek olarak, alt ve st 6zellik siniri arasindaki mesafe asagidaki kosulu da kargilamalidir: Ust 8lgiim siniri eksi alt
Olgiim siniri, alt élgim sinirinda degerlendirilen 2R ve Ust élglim sinirinda degerlendirilen 2R toplamindan az
olamaz. Bu kavramin bir gdsterimi icin Sekil 1'e bakiniz.

Genellikle, sartnameler, 6zelliklerin degerleri igin sinirlar ile ilgilidir. Belirsizlikten kaginmak igin, bu sinirlar
normalde “den az degil” veya “daha fazla degil” olarak ifade edilir. Limitler iki tiptedir:

- bir ¢ift limit, st ve alt, 6rnegin 5 mm?/ s'den az ve 16 mm? s'den daha blyik olmayan viskozite; kaynama
noktasi 100°C £ 0,5°C;

- tek bir limit, Ust veya alt, drnedin%2'den fazla olmayan su igerigi; kukdart igerigi 10 mg/kg'dan fazla olmamall
veya bitimun ¢6zundrlidl %99'dan az olmamal gibi.

Pratik nedenlerden 6tirt (Ai-Az) degerinin, Sekil 1'deki yukaridaki minimum aralik gerekliliginden az oldugu
durumlarda, elde edilen sonuglarin, bir numunenin sarthameyi karsilayip karsilamadigini belirlemede supheli bir
durum ortaya ¢ikaracaktir. Sartname, istatistiki mantia goére, (Ai1-A2) 'nin yukaridaki minimum aralik
gereksiniminden oldukga buyilk olmasi arzu edilir. Aksi takdirde, asagidaki se¢eneklerden biri veya ikisi kabul
edilir:

a) Test yonteminin kesinligine uyacak sekilde sarthname sinirlarinin genigletilip genisletiiemeyeceklerini gérmek

icin sartname sinirlari incelenir;

b) Kesinligi iyilestirmek Uzere deney ydntemi incelenir veya istenen sartname limitlerine uyacak sekilde daha
yuksek kesinlikte alternatif bir test ydntemini gérmek igin test ydntemi kullaniimasi incelenmelidir.

Bu dokimana uygunluk isteniyorsa, yukaridaki ilkelere uygun olarak teknik sarthamelerin hazirlanmasini
gerektirir.

Hazirlayan: FATIH DASDEMIR Onaylayan: KADIR SERHAN YORUK
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A2 Al
Lowest possible Highest possible
" Min Specification Max Specification
Limit Limit

Maximum range for specification
Must also meet:
|A1—-A2| = (2Ry + 2Ry, )

For Constant R across range

|A1-A2]| > 4R

b == e >
Maximum range of test method scope

Sekil 1

6 Kalitenin uygunlugunun sartnameye goére degerlendirilmesi
6.1 Genel

6.1.1 Madde 6, tedarikcinin veya alicinin, sarthamede yer alan dederlerin tek bir test sonucuna gére urindn
kalitesini nasil degerlendirilecegine dair genel bilgi saglar. Hem tedarik¢inin hem de alicidan elde edilen tek test
sonucunun mevcut olmasi durumunda, gercek degerin tahmini 4.3'e gdre elde edilir. Alici, kendine ait tek sonucu
veya 4.3'teki formulden elde edilen tahmini deger ile kaliteye uygunluga itiraz etmeye karar verirse, Madde 7'de
belirtilen prosedur kullanilir.

6.2, 6.3, Madde 7 ve Ek B'de kullanilacak olan laboratuvar test sonuglarinin kabuli igin 6n kosul olarak, 6.1.2 ila
6.1.4'teki kosullain saglanmasi beklenmektedir.

6.1.2 Her laboratuvarin test sonucu, kurum igi kalite kontrol gizelgeleri veya diger esdeger istatistiksel teknikler ile
desteklenen, hassasiyet ve hata (bias) acgisindan istatistiksel kontrol altinda olan bir test yénteminden elde
edilmelidir.

Not - istatistiksel kontrol ve kontrol gizelgeleri konusu hakkinda genel bir bilgilendirme igin, Ek C'ye bakiniz.

6.1.3 6.1.2'de belirtilen kontrol tablolarinda (veya esdeger istatistiksel tekniklerden), aralarinda en az 6 saat olan,
en az 15 gun iginde elde edilmis ve en az 30 son sonugtan hesaplanan standart sapma test metodunun uyarlik
standart sapmasini asmamasi beklenir (R/2,77).

Birden fazla PTP'nin yayinlanmis sonuglarindan kanit varsa, yayinlanmig bir test yonteminin R'sinin gercek
calismada elde edilen R ile istatistiki olarak tutarsiz olduguna, sonuncusu, yayinlanmis R'nin yerine, bu fikralara
uygunlugu deg@erlendirmek igin asagdidaki kosullar yerine getirildigi takdirde kullanilabilir.

- Yasal olarak izin veriliyorsa ve

- Birden fazla PTP'den hesaplanan R, 1ISO 4259-1'deki GESD protokoliine uygun olarak aykiri dederler icin uygun
sekilde taranan sonuglari kullanarak (>30) yeterli serbestlik derecelerine (>30) sahipse ve
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- Anlagmazlik icinde olan taraflar arasinda karsilikli anlagsma yapilmasi halinde.

6.1.4 Her bir laboratuvar, eder varsa, PTP'lere katilimin bir sonucu olarak, surekli bir test yeterliligi veya
yetersizligi ve test yontemi icin PTP ortalamalarina gére yanhlk (bias) eksikligi gdsterebilmelidir. Uygun bir
PTP'nin mevcut olmamasi durumunda, sertifikali referans materyalleri (CRM) ve kalite kontrol (QC) numuneleri
Uzerindeki kurum igi kontrol gizelgeleri veya her iki taraf¢ca kabul edilebilir diger yontem dogrulama teknikleri
kullanilarak test edilmesi yoluyla yeterlilik gdsterilmelidir.

6.2 Tedarikgi tarafindan kalite uygunlugunun degerlendirilmesi

Bir karakteristigin gercek dederi hakkinda tek bir sonugtan baska bir bilgi kaynagina sahip olmayan bir tedarikgi,
%95’lik bir glvence alarak, Urinin sarthnameye uygun oldugunu ancak sonug¢ Xs'in asagidaki sartlara uygun
olmasi halinde beyan edebilir,

- bir Ust sinir olmasi durumunda, Aai:
X. <A1 -059R
Formiil 17

- Tek bir alt limit durumunda, Az:

X:=A>+0,59R
Formiil 18

- Cifte limit olmasi durumunda (A1 ve Az2), bu kosullarin ikisi de gegerlidir (bkz. 4.2.3).

Yukaridaki Formiller kullanilarak hesaplanan %95 glvence karar sinirlari, tedarikginin rehberligi icindir ve bir
zorunluluk olarak yorumlanmamalidir. Sartname degeri ile Formul (17) veya (18) ‘den gelen limit arasinda
bildirilen bir deger, uyumsuzlugun kaniti degildir, ancak Granuiin sartname limitini karsilama guveninin% 95ten az
oldugunun bir gbstergesidir. Sonug¢ tam olarak sartname sinirindaysa, tedarikgi veya alici tarafindan yeniden test
sonucu sartnameye uyma olasiligi %50'dir. Uriinii diigik bir giivenle birakmanin dogrudan bir sonucu, alicinin
sarthame digi bir sonug elde etme olasiliginin yiksek olmasidir.

Tedarikgi, test sonuglari sartnameye uygunsa veya miusteri ile karsilikli olarak anlasirsa Urini serbest
birakacaktir.

Tedarikgi tarafindan tekrarlanabilirlik kosullari altinda birden fazla sonug elde edilirse, kabul edilebilir sonuglarin
ortalamasi ve 4.2.2 ve 4.2.3te belirlenen Ri ortalamasi tedarik¢i tarafindan sarthname uygunlugunun
belirlenmesinde temel olarak kullanilacaktir. Aliciyla bir anlasmazlik olmasi durumunda, Madde 7’deki
prosedurlere uyulur.

6.3 Alici tarafindan kalite uygunlugunun degerlendirilmesi
6.3.1 Genel

Sekil 2, bu dokiimanin tim mevcut verilerini ve gereksinimlerini dikkate alarak, bu alt maddede belirtilen adimlari
aciklayan bir akig semasidir.

6.3.2 Tek iiriin grubu

Bir karakteristigin gercek degeri hakkinda tek bir sonugtan baska bir bilgi kaynadina sahip olmayan bir alici,
%95’lik bir glivence alarak, Urinun sarthameye uygun oldugunu ancak sonug¢ X'in asagidaki sartlara uygun
olmasi halinde beyan edebilir,
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- A1 sartnamesinin st siniri olmasi durumunda,

x>=A1+059R
Formiil 19

- Az sartnamesinin alt bir limiti durumunda,

x<A47-0,59R
Formiil 20

- Cifte limit olmasi durumunda (A1 ve Az) bu sartlardan ikisi de gegerlidir.

Yukaridaki Formiller kullanilarak hesaplanan %95 givence karar sinirlari, alicinin rehberligi icindir ve bir
yukumlilik olarak yorumlanmamalidir. Sartname degeri ile Formil (19) veya (20) 'den gelen limit bildirilen bir
deger, uyumsuzlugun kaniti degildir, ancak Urinin sartname limitini kargilama guveninin duyulan givenin %
95'ten az oldugunun bir gostergesidir. Sonug tam olarak sartname sinirindaysa, tedarikgi veya alici tarafindan
yeniden test yapilan test sonucunun sartnameye uyma olasiligi %50'dir. Alici tarafindan tekrarlanabilirlik kosullari
altinda birden fazla sonug elde edilirse, kabul edilebilir sonuglarin ortalamasi ve 4.2.3'te belirlenen Ri, sartname
uygunlugunun belirlenmesinde temel olarak kullanilir.

Alici, s6z konusu parti igin sartname uygunluk durumunu itiraz etmeye karar verirse, alicinin anlagsmazlik kararina
temel olarak kullanilan sonucuna bakilmaksizin, Madde 7'deki prosedurlere uyulur.

Does sither party wish to proceed
thraugh the Dispule processes

_<

Recipient recaives product and wishes to
assoss comphance vs. specification

A3 a prerequisite for accaptanca for lab
tast resuks to be used in the dispute
Dn‘.lsr.?s‘s t[??l tha conditions prescribed in

2, 6,1.3 shall ba satisfied,

the supparting information !
tation are io be made avalable
the: supplier and recipaint

Yes
Subclause 6.3

Are bath Suppler and Reciplent test
resuks available?

Yes

Subclause 4.3.1
|Q-I'~c*{ is | X, —X <R

ldantify and use laboratories that can
meet the prescribed pra-raquisites in this
procass

[

Subclause 6.3.2

Test the produst v, specification,

= In the: case of a single upper rmil 44
o> Ay + 0,591 (19)

= In the case of a singls lower limit Az,
Hg< A= 0,58F (20)

=

Does raciplent have data fram muliiple

Subclause 6,3.3

batches of product?

= In the case of a double Bmil (A, and A;),
aither of thesa conditions applies.
Yes

¥

T
Yes
Subclauss 431 ¥
Datermine estimate valee of tested

y
?=|XS+XR|
2

For double sides specs use the estimated
value lo preciel 05% corfidence intarval
I whdch true value () will reside

—~ R —=. R
X——x s X +—
2N J2IN

far single sided specs follow method in
4.3.1

Does the recipient stll consider the
product as in dspute?

There is at least 5% confidence that the
product does not maat specification

Does the Recipie
255 har

m

Does the Supplier contest that the product
does not meet specification?

confidence requirement of the recipient?
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6.3.3 Coklu iiriin gruplari

Sartname sinirina uymayan, ancak 0,59R'den daha buiylk olmayan bir miktar ile birden fazla partide kalici
sonuglar, tedarikginin Uriinun serbest birakma glveninin%95'ten az oldugunu goésteren gigclu bir gdstergedir.
ikincisi alici tarafindan kabul edilebilir degilse, alicinin tedarikgiyle temasa gegmesi ve karsilikh tatmin edici bir
¢6zume ulasmasi dnerilir.

Not - Sartname sinirini karsilamayan sirasiyla bes sonug, partilerin en az birinin sartnameye uymadigina dair
carpici kanitlar (% 95 givenden fazla) olusturur.

6.3.4 Alicinin, tek bir liriin partisine uygunlugunu degerlendirme prosediirii

Tek bir Grin grubunun sarthameye uygunlugunun degerlendiriimesi durumunda, asagidaki 6rnek islemin nasil
degerlendirilecegini gostermektedir. EN 228 'da ISO 5164 yontemine goére test edilen Arastirma Oktan Sayisi
(RON) sartnamesi 6rnek olarak kullaniimistir. Bu yontemi kullanarak RON'un uyarhigi, EN 228 sartnamesinde yer
alan 95,0 ON (oktan sayisi) i¢in 0,7'dir ve ayni seviyedeki tekrarlanabilirligi 0,2 ON'dur.

Bu 6rnekte, bir tedarikgi, Urtinu segtikleri laboratuvarda sartnameye uygundur olarak onayladiktan sonra EN 228
ile uyumlu bir benzin satmasi iglemi degerlendiriimektedir. Tedarik¢i tarafinda RON sonucu, 95,0 ON sartnamesi
icin, 95,1 ON olarak bulunmustur ve Free Onboard (FOB) satiimaktadir. Satis s6zlesmesi, temsili numuneyi, sahil
tanki numunesi olarak belirlemistir. Bu numune herhangi bir takip testi icin uygun bir sekilde ve yeterli hacimde
depolanmistir.

Alici Grand satin alir ve kaliteyi kontrol etmek igin bir érnek alir ve segtikleri laboratuvardan elde edilen sonug
sartname disinda fakat 0,59R icinde 94,7 olarak belirlenir. Madde 6.3.2, Urlinin sartname sinirini ancak
sartnameyi 0,59R'den daha buyuk bir miktarla agsmasi halinde%95 glivence ile karsilamadigini belirtir; fakat bu
ornek icin durum bdéyle degildir. Birden fazla partiden veri mevcut olmadikga, testin 0,59R'ye karsi ¢ikmasi
prosedirin sonu olarak kabul edilir.

Bu durumda, 6.3.2'deki rehberlige ragmen, alici sonuglarindan memnun degildir ve sonuglarina iligkin tedarikgi ile
irtibata gegmektedir. Her ikisi taraf da sonugclarin, 1ISO 5164 kullanilarak yapilan testler igin kesinlik ve hata
bakimindan kontrol altinda oldugu ve kurum ici SQC programlarina sahip laboratuvarlardan geldigini ve
ortalamaya kargi bias eksikligini onaylamak icin diUzenli olarak endustri PTP programlarina katildigini
kanitlamakta ve gdstermektedir. Bu senaryoda hem tedarik¢i hem de alici sonuglari mevcut oldugundan 4.3.1
uygulanabilir.

a) Sonugclarin kabul edilebilirligi, “iki laboratuvarda tekli sonuglar alindiginda ve farklari R'den az veya ona
esit oldugunda, iki sonucun kabul edilebilir olarak gériilmesi ve ortalama X'in hesaplanmasinda
kullanilmasi gerektigini belirtir. Ayri ayri tek bir sonugtan ziyade ortalama X, test edilen ézelligin tahmini
degeri olarak kullaniimahdir”.

b) ilk ©6nce, iki sonucun ayni sonu¢ popilasyonunun bir parcasi olarak degerlendirilip
degerlendirilemeyecegini belirlemek icin uyarlik ile iki deger arasindaki farki test edin.

[Xs - Xr| £ R =195,1 - 94,7| < R = 0,4 £ 0,7 yani bu drnekte her iki sonu¢ gecerli olarak kabul edilir. Durum
bdyle olmasaydi, 4.3.1 suUpheli sonuclari reddetme ve karsilastirma icin kabul edilebilir sonuglarin nasil
alinacagini takip etme sureci kullaniimalidir.

c) Karsilastirma ile uyarlik arasinda gegen sirenin ardindan ortalama sonucu hesapliyoruz:
X =(951+94,7)/2=949

d) Gergek degerin y, Formiil (7), (8) veya (9) kullanarak uygun sekilde kullanildi§i% 95 gliven limitlerini
hesaplamak mumkin. Tek bir alt limit igin, Forml (9) sunlar verir:

M= (X-0,42R), yani y = (94,9 - 0,294) veya p = 94,6
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e) d) maddesinden elde edilen sonucuna dayanarak, %95 guven ile, gercek degerin 94,6 dederinden daha
kot olmadigr sonucuna varilabilir. Alici Griint hala tartismali olarak goriyorsa, Madde 7'ye bakiniz.

Yalnizca alici sonu¢ mevcutsa, 6.3.2 sartnameye uygunluk karsilastirmasini ve bu érnekteki Formil (9) 'dan
gelen glven sinirini karsilagtirmak igin p = (X - 0,59R)' yi kolaylastirir.

Alici, tedarikgi ile uzun sireli bir iliskiye sahipse ve birden fazla trin grubundan veriye sahipse, 6.3.3, Urlin
sartnamesinin guvenliginin kabul edilebilir olup olmadiginin nasil degerlendirilecegine dair rehberlik eder.

7 Uyusmazlik prosediirii
7.1 Miizakere yoluyla anlagsmazligi g6zme

Madde 7 ve Ek B'de belirtilen prosedirlerin karmasikhdl g6z onlne alindiginda, tedarikginin ve alicinin
anlasmazlik igin karsilikh olarak kabul edilebilir sartlara varmak (zere muzakere yoluyla anlasmayi ¢ézmeye
calismalari siddetle tavsiye edilir. Sekil 3, Madde 7'de belirtilen adimlarin bir akis semasidir. Bu prosedure dahil
olmak igin, bir n sart, mevcut olan yargilama 6érnegi Gzerinde yeterli miktarda kararlastiriimis olmasidir.

7.2 Anlagmazlik durumunda test yonteminin veya prosediiriiniin kullaniimasi

Ayni 6zellik igin birden ¢ok test yéntemini dneren bir sartname belgesi veya ayni 6zellik igin birden ¢ok prosedir
uygulandidi bir referans yontem veya prosedir de verilmelidir.

Not — Referans yonteminin veya prosedirinin belgede belirtimesini saglamak igin sartnameyi veya test yontemi
standardini denetlemek standardizasyon komitesinin sorumlulugundadir.

Bir hakem ydnteminin veya prosedurinin belirtiimemesi durumunda, tedarik¢i ve alici, bu maddede belirtilen
prosedurlerin uygulanmasindan énce belirli bir yéntem veya prosedur tizerinde anlagmalidir.

7.3 Uyusmazlik ¢éziimii prosediirii

7.3.1 Eger tedarik¢i ve alici, Urinun kalitesine iligskin sarthnameye uygunluklarini mevcut deney sonuglarina
dayanarak kabul edemezlerse (bkz. 6.3.3), bu maddede veya Ek B'de verilen uyusmazlik ¢6zum prosedurleri
kabul edilmelidir. Ek B'yi kullanmak igin, kritik dnem derecesinin, pc'nin tedarik¢i ve alici arasinda dnceden
kararlastirildigina dikkat edilmelidir.

7.3.2 Her laboratuvar kendi orijinal sonugclarini gérmezden gelerek ve ¢alismanin tekrarlanabilirlik kosullari altinda
dogru sekilde yapilmasini saglamak icin kendi kontrol numunesinde en az (¢ diger kabul edilebilir sonug elde
etmelidir. Her laboratuvarda kabul edilebilir sonuglarin ortalamasi hesaplanacak ve farkli sonuglar 4.2.2'de
belirtildigi gibi atilacaktir. Yeniden yapilan testler anlagsmazligi ¢6zmezse, asagida belirtildigi gibi devam edilir.

Xs, tedarikginin ortalamasidir;

Xr alicinin ortalamasidir;

Az sartnamenin Ust siniri;

Az sartnamenin alt limitidir.

Xs ve Xgr, A1 ve A; ile agagidaki sekilde karsilastiriimalidir:

Eger;
Xe +Xp
2 _, _
<Alveya 2 A2 ise;
Hazirlayan: FATIH DASDEMIR Onaylayan: KADIR SERHAN YORUK
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- Eger | X_s - X_R | 2Rz (Rzigin 4.3.1'e bakiniz) ise Uriin sartnameye uygundur
- Eger | Xs - Xr | > 0,84 Rz ise Uriinin sarthame sinirina uyup uymadigi konusunda giivenle ifade edilemez.

ikinci durumda, Griiniin sartname sinirina uyup uymadi§i konusunda giivenle ifade edilemedigi igin anlagmazligin
¢6zUmi muizakere ile saglanabilir.

Eger
X.‘:} +XH

E > A1 veya <A2 ise;

aradaki fark ne olursa olsun Xs -Xr uyusmazliktir.

7.4 GCozilmemis Uyusmazhk

7.4.1 Eger | Xs -Xr| >0,84 Rz ve anlasmazlik ¢ézilmediyse, iki laboratuvar birbiriyle temasa gegmeli ve calisma
prosedurlerini ve cihazlarini karsilastirmalidir.

7.4.2 Uriin uygunluk durumu konusundaki anlasmazlik devam ederse ve anlagsmazligin ¢éziimiine miizakere
edilerek ulasilamiyorsa, anlasmaya varmak lzere iki tarafca tarafsiz, uzman ve kabul edilen en az bir ek tglnci
taraf laboratuvari davet edilecektir. TUum taraflar (tedarikgi, alici ve Uglinci taraf laboratuvari) énce ortak bir
numune Uzerinde anlagsmalidir. Numune hacmi yeterliligine tabi olarak, her bir taraf, 4.2.2 uyarinca karar
numunesi igin kabul edilebilir en az U¢ sonug¢ kullanarak karar verme amaglari i¢in kullanilacak olan kendi
ortalamasini elde edecektir. Mevcut olan yeterli miktarda numune yoksa, tim taraflar karar amaciyla kullanilacak
ortalamalarini hesaplamak icin her bir tarafin kullanacagi test sonucu sayisini kabul etmelidir.

Ek bir Giglincii taraf laboratuvari kullanildigini ve Xe'nin tiglincii taraf laboratuvardan gelen karar sonucu oldugunu
varsayalim. En farkli laboratuvar yargilama sonucu ile diger iki laboratuvar yargilama sonucunun yogunlugu
arasindaki fark Rs'e esit veya daha az ise (bkz. 4.3.1) asagidaki prosedir uygulanacaktir.

- Eger

X+ Xp+Xg

3 < A1 veya = A2, Urlin sarthameye uygun.
- Eger

X4+ Xp+Xg

3 > Alveya < A2, Urln sarthnameye uygun degildir.

Birden fazla Uglincl taraf laboratuvar s6z konusuysa ve en farkli laboratuvar karar sonuglar ile diger
laboratuvarlarin karar sonuglarinin ortalamasi ile karsilastirmasi arasindaki fark Rs'e esit veya daha disikse
(bkz. 4.3.1). Tim karar sonuclarindan anlasmazhdi gidermek icin asagidaki gibi yararlanilacaktir.

Xaranp ave'nin tim karar sonuglarindan hesaplanan genel ortalama olmasini saglayin.

xGRAND Ave < A1 veya = A2 ise, Urlin sarthameye uygunsa, degilse Uriin sartnameye uygun degil olarak kabul edilir.
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7.4.3 En farkli laboratuvar yargilama sonucu ile diger karar sonuglarinin ortalamasi, X arasindaki fark Rs'ten daha
fazlaysa, asagidaki prosedir uygulanacaktir.

- Eger X < A1 veya 2 Az ise, Urln sarthameye uygundur.
- Eger X> A1 veya <A: ise, Urln sartnameye uygun degildir.
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Sekil 3 Anlasmazlik Prosediirii Akis Semasi

7.5 Uyusmazlik ¢éziimi 6rnegi

Bu alt bélimde, 6.3.4'te dnceki 6rnege devam edilerek 7'de agiklanan proseduriin ayni numuneler, sonuglar ve
taraflar kullanilarak nasil degerlendirilecegi gosterilmistir. Bu 6érnek EN 228'deki ISO 5164 RON sartnamesini
kullanmaktadir ve bu sekilde olarak belirlenmistir. Bu uyusmazlik prosedirid 6rneginde, 6.3.4 kullaniminin,
tedarikci ile alici arasindaki tartismayi kapatmaya basarisiz oldugu ve sdzlesmenin Ek B'nin kullanimini
gerektiren belirlenmis bir kritiklik dizeyi belilemedidi varsayilmistir. Her iki laboratuvarin, istatistiksel kontrol
altinda olmasi ve 6.3.4'Un bir pargasi bias olmamasi durumunda, tedarik¢i ve alici Madde 7'de belirtilen
uyusmazlik proseduriine girerler.

6.3.4'teki islemin bir parcasi olarak bugiine kadar alinan tim sonugclar reddedilir ve yeterli miktarda tedarikgi ve
alici kontrol numunesi bulundugunu varsayarsak, her biri tekrarlanabilirlik kosullari altinda en az 3 yeni sonug alir.
Alinan her sonug cifti, ydontem r si ile karsilastirilir.

Tedarikginin testlerindeki sonuglari 94,9 ON; 95,1 ON ve 95,2 raporlama dogruluguna yuvarlandiginda ortalama
bir hane daha eklenerek 95,07 ON bulunur (bu Xs sonucu olur).
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Alicinin testlerinde aldigi sonuglar 94,8 ON; 95,0 ON ve 94,9 raporlama dogruluguna yuvarlandiginda ortalama
bir hane daha eklenerek 94,90 ON bulunur (bu Xr sonucu olur). Xs ve Xr ortalamalari arasindaki farklar, Formiil
21'de tanimlanan ve agagida gdsterilen azaltilmig uyarhk 0,84xR2'yi karsilamalidir.

=0.68 OS bir hane daha fazla anlamh sayiya yuvarlandiginda

Acikca bu 6rnekte, tedarikgi ile alici ortalamalari arasindaki 0,17 ON farki, 0,84xR:> kriterlerini kargsilamaktadir ve
bu nedenle sonuglar anlasmazlik siirecinde kabul edilmektedir. Durum béyle olmasaydi, o zaman ileriye dogru 3
yol uyusmazlik akis semasinda gdsteriliyordu. Uriiniin sartnameye uygun olup olmadigini belirlemek igin, XS ve
XR ortalamasi alinan sonuglarin ortalamasi alinir ve sarthameye goére karsilastirilir. 95,07 ON ve 94,90 ON
ortalamalari 94,985 ON olup, 95,0 ON raporlama kesinligine yuvarlanir. Bu, 95,0 ON'un 6zelligi ile karsilastirilarak
testi gegcmektedir.

Uriiniin sartnameye uygun olup olmadigini belirlemek igin, XS ve XR ortalamasi alinan sonuglarin ortalamasi
alinir ve sartnameye gore karsilastiriir. 95,07 ON ve 94,90 ON ortalamalari 94,985 ON olup, 95,0 ON raporlama
kesinligine yuvarlanir. Bu, 95,0 ON'un 6zelligi ile kargilastirilarak testi gegmektedir.

[3?5 +Xp ]

2 <Al veya >A2

Bu durumda, anlagsmazlik prosedirinin sonucu, Urindn sartnameyi karsiladidi icin herhangi bir ihtilaf
olmamasidir (95,0 ON = 95,0 ON).

Durum bdyle olmasaydi ve alici, Griinin sartnameye uygun oldugunu kabul etmeyi reddediyorsa, 7.4, ilerideki
yolu gosterir. Bu, ek testler i¢in tutulan bir temsili numunenin kabul edilmesini, tedarik¢i ve alici tarafindan
belirlenen laboratuvarlarin yani sira ek test surecine katilmalari igin harici bir laboratuvari (E) kabul etmeyi ve
daha sonra yeni numune Uzerinde g¢oklu test slirecini tekrar etmeyi igerir. Ortalama laboratuvar sonuglarinin
ayrismasi, Formil (11) 'de tanimlanan azaltiimis bir uyarlik Rs'e karsi test edilir.

8. REFERANS

ISO 4259-2-A1:2019
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Ek A.

Madde 4'te verilen formillere iligkin agiklamalar

oo, tekrarlanabilirlik kosullari altinda elde edilen sonuglarin varyansinin bir bileseni olsun. 12, laboratuvarlar ve
ornekler arasindaki etkilesime bagli olarak varyansin bir bileseni olsun (uyarlik hatalarina katkida bulunan

hatalar). Daha sonra (co? + c12) uyarlik kosullari altinda elde edilen sonuglarin varyansidir.

r asagidaki sekilde hesaplanir

z '\"IEU 0
Formiil A.1

ve R,

fq [_2 2
Z\' \"II{TU+{T-1
Formiil A.2

buradaki Z, standart sapmayi bir gliven sinirina dénistiren faktérdir ve bu durumda 1,96 degerine sahip gift
tarafli% 95 olasilik seviyesine karsilik gelir. Tablo A.1, tek tarafli olasiliga, p veya ¢ift tarafli anlamlilik seviyesi
2'ye (1- p) karsilik gelen kritik degerleri (Z) vermektedir.

r 0,70 0,80 0,90 0,95 0,975 0,99 0,995

Z 0,524 0,842 1,282 1,645 1,960 2,326 2,576

2(1-p) 0,60 0,40 0,20 0,10 0,05 0,02 0,01
NOTE This table is reproduced from 150 4259-1.

Tablo A.1 Normal dagilimin kritik degerleri

Ayrica, tekrarlanabilirlik kosullari altinda elde edilen k sonuglarinin varyansi co?/k'dir.

Bu nedenle, bu gibi bir sonug kiimesinde, tek bir sonug ile geri kalanin ortalamasi arasindaki farkin farki soyledir:
2 "
o 2+ T _ rz' . k
" (k-1 1,962 2(k-1)

Formiil A.3

ve mutlak fark i¢in% 95 glivence sinirt:

| 2 '
5 O | k
r,=196\0f+—==r |
VOO k-1 T 2(k-1)
Formiil A.4
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Her bir laboratuvarda k sonuglarinin ortalamasi alinirsa, bu laboratuvar sonuglarinin varyansi:

Formiil A.5

|
_ ]2 2 1
= |R“— 1-—

R1 “n,'R r[ k]

Formiil A.6

Bu gibi ortalamalar igin ¢ift tarafli% 95 giiven sinirlar:

2
||UU 2 Rl
mean £1,964—+g; =fhean +—
\ & V2
Formil A.7

%95 disindaki olasilik seviyeleri i¢cin guven sinirlari, Tablo A.1'den uygun Z degerinin secilmesi (gerektigi sekilde
tek veya cift tarafli olasilik ile) ve Z / 1,96 dénusum faktord ile carpilmasiyla hesaplanabilir. Tek tarafli%95 olasilk
icin, Z = 1,64 ve donilisim faktort 0,84'tdr.

Genel olarak, N laboratuvarlari sirasiyla ki, kz, .... kn sonuglarindan ortalama sonuglar elde eder. Bu gibi N
ortalama laboratuvar ortalamalarinin varyansi:

2 2 2
i, ﬂ+{112 +ut ﬂﬂrf :;, rZ-L n-Lt_ L
N2\ k1 kN 2N1,96° N k1 kN
Formiil A.8

Cift tarafli bu tir araclar igin% 95 gliven sinirlari olsun:

| . 1 1
_ 2 r
R4=,[R*——| N-——m—

ﬂ|| N k1 kn
Formiil A.9
mean R4

2N
Formil A.10
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Gerektiginde, tek veya ¢ift tarafli% 95 disindaki olasilik seviyeleri igin given sinirlari, Tablo A.1'den uygun Z
degeri secilerek ve Z / 1,96 donisim faktori ile ¢arpilarak hesaplanabilir.

Dolayisiyla, N + 1 gibi bir ortalama kiimesinde, bu nedenle, tek bir ortalama k sonuglari ile kalan N
ortalamalarinin ortalamasi arasindaki farkin farki goyledir:

RE N Ri
2%x1,96%2 2N1,962

Formiil A.11

Bu nedenle, mutlak fark icin%95 given sinirn Ra:

Formiil A.12

Yalnizca iki laboratuvar ortalamasi olmasi durumunda (N = 1 oldugunda) bu formil asagidakilere indirgenir:

. 11
e Ip2_ .2
R2 \,'R "1 2k, 2k
Formiil A.13
Ek B.

Belirli bir kritiklik derecesine dayanan sartnameler i¢in ihtilaf ¢6ziimii
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B.1 Genel

Bu ek, 7.3'teki prosedir isiginda belirtilen bir sarthame kritikligini kullanarak tedarikgi ile alici arasindaki
anlasmazliklarin ¢6zimu igin alternatif bir prosedir sunar.

B.2 Sartnamelerin kritikligi

Bazi ozellikleri, Grun 6zelligi veya urinin son kullanimi nedeniyle veya her ikisi nedeniyle, alicinin, Grinln
sartname seviyelerinde belirtilen kalite seviyesini karsiladiyi veya bu seviyeyi asmasi konusunda ylksek
derecede guvenceye sahip olmasini gerektirir. Bu belgenin amaci igin, bu 6zelliklere “kritik sartnameler” denir.

Sadece kalitenin sartnamede belirtilienden ¢ok daha disik olmadidina dair giivence gerektiren ozelliklere, bu
belgenin amaglari igin “kritik olmayan sartnameler” denir.

Bu belge igin, pc olarak belirtilen bir sartnamenin kritiklik derecesi, alicinin sarthameye uymayan bir teslimati
kabul etmeye tahammdil edebilecedi maksimum olasilik (risk) olarak tanimlanir. Bu p¢, s6z konusu 6zelligin tam
olarak sartname sinirinda oldugu duruma goére bir gonderiyi kabul etme azami olasihdi olarak ayarlanmistir.
Tedarikci tarafindan karsilanacak risk, yani alici, marjinal olarak veya marjinal sartnameye uyan veya uymayan
bir teslimati reddettiginde (1 — pc) olacaktir. Prosediri bu ekte kullanmak igin, pc taraflar arasinda 6nceden
anlasmaya tabidir ve sartname sinirlari ve test yéntemi gibi, bu durumda sarthnamenin ayrilmaz bir pargasi olarak
kabul edilir.

Bu belge, <0,5 degerinde bir pc dederine sahip olan dzellikleri kritik sartnameler olarak kabul ederken, 0,5
degerine sahip veya ylksek olanlarin kritik olmayan sarthameler oldugu kabul edilir.

Bu ekteki prosedirlerin yerine getiriimesinde anlagsmazlik halindeki taraflarin (tedarikgi ve alici) yukarida
tanimlandigi gibi bir pc degeri igin 6nceden anlasma oldugu varsayilmaktadir.

pc, tedarikgi ve alici arasinda kararlastirilan herhangi bir degerden segilse de, bu belge, pc igin maksimum ve
minimum degerleri 0,95 (kritik olmayan sartname) ve 0,05 (kritik sarthame) olmak Uzere Onerir.

B.3 Sartnamelerin yapisi

Bu adim 5.2'de agiklanmaktadir.

B.4 Onceden belirlenmis bir p. igin iiriiniin kabulii veya reddedilmesi

Bu alt fikra bir veya daha fazla laboratuvarda bir veya daha fazla kabul edilebilir sonu¢ oldugunda, anlasmazliga
taraf olan taraflarin (tedarik¢i ve alici), sarthname ile ilgili olarak Griini kabul etmesini veya reddetmesini saglamak
icin genel prosedurler saglar. 6.1.2'den 6.1.4'e kadar sonuglar elde edilirse sonuclar kabul edilebilir sayilir. Bu
sonuglari inceledikten sonra alicinin harekete ge¢cmesi gerekiyorsa, B.5'te belirtilen prosedur uygulanacaktir.

B.5 prosedurleri, hata (bias) ve tekrarlanabilirlik, r ve uyarlik, R ile normal olasilik dagihmini izleyen bir test
yontemini kabul eder. Ayrica, tedarik¢i ve alici tarafindan kritiklik derecesinin, pc 6nceden kararlastiriimis
oldugunu kabul ederler.

B.5. Uyusmazlik prosediirii

A1 sartnamesinin Ust limiti durumunda,

X <A, +0,361(Z %R)
Formdil B.1
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Az sartnamesinin alt limiti durumunda,

X=A,—0,361(ZxR)
Formiil B.2
ve ¢ift sinir olmasi durumunda (A1 ve Az), bu kosullarin ikisi de yerine gelmelidir.

Bu formillerde Z faktori, standart normal dagilimin p olasiligina karsilik gelen degerdir (bakiniz Tablo A.1). Kritik
sartnameler (pc <0,5) icin Z'nin negatif bir degere sahip oldugunu ve Urinin sartname sinirini karsiladigi
glvencesinin % 100 (1 - pc) degerinin kritik olmayan sartnamelerden daha bilyiik olduguna dikkat edin. 0,361
faktori, uyarhigi, standart sapmaya donistiirmek igin kullanilan 1,96 V2 (bkz. Formdil (A.2) 'nin tersidir.

Uyarlik, R, s6z konusu 6zelligin gergek degerinin bir islevi ise, Formul (B.1) 'de uygulanan R degeri, A1'in gergek
degeri igin uygun olan, oysa Formul (B.2), R, gergek degerin Az oldugu varsayilarak hesaplanir.

B.5.2 Tedarikginin ve alicinin Griinin kalitesi hakkinda mevcut sonuglara dayanarak anlagmaya varmasi mumkin
degilse, B.5.3 ila B.5.11'de verilen prosedurler kabul edilir.

Bu prosedire dahil olmak igin bir 6n sart, yeterli miktarda kararlastirilmis bir karar érnegi mevcut olmasidir.

B.5.3 Her laboratuvar orijinal sonuglarini reddetmeli ve ¢alismanin tekrarlanabilirlik kosullari altinda yapildigindan
emin olmak igin yargilama 6rnegi lzerinde en az Ug¢ diger kabul edilebilir sonug elde etmelidir. Her laboratuvardan
elde edilen sonug (lar), 6.1.2 ila 6.1.4 arasinda bir araya gelirse ve birden fazla sonu¢ durumunda, 4.2.2
karsilanirsa kabul edilebilir olarak kabul edilir. Her laboratuvarda kabul edilebilir sonuglarin ortalamasi
hesaplanacak ve farkli sonuglar 4.2.2'de belirtildigi gibi atilacaktir. Tedarik¢inin ve alicinin ortalamalari sirasiyla
Xs ve Xr olarak belirtilecektir.

B.5.4 Eger Xs ve Xr uyarlik agisindan kabul edilebilirse (bakiniz 4.3.1) ve eder X = (Xs + Xr)/2 , Formiil (B.1)
Formil (B.2) veya her ikisine de uygun bulunursa R, 4.3.1de olan R: ile degistirilir, ve Urin sartnameye uygun
bulunur.

B.5.5 Eger Xs ve Xr uyarlik acisindan kabul edilebilirse (bakiniz 4.3.1) ve eder X = (Xs + Xg)/2 , Formiil (B.1)
Formul (B.2) veya her ikisine de uygun bulunumazsa R, 4.3.1de olan R: ile degistirilir, ve UrGn UrGn sartnameye
uygun bulunmamis olur.

B.5.6 Laboratuvardaki farkhiligin anlami, | Xs - Xr |, R'yi (her bir laboratuvardan tek bir sonug icin) veya 4.3.1 (Rz,
her bir laboratuvardan ¢ok sayida sonug igin) asar ve anlasmazlik bu noktada baska tirli ¢ézlilemezse, B.5.7
uygulanmalidir.

B.5.7 Kabul edilemez laboratuvar ortalamalari s6z konusu oldugunda, iki laboratuvar birbirleriyle irtibata ge¢cmeli
ve c¢alisma prosedurlerini ve cihazlarini karsilastirmalidir. Bu incelemelerin ardindan, iki kontrol numunesi
Uzerinde iki laboratuvar arasinda bir korelasyon testi yapilacaktir. Her laboratuvarda en az ¢ kabul edilebilir
sonucun ortalamasi hesaplanmali ve bu ortalamalar B.5.3 ile B.5.6 arasinda verilenlerle karsilastiriimahdir.

B.5.8 Anlagsmazlik devam ederse, Gg¢lncu bir numune kullanarak testi yapmak i¢in Gg¢lncu bir laboratuvar
(tarafsiz, uzman ve iki taraf¢a kabul edilen) davet edilecektir. Xe'nin iglincl laboratuvarin kabul edilebilir (ic veya
daha fazla sonucunun ortalamasi oldugunu varsayalim. Eder ortalamalar Xs, Xr ve Xe uyarlik agisindan kabul
edilebilir ise (bakiniz 4.3.1) o zaman:

a) X =(Xs+ Xr + Xe)/3, Formiil (B.1), Formiil (B.2) veya her ikisine de uygunsa, R, R4/V3 ile ikame edilir ve
artin sartnameye uygun bulunur [bakiniz Formadl (10) N =3 J;
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b) X = (Xs + Xr + Xe)/3, Formiil (B.1), Formiil (B.2) veya her ikisine de uygun degilse, R4, R4 ile

degistirilirse, Uriin sarthameye aykiri bulunur.

B.5.9. Eger Xs, Xr ve Xe ortalamalar uyarlik agisindan kabul edilemez ise (bakiniz 4.3.1), o zaman en farkli
laboratuvar ortalamasi reddedilecek ve kalan iki ortalamanin ortalamasi X olarak belirtilecektir. Ra, kalan iki
laboratuvar tarafindan elde edilen test sonuglarinin sayisina gore yeniden hesaplanir ve Rz ile ayni olur (Formdil

10).

B.5.10 Eger X, Formil (B.1), Formil (B.2) veya her ikisine de uygun ise R, R4/~2 ile degistirilir ve Uriin

sartnameye uygun bulunur.

B.5.11 Eder X, Formil (B.1), Formiil (B.2) veya her ikisine de uygun degil ise R, R4#/N2 ile degistirilir ve Uriin

sartnameye uygun degil olarak bulunur.
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Ek C. Test yontemlerinin bir laboratuvar tarafindan yiiriitiilmesinde istatistiksel kontrol

Bir test ydonteminin bir laboratuvar tarafindan yaruttlmesi, bir dizi birbirine bagh ¢alisma isleminin yuratilmesi
olarak gorilebilir. Her is sureci, test yonteminin yuratilmesiyle ilgili normal is slreglerinin bir pargasi olarak
bilinen, bilinmeyen hatta bazen bilinemeyen kasti veya siki kontrol eksikligi nedeniyle olusan bir dizi faktérin
neden oldugu degdiskenliklere tabidir. Bu faktorler, test ydntemiyle ilgili normal 6zellikler olarak siniflandinlabilir ve
goruntulenebilir (bkz. Sekil C.1). Bu faktorlerin neden oldugu degiskenlik “ortak neden” degiskenligi olarak
adlandirihr. Bu degiskenlik, ISO 4259-1'de ILS tarafindan tarif edildigi Uzere tekrarlanabilirlik ve uyarhk
formlarinda goézlenir ve olgilir.

% G
%, % %,
. -,
% B %
Sample in Laboratory => a collection of inter-connected 46.5, 50. 1, 43_9, 45.3...

work processes specific to a
test method

¥
d'.«
L
S
N

Sekil C.1 Test yénteminin yiritilmesinde ortak neden degiskenligi

Bir test yonteminin uygulanmasiyla iligkili strecin, ayni malzemenin tekrarlanan analizinden elde edilen islem
sonuglari (test sonuglari) zaman iginde beklenen beklentiyle makul bir sekilde tutarli oldugu takdirde 'istatistiksel
kontrolde' oldugu sdylenir; rastgele degisimler sadece genel nedenlerden dolay! kararli bir merkezin etrafina
dagilmis durumdadir.

“Istatistiksel kontrolde” oldugunu belirlemek igin, istatistiksel kontrol tablolarinin (SCC) ve bir kalite kontrol (QC)
malzemesinin kullaniimasini igeren ¢ok adiml ve entegre bir calisma sireci gereklidir. Bu konularla ilgili ayrintili
bir aciklama, kamuya acik alanda yeterli literattriin yani sira, SCC'lerin tasarimi, yapimi ve isletiimesiyle ilgili
gerekli ayrintilari belirten farkli standart kurumlar tarafindan yazilmis ¢ok sayida standardin mevcut olmasi
nedeniyle, bu ekin amacglanan kapsaminin digindadir.

Bir test yonteminin istatistiksel kontroliini belirlemek igin kullanilan is surecine kisa bir genel bakis asagida
verilmistir. Test yontemi ylritme performansini izlemek icin SCC'nin nasil uygulandigina dair ayrintili bir tartisma
icin, ASTM D 6299'e danigiimalidir.

C.2 s siireci

C.2.1 Test yontemi performansini izlemek igin SCC'nin yapimi ve igletiimesine ydnelik ¢galisma sirecine genel
bakis su sekilde iki asamadadir.

C.2.2 Asama I: Beklenti 6élgtimlerini olusturmak igin inceleme sireci.

1) Zaman iginde test edilecek QC materyalini segin ve hazirlayin.
2) Malzemeyi rastgele segilen operator / giin / saat ile test edin.
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) Verileri kronolojik siraya gore toplayin ve isaretleyin (buna g¢alisma tablosu denir).

) Aykiri olanlari kontrol edin ve veri dagiliminin normal dagilima uygun oldugunu dogrulayin.

) Déngu veya trend gibi ayirt edilebilir bir kalip olmadigindan emin olarak proses merkezi kararliligini onaylayin.
) Veri davranisi tatmin edici ise, merkezi ve kontrol limit gizgilerini olusturmak igin gerekli hesaplamalari yapin.

) istatistiki bir kontrol gizelgesi olusturmak igin 6) 'dan satirlari 3)' e gore galisma cizelgesine yerlestirin.

) Asama Il'ye gegin.

C.2.3 Asama Il: Asama I'de olusturulan beklenti karsisinda sire¢ performansini izleyin.

9) Asama I'deki QC materyali Gzerindeki gelecekteki test sonuglarini, kontrol limitlerine ve zaman igindeki
herhangi bir alisilmis dlizene gére bu sonuglari inceleyerek degerlendirin.
10) Kontrol sinirlarini uygun sekilde periyodik olarak glincelleyin.
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Ek D. Birden fazla materyal kullanarak yanllik degerlendirmesine genel yaklagim

Bu ek, bir hata (bias) dizeltmesinin, ayni 6zelligi birden fazla malzeme lizerinde 6lgmeyi amaglayan iki farkh test
yonteminden elde edilen sonuglar arasindaki anlagsmayi istatistiksel olarak iyilestirip gelistiremeyecegini
belirlemek icin genel yaklasimi agiklar.

Ayni 6zelligi 6lgcmeyi iddia eden ancak teknik olarak farkli analitik ilkelere dayanan iki test yontemi, genel olarak,
kesisen kapsam ve ydntemlerin malzeme araliyi boyunca uzun vadede istatistiksel olarak farkli sonuclar
verecektir.

Kullanicilar tarafindan uygulanan yaygin bir yaklasim, her test yonteminin kesinligini dikkate almadan iki yontem
arasinda korelasyon gelistirmek icin basit (veya siradan) dogrusal regresyon kullanmaktir. Siradan dogrusal
regresyon, bagimsiz degisken igin kullanilan degerlerin hatasiz oldugunu ve bagiml degiskenle iliskili kesinligin
regresyon bolgesi boyunca sabit oldugunu varsaydidindan, bu yaklasim istatistiksel olarak yanlistir.
Varsayimlarin higbiri test metodu korelasyonu igin gercekgi degildir.

istatistiksel olarak dogru ve pragmatik bir yaklagim su soruyu sormaktir: test ydntemlerinden birinin sonuglarina
genel bir dogrusal matematiksel dizeltme (model) uygulandidinda iki ydontem arasindaki anlagsmada istatistiksel
olarak goézlemlenebilir bir iyilesme elde edilebilir mi? Bu dizeltmeyi dogrusal bir modele sinirlamak igin gerekge,
daha karmasik bir model formunun gerekli olmasi durumunda, iki yontemin ayni 6zelligi dogrudan 6lgmemesi
argimanina dayanir.

Bu soruyu cevaplamaya yonelik genel yaklasim asagida belirtiimistir.

a) Ilgili 6zellik igin malzeme tiirlerini ve araligini iceren bir numune seti tanimlayin.

b) Bu numune setini kullanarak her test metodu i¢in bir ILS yapin.

c) Her test yonteminden outlier icermeyen verileri ve ILS'deki her materyal igin ilgili standart hatalari kullanarak
ReXY (X ve Y'deki hatalarla regresyon) olarak bilinen bir teknikle regresyon analizi yapin. Bu standart hatalar, her
test yonteminin yayinlanan R'si kullanilarak hesaplanabilir, ancak yalnizca ILS'den turetilen R'nin, yayinlanan
R'den istatistiksel olarak farkli olmamasi kosuluyla hesaplanabilir.

d) Egimi ve kayimi hesap edin, istatistiksel olarak anlamlandirmak tzere sadece hata (bias) dizeltme modeli igin
6nemli olan terimleri kullanin.

e) Duzeltilmemis, sabit bir dizeltme veya yapilacak bir sabit + orantili dizeltme olan d) 'nin modelini kullanarak
diizeltiimis sonuglar ile diizeltiimis test sonuglari arasindaki anlagsmay istatistiksel olarak karsilastirin. istatistiksel
karsilastirmayi gerceklestirmek icin birden fazla yaklasim var. En basit olani dizeltiimemis farklarin karelerinin
toplamini hesaplamak ve bunu anlamlilik i¢in bir F-testi kullanarak duizeltiimis farklarin karelerinin toplamiyla
karsilagtirmaktir.

Test metodu kesinligine gore ayarlanan &rnekteki 6zellik degisiminin yeterliligi, korelasyonun yeterliligi ve
dizeltilmis farkliliklarin dagilimi gibi ek kontroller de bu galismanin bir pargasi olmalidir.

Konuyla ilgili ayrintili bir tartisma, bu bilgilendirici ekin amaglanan kapsami disindadir. istatistiksel metodolojinin
derinlemesine anlasiimasi igin ASTM D 6708'e basvurun.
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