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1. AMAÇ
İskenderun Teknik Üniversitesi, Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Araştırma Merkezi (İSTE-BTM) laboratuvarında gerçekleştirilen analiz sonuçlarının geçerliliğini izlemek ve doğrulamak, uygunsuzlukları saptamak ve düzeltilmesine yönelik faaliyetleri sağlamaktır.
1. KAPSAM
İSTE-BTM laboratuvarında yapılan tüm analizleri kapsar.  
1. SORUMLULAR
İSTE-BTM Laboratuvar Müdürü/Müdür Yardımcısı ve Analiz Sorumluları
1. İLGİLİ BÖLÜMLER
Tüm İSTE-BTM laboratuvarları
1. UYGULAMA
5.1 Akreditasyon Kapsamındaki Analizler
İSTE-BTM laboratuvarında tanımlanmış kullanım aralıkları ve/veya belli numuneler için geçerli         kılınmış standart yöntemler kullanılır. Ancak analiz sonuçlarının geçerliliğini izlemek ve doğruluğunu garanti altına almak üzere aşağıdaki kontrol işlemleri uygulanır:

· Analiz yöntemlerinde, cihaz kataloglarında belirtilen sertifikalı referans standartlar / belirtilmiş olan referans standardın bütün şartlarını karşılayan standartlar kullanılarak periyodik kalibrasyon/doğrulamaları yapılır. Doğrulamaların yöntemleri, ilgili Cihaz Kullanım, Bakım ve Kalibrasyon Talimatında verilmektedir. Kalite Kontrol Kartları kullanılarak kayıt altına alınır ve sonuçların kalitesinin sürekliliği izlenir.
· Gerektiğinde ilgili analiz metodunda belirtildiği şekilde sonuçların doğruluğunu gösterecek tekrarlanabilirlik değerlendirmeleri yapılır.
· Analizleri yapılan numuneler Numune Kabul, Koruma, Taşıma, İmha Prosedüründe açıklandığı şekilde etiketlerle tanımlanarak saklanır. Gerektiğinde geriye dönük izlenebilirliği sağlamak amacıyla belirlenmiş sürelerle laboratuvarda muhafaza edilen numunelerin analizleri tekrar edilerek çıkan sonuçlar ilk sonuçlarla karşılaştırılır.
· Gerektiğinde aynı numune güvenilir/akredite laboratuvarlara gönderilerek sonuçların tutarlılığı ile ilgili karşılaştırma yapılır.
· Akreditasyon kapsamındaki analizler için uluslararası düzeyde laboratuvarlar arası “Karşılaştırma/Yeterlilik Test (Proficiency Testing)” programlarına katılım sağlanır.
· Numunenin farklı özellikleri ile ilgili sonuçlar birbirleriyle ilişkilendirilerek (varsa) sonucun doğruluğu teyit edilir.
· Şüpheli sonuçlarda sonucu etkileyen faktörler Düzeltici ve Önleyici Faaliyet Prosedüründe açıklandığı şekilde “Sebep Analizi” yapılarak sistematik olarak değerlendirilir. Olası hata kaynaklarına ulaşılmaya çalışılır.
· Müşteri isteği gibi nedenlerle belirsizliğin verilmesi gerektiğinde Ölçüm Belirsizliğinin Hesaplanması Prosedüründe açıklandığı şekilde hesaplanan toplam belirsizlikler “Analiz Raporunda” ayrıca verilmektedir.
5.2 Kapsam Dışı Analizler
TÜRKAK Akreditasyon kapsamında yer almayan, ancak İSTE-BTM laboratuvarında yapılabilen   diğer analizlerin doğruluğunu garanti altına almak üzere aşağıdaki kontrol yöntemleri de kullanılır.
· Akredite olunmayan analizlerin Analiz Yöntemlerinde veya cihaz kataloglarında belirtilen sertifikalı referans standartlar kullanarak periyodik kalibrasyon/doğrulamaları yapılır. Doğrulamaların yöntemleri, ilgili Cihaz Kullanım, Bakım ve Kalibrasyon Talimatında verilmektedir.
· Referans standartların yenilenmesi gerektiğinde, ölçüm sonuçlarının hesaplama faktörünü değiştirmesi durumunda ilgili Analiz Yönteminde verildiği şekilde yeni sonuçlara göre hesaplanan sabit (düzeltme faktörü), numunelerin analiz sonuçlarının hesaplanmasında kullanılarak olası hatanın sonuçları etkilemesi giderilir.
5.3 Kalite Kontrol Kartlarının Hazırlanması
Akreditasyon kapsamındaki analizlerde uygun sertifikalı referans malzeme/ ikincil referans malzeme kullanılarak aşağıda açıklandığı gibi hazırlanan istatistiksel “Kalite Kontrol Kartı” ile doğrulamalar yapılır ve kayıt altına alınır.
	Kontrol şemalarının temel ilkesine göre bir işlemde sadece rastgele faktörler rol oynadığı zaman herhangi bir değişken normal bir dağılım oluşturur.  Bu dağılımın bir ortalaması ve standart sapması vardır. 
	Dağılım, ortalama değerin etrafında; 3 standart sapma (%99,7’lik güven sınırı) bir alan oluşturur. Bu alanın dışına olan taşmalar tespit edilebilir ve önlenebilir (özel) nedenlerden kaynaklanan varyasyonlar olarak kabul edilir. Kontrol şemaları aşağıdaki gibidir.
· Tek (Bireysel) değerler ile çizilenler (individuals): Ölçüm sonuçları grafik oluştururken doğrudan kullanılır.
· Ortalamalar ile çizilenler: Ölçüm sonuçları 3-5’li alt gruplar halinde toplanır.
Ancak tüm alt gruplarda numune sayısı (n) eşit olmalıdır. Ortalama değerlere (X) göre çizilen bu eğriler hiçbir zaman tek başına kullanılamazlar. Mutlaka alt gruplara ait yayılım (range) (R) veya standart sapma (SD) grafikleri de aynı anda çizilmelidir. 
(n=4-10 ise R veya SD, n>10 ise SD )
Değerlendirmeler de bu grafik çiftleri (Xort, R) veya (Xort, S) birlikte dikkate alınarak yapılmalıdır. 
	Akredite analizler veya bunun dışında analizler yapan İSTE-BTM laboratuvarında gerçekleştirilen analitik çalışmalarda, kullanım kolaylığı ve referans malzemelerin maliyeti de göz önüne alınarak kontrol grafikleri bireysel değerler kullanılarak yapılmaktadır. 
	Akredite testlerde kalite kontrol eğrisi, ortalama sonuçlar ve alt grupların standart sapması (Xort, SD) ile takip edilmektedir.
5.4 Uygulama-İşlem Yeterliliğinin Kontrolü
· Aynı referans malzeme ve aynı analiz koşulları kullanılarak en az 10 analiz yapılıp, analiz sonuçları hesaplanır.								
· Analiz sonuçlarının ortalaması (Xort) ve standart sapması (SD) hesaplanır.
· Grafik çizmeden önce işlemin kontrol altında olup olmadığı kontrol edilir.
·  Bunun için aşağıda açıklanan “z skor (z score)” yöntemi kullanılır.
“Z Skor” Kontrolu:
	Analiz sonuçlarının yukarıda hesaplanan ortalama (Xort) ve standart sapmaları (SD) aşağıdaki formüle koyularak z skor hesaplanır ve işlemde özel nedenlerden kaynaklanan problemlerin var olup olmadığı ve sonuçta analiz sürecinin yeterliliği kontrol edilir.
                                       Xi - Xort 
                     Z skor =    ------------
                                            SD
	Analiz sonuçlarının minimum (Xi=Xmin) ve maximum (Xi=Xmax) değerleri bu formülde yerine konularak hesaplama yapılır.
	Minumum ve maksimum okuma değerlerinin “Z Skor” sonuçları;
· (–2) ile (+2) arasında ise işlem yeterlidir.
· (–3) ile (+3) arasında ise işlemde düzeltilmesi gereken noktalar vardır. Ancak acil durumlarda rutin analizler kontrollü olarak (3 paralel çalışma yapılarak vb.) yapılabilir.
· (–3) ten küçük (+3) ten büyük ise işlem yetersizdir. İşlemde düzeltici faaliyetler yapmadan ve yukarıda belirtilen sonuçlara ulaşmadan müşteriye analiz yapılmamalıdır.
5.5 İşlem Kontrol Kartlarının Oluşturulması
Prosesin yeterli ve kontrol altında olması durumunda sonuçlar (X) kartında grafiklerine kaydedilir. Bu grafiklerin;
· Orta çizgileri (Xort) ile, 
· Üst ve Alt Uyarı Sınırları: ÜUL = Xort + 2SD     AUL=  Xort - 2SD
· Üst ve Alt Kabul Sınırları: ÜKL = Xort + 3SD     AKL=  Xort - 3SD olarak çizilir.
5.6 Proses Yeterliliğinin İzlenmesi
Proses yeterliliği saptanan Analiz Yöntemi için rutin analizler yapılmaya başlandığında da prosesin yeterliliği doğrulanmak üzere aynı referanslar kullanılarak belirlenmiş periyotlarla kalite kontrol numuneleri çalışılır ve bunlar mevcut proses kontrol kartlarına işaretlenerek yeterliliğin takibi yapılır.
Prosesin kontrol altında olabilmesi için tüm noktaların rastgele değişkenler etkisi ile oluşması gerektiğinden, kalite kontrol numunelerinin sonuçları ilgili grafiğin üst ve alt uyarı sınırlarının dışına çıkmamışsa, prosesin stabil (kontrol altında) olduğu kabul edilir.

5.7 İşlemin Kontrol Dışına Çıktığını Gösteren Konumlar
· Kalite kontrol örneğinin değerinin ±3SD ‘in dışına taşması
· Ortalama değerinin bir tarafına 7 artarda elde edilen değerlerin kümelenmesi
· Ardı ardına 7 değerin artan bir eğilimle birbirini takip etmesi
· Ardı ardına 7 değerin azalan bir eğilimle birbirini takip etmesi
· Ardı ardına elde edilmiş 3 değerden ikisinin ±2SD’ in dışına taşması
· Ardı ardına elde edilen 11 değerden 10’unun ortalama değerinin aynı tarafına kümelenmesi
Uyarı sınırlarının dışına çıkan herhangi bir değer varsa veya grafikte işaretlenen noktalar istatistiksel olasılık değerlendirmelerine uymuyorsa, bu uygunsuzluğu oluşturan sorunun kaynağı Düzeltici ve Önleyici Faaliyet Prosedürlerinde açıklanan yöntemler kullanılarak araştırılır. Nedenler bulunarak tekrarını önleyecek şekilde ortadan kaldırılır ve ilgili “yeterlilik” çalışması tekrarlanarak işlem kararlılığı sağlanıncaya kadar çalışma tekrarlanır. Referans standartların yenilenmesi gerektiğinde kalite kontrol grafikleri yeniden çizilmelidir.
5.8 Tekrar Üretilebilirlik ve Doğrulanması
Farklı analist veya farklı analiz koşulları ya da farklı laboratuvarlar tarafından, en az 10’ar analizi (analiz süresinin uzun olması ve yüksek maliyet gibi durumların olduğu analizlerde bu sayı azaltılabilir) içeren tekrarlanabilirlik çalışması Tekrarlanabilirlik Kayıt Formuna işlenerek analiz sonuçları hesaplanır. Her koşul için ayrı ayrı analiz sonuçlarının ortalaması (Xort) ve standart sapması (SD) hesaplanır. Standart sapma hesaplanırken havuz (pooled) standart sapmanın istatistiksel formatı kullanılır. 
	Bu faklı koşullarda yapılan analizlerin her birinin de istatistiksel olarak kabul edilebilirliği aşağıda açıklanan “F Testi” ile doğrulanır.
          F değeri aşağıdaki formülle hesaplanır. Burada “SD” ler her iki koşulda ayrı ayrı yapılan tekrarlanabilirlik testlerinin standart sapmalarıdır. Ancak F sonucunun her zaman 1’den büyük çıkması gerektiğinden, her zaman büyük olan s değeri pay, küçük olan değer paydaya yazılır. 
F= (SD1) 2 / (SD2) 2
Çıkan F değeri F tablosu ile karşılaştırılır. Hesaplanan F değeri tablodan bulunan değerden küçük ise her iki koşul/analist sonucu da geçerlidir. Ayrıca t Testi Değerlendirme Formu ile de değerlendirme yapılabilir.
5.9 Ölçüm Belirsizliği Beyanı
Ölçüm Belirsizliğinin Hesaplanması Prosedüründe açıklandığı şekilde hesaplanan toplam belirsizliklerin 2 katı “%95 Güven Seviyesi ile Genişletilmiş Ölçüm Belirsizliği” analiz raporlarında verilmektedir.
1. İLGİLİ DOKÜMANALAR
· Tekrarlanabilirlik Kayıt Formu
· Analiz Raporu
· Kalite Kontrol Kartları 
· t Testi Değerlendirme Formu
· Cihaz Kullanım, Bakım ve Kalibrasyon Talimatı
· Ölçüm Belirsizliğinin Hesaplanması Prosedürü
· Düzeltici ve Önleyici Faaliyet Prosedürü
· Analiz Yöntemleri 
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