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1.AMAÇ ve KAPSAM

Su kirliliği Kontrol Yönetmeliği gereğince, su ortamında kalitenin belirlenmesi, evsel ve endüstriyel atık sularının atık su alt yapı tesislerine boşaltımında veya alıcı ortamlara deşarjda atık sulardan veya su ortamlarından sürekli ya da aralıklı olarak su numunelerinin alınması ve yönetmelikle denetimi istenen kalite parametrelerinin ölçülmesi gerekmektedir. 

Çevre Ölçüm ve Analiz Laboratuvarları Yeterlik Yönetmeliğince yetkilendirilmiş laboratuvar tarafından, Su Kirliliği Kontrolü Yönetmeliği Numune Alma ve Analiz Metotları Tebliğine uygun olarak numune alması gerekmektedir.

2.SORUMLULAR

Çevre ve Şehircilik Bakanlığı çevre ölçüm ve analizleri yeterlilik belgesine sahip laboratuvarlarda, numune alma yetkisi, laboratuvarın bakanlık tarafından düzenlenen su ve atık sulardan numune alma eğitimine katılan ve sertifika alan ilgili personelidir.

Denetim, doğrulama ve çevresel izinler için gerekli numunelerin Çevre ve Şehircilik İl Müdürlüğü personeli gözetiminde alınması zorunludur. 

3.TALİMATIN DETAYI

Alıcı ortam numune alma noktası: Atık suyun alıcı ortama deşarj edilerek alıcı ortamla tam olarak karıştıktan sonra numunenin alındığı noktadır.

Atıksu numune alma noktası: Atıksuların toplanıp şehir atıksu sistemine veya alıcı ortamlara boşaltım noktasıdır. 

Anlık numune: Belirli bir zamanda ve belirli bir noktadan o anda alınan ve sadece o yeri ve o zamanı temsil eden numunedir.

İç izleme: Fabrika, tesis ve işletmelerin atık sularının fiziksel, kimyasal ve biyolojik analizler ile belirli sıklıklarla kontrol edilerek izlenmesi, ifade eder.

Kompozit numune: Evsel ve endüstriyel atıksularda belirli zaman aralıklarında atık su debisiyle orantılı olarak alınan karışık numunedir.

Şahit numune: Analiz sonuçlarına yapılabilecek itirazların çözümünde kullanılacak, esas numune ile aynı koruma koşulları altına alınarak ve eş zamanlı olarak Bakanlıkça yetki verilen laboratuvarlara tesis sahibi tarafından gönderilen ve yetkili laboratuvarda analizleri yapılan numunedir.

Yetkili laboratuvar: Çevre Ölçüm ve Analiz Laboratuvarları Yeterlik Yönetmeliği kapsamında Bakanlıktan belge alan laboratuvardır.

NUMUNE ALMA, SAKLAMA VE KORUNMASI İÇİN UYULACAK ESASLAR İLKELER

Alıcı ortamlarda ve önemli atıksu deşarj noktalarında belirli aralıklarla ölçülmesi gereken, parametrelere ait saklama, taşıma ve muhafaza kuralları TS EN ISO 5667-3:2018-11 Su Kalitesi-Numune Alma-Bölüm 3: Su Numunelerinin Muhafaza, Taşıma ve Depolanması İçin Kılavuz ve SM 1060B’ ye uygun olarak hazırlanmış HÜB-TL-28’e göre yapılır.

SULARDAN NUMUNE ALMA ESASLARI 

Numune alma şekilleri ve numune alma sıklığı, amaca ve numunenin alındığı kaynağa göre farklılıklar gösterir. Değişimlerin beklendiği zaman periyoduna göre numune alma aralığı seçilir. Bu aralık en az beş dakika en fazla bir saat olur. Ani, özel, değişken veya düzensiz deşarjların ve işlemlerin olduğu tesislerde, bu tür deşarjların içinde bulunduğu periyodu temsil eden kompozit numunelerin hazırlanması gerekir. Çoğu tayinler için 24 saatlik kompozit numune standart kabul edilir. Kompozit numunelerde ölçülen parametrelerin değerleri Su Kirliliği Kontrolü Yönetmeliğinde 2-24 saatlik kompozit numuneler için verilen standart değerlerle, mukayese edilir. Özelliklerinde ve miktarlarında zamanla değişim gösteren parametrelerin analizleri için kompozit numuneler kullanılmamalıdır. Bu gibi analizlerin, numune alma noktasında ve/veya ayrı ayrı toplanan numunelerde hemen yapılması gerekir. Numune toplama ve saklama süresince mevcut koşullarda değişmeden kalan bileşenlerin analizi için zamana bağlı kompozit numuneler kullanılır. Eğer numune alma sırasında bazı koruyucu maddeler ilave edilecekse, bunlar en başından numune kabına konur ve kompozit numune bu kapta hazırlanır.  Şahit numune için, alınan numune ile aynı nitelikte numune hazırlanarak ilgili kişiye mühürlü olarak teslim edilir. Kendi iç izlemelerini yapan tesis laboratuvarlarınca alınan numuneler hariç olmak üzere her türlü numunenin mühürlenmesi esastır. 

Tesis sahiplerinin şahit numune alınmasını talep ettiği durumda bu numune esas numune ile aynı koruma koşulları altına alınır ve eş zamanlı olarak Bakanlıkça yetki verilen laboratuvarlara tesis sahibi tarafından gönderilir. Esas numune ile şahit numune raporlarında uyuşmazlık olduğu durumlarda tesisten yeni bir numune alınır ve Çevre ve Şehircilik Bakanlığı Çevre Referans Laboratuvarına gönderilir. Bu numuneye ikinci bir şahit numune alınmaz. Dağıtım sistemlerinden numune alınmadan önce, temin edilecek suyun kalitesini iyi temsil eden bir numune olması için, numune almadan önce su hattı bir süre akıtılır ve suyun aktığı borunun çapı, uzunluğu ve akış hızı kaydedilir. Klorlanmış sulardan numune alırken serbest kloru nötralize etmek için tiyosülfatlı şişeler kullanılır.

Alınacak numune ile numune kabının 2-3 defa çalkalanıp dökülmesi gerekir. İçlerinde birikimlerin ve biyolojik büyümelerin oluşmasını önlemek için numune alma araç gereçleri ve şişeleri her gün temizlenir. Numune alındıktan sonra, şişenin ağzı kapakla kapatılır, kapak ile suyun üst yüzeyi arasında hava kalmaması sağlanır. Mikrobiyolojik analizler için numune alındıktan sonra numune şişesinin 1/10 luk kısmı boş bırakılır. İstenen analizin türüne göre her bir numune ayrı saklama ve koruma işlemine tabi tutulur. Çoğunlukla, volümetrik veya gravimetrik testlerde girişim yapmayan, az miktardaki bulanıklığın suda bulunmasına müsaade edilir. Suda az miktarda bulanıklık ve askıda katı madde mevcut olduğunda, numune filtre edilemez. Alınan numunelerde kullanılan koruma maddeleri çoğunlukla numune ile reaksiyona gireceğinden analizler derhal yapılır. Numuneler eğer bir gün içerisinde analiz edilecekse, düşük sıcaklıklarda (+4℃) saklama en iyi yöntemdir. Yapılacak tayin ile girişim yapmıyorsa kimyasal koruma maddeleri kullanılabilir. 

Numune Alma Esnasında Ölçülecek Parametreler Laboratuvara kadar korunmasının çok zor olduğu, kısa zaman içinde değeri değişen, doğrudan örnekleme yerinde ölçümlerinin yapılması gereken parametrelerdir. Arazide Ölçülecek Parametreler; Sıcaklık, ph, Çözünmüş Oksijen, Elektriksel İletkenlik, Tuzluluk, Bulanıklık, Secchi Diski (deniz ve göllerde)’dir.

Numune alma sırasında çalışılacak parametreler bazında öncelik sırası yağ-gres analizi yapılacak numunededir. Yağ gres kaybını önlemek için numune kabı çalkalanmadan direkt doldurulur. İkinci olarak, uygun numune kaplarına koruyucu kimyasal eklendikten sonra uçucu parametreler(serbest klor, sülfit, fenol… gibi) için numune alımı yapılmalıdır. BOI Analizi için gerekli numune 24 saat içinde analiz edilecek ise numune kabı tamamen doldurulur. Hemen analiz edilmeyecekse -18 derecede dondurulması gerektiğinden numune kaplarının üzerinde boşluk bırakılır. Diğer parametreler için numune uygun kaplara alındıktan sonra koruma amaçlı asit/baz ilavesi yapılarak korumaya alınır.
1.Atıksu Analizleri İçin Numune Alma Esasları 

a)Atık su analizleri için genellikle zamana bağlı kompozit numune hazırlanır ve analiz edilir. 

b)Endüstri atık sularının saklanmasında, atık suda bulunan maddelerin birbirleri ile reaksiyon verebileceği dikkate alınır. Böylece atık suyun kimyasal ve fiziksel özelliklerinde büyük değişiklikler olabilir. Değişik işlemlerden alınan sular ayrı ayrı saklanır ve analiz yapılmadan hemen önce kompozit hazırlanır.

2.Yüzeysel Sulardan Numune Alma Esasları 

a) Yüzeysel sulardan numuneler anlık alınır. Numune alma noktaları, numune alma bölgesindeki su kalitesini ve bu kalitenin bölge içerisindeki değişimini karakterize edecek şekilde ve sayıda belirlenir. Akarsularda numune alma bölgesi; yan kol, atıksu deşarjı, sulamadan dönen drenaj suları gibi, sürekliliği bozan iki nokta arasıdır. Eğer bölge uzunluğu beş kilometreyi geçerse ara numune alma noktaları seçilir.

b) Akarsularda yankol veya atıksu deşarjından sonra tam karışımın sağlandığı belirlenen kesit üzerinde, yüzeyden 30-40santimetre aşağıdan numune alınır. 

c) Rezervuar, baraj ve göllerde başlıca su giriş ve çıkışları ile kıyılardaki faaliyetlerin etkilerini belirleyecek ve kalitenin bütün su kütlesindeki değişimini karakterize edecek şekilde, en az beş nokta olmak üzere numune alma noktalarının koordinatları GPS ile belirlenir.

ç) Doğal veya insan faaliyetleri nedeniyle oluşacak durumlarda, kalite değişiminin yakından izlenmesi ve gerekli önlemlerin alınması için; numuneler duruma göre mevsimlik, aylık, haftalık ya da günlük alınabilir.

d) Numune alma sıklığı, su kalitesine ve yıllık kalite değişimlerine, su kaynağına karışan suların ve atıksu deşarjlarının kirlilik durumuna, suyun hidrolojik karakterine, ekolojik duruma, kullanım amacına bağlı olarak belirlenir. Akarsuyun kullanım açısından özelliklerinin ortaya konulabilmesi için alınan numune sayısı yılda on ikiden az olamaz. Kalitenin sürekli kontrol edilmesi gereken durumlarda her gün numune alınabilir.

 
e) Alınan numunelerin analizi, akarsuyun sınıfının belirlenmesi, periyodik kontrol ya da herhangi bir kullanım amacına uygunluğunun değerlendirilmesi açısından gereklidir. Numune alma günleri belirlenirken, kirletici kaynakların çalışma günleri ve işletme özellikleri dikkate alınır. 
3.Yeraltı Sularından Numune Alma Esasları

 
a) Su numunesi kaynaklardan alınıyorsa kaynak gözünden, açık kuyularda ise su seviyesinin altından alınır. 

b) Serbest CO2 gazının tayini, numunenin alındığı yerde yapılır.

c) Su numunesi, derin kuyudan pompa yardımıyla alınıyorsa beş dakika kadar akıtılarak yan etkilerin giderilmesine çalışılır. 

ç) Herhangi bir kirlenme durumu sonucunda ortaya çıkabilecek kalite değişiminin yakından izlenmesi ve gerekli önlemlerin alınması için, numuneler, Bakanlığın talebine göre mevsimlik, aylık, haftalık ya da günlük aralıklarla alınabilir. Numune sayısı, yörenin hidrojeolojik özelliklerine bağlı olarak değişebilmekle beraber; bir yeraltı suyunun kalite ölçümü için alınacak numune sayısı yılda üçten az olamaz.

NUMUNE SAKLAMA

1. Numune alma metodu, laboratuvara kolayca taşınabilecek kadar ve analiz için yeterli hacimde ve laboratuvarda istenen amaç için kullanılabilecek temsil yeteneğine sahip numune elde etmeyi sağlayacak şekilde seçilir. 

2. Numunenin testten önceki bileşimi bozulmayacak şekilde laboratuvara getirilir. Mevcut koşullarda alınan numuneyi gerçekçi bir şekilde temsil eden numunelerin, laboratuvara ulaşmadan önce taşıdığı özellikleri kaybetmemesine ve alınıp taşınması esnasında kirletilmemesine özen gösterilir. 
3.Ölçümü yapılacak numune bileşeninin, numune kabı ile reaksiyon vermesi istenmediğinden, numuneyi cam veya plastik kaplarda taşıyıp saklamak gereklidir. Mikrobiyolojik analizlerde numune alma kapları, özellikle otoklav gibi cihazlarla ısı ile steril hale getirilerek koyu renkli cam şişe kullanılır.

4. Toplanan her bir numune için, numune şişesi veya kabı üzerinde gerekli açıklamaların yazılacağı ve etiket konulur. Tablo 1’de verilen numune alma etiketi üzerine kaydedilir.

Tablo 1. Numune Alma Etiketi

	NUMUNE ALMA ETİKETİ

	Numune Alma Yeri
	 

	Numune Alma Noktası
	 

	Numune Cinsi
	 

	Numuneyi Alan
	 

	Numune Alma Tarihi/Saati
	 


Numune Alma Yeri: Numunenin arıtma, göl, dere vb. nereden alındığı ifade eder. Numune Alma Noktası: Numunenin hangi noktadan alındığı (arıtma çıkışı, yüzey, derinden vb.) ifade eder. 

Numunenin Cinsi: Deniz, atık su, göl vb. 

Numuneyi Alan: Alan İl Müdürlüğü, firma ve kurum/kuruluşu ifade eder. 

Numune Alma Tarihi/Saati: Numunenin alındığı tarih ve saati ifade eder. Tutanakta da belirtilen tarih ve saatle aynı olmalıdır.
Numune alma tutanağı numune alınması sırasında doldurulmalı ve imza altına alınmalıdır. Tablo 2’de verilen bu tutanakta numunenin alındığı yer, tarih, saat, alınış şekli, arazide ölçülen parametreler, koordinatlar, hava sıcaklığı ve durumu, alınış amacı, şahit numunenin istenip istenmediği hususlarını içerecek şekilde düzenlenir. Tüm numune alımlarında bu tutanak kullanılır. Tutanaklar, iç izleme yapmak üzere alınan numuneler için numuneyi alan ve tesis yetkilisi olmak üzere en az iki kişi tarafından; Çevre ve Şehircilik İl Müdürlüğü gözetiminde denetim, çevresel izin ve doğrulama analizleri için alınan numunelerde ise tesis yetkilisi veya sorumlusu dahil olmak üzere en az üç kişi tarafından imza altına alınır.

Analiz sonuçları Çevre Mevzuatı kapsamında değerlendirilecek her tür numunede kullanılmalıdır. Her numune için ayrı bir tutanak düzenlenmelidir. Örnekleme Tutanağı üzerinde yapılabilecek hataların düzeltilmesinde yazıyı kapatıcı özellikte düzeltici malzeme (daksil vb.) kullanılmamalıdır. Gerekli düzeltmeler yanlış bölümün üstünün çizilmesi ile gerçekleştirilir. Yapılan değişiklikler değişikliği yapan tarafından paraflanması gerekir. Bu tutanağın çalışmalara sağlayacağı pratik bir fayda Çevre Mevzuatı kapsamında yer alan bütün numuneler için kullanılabilecek özellikte olmasıdır.

Tablo 2. Numune Alma Tutanağı
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Kullanılması önerilen Numune Alma Tutanağında yer alan ilgili bölümler aşağıdaki açıklamalar ışığında doldurulmalıdır. 

Tarih: Tutanağın düzenlendiği tarih gün/ay/yıl olarak bu bölüme yazılır. 

Numuneyi Alan: Numuneyi alan İl Çevre ve Şehircilik Müdürlüğü, Laboratuvar veya kurum/kuruluşun açık adı belirtilir. 

Numuneye Esas Resmi Talep Yazısı: Her numune, talep kimden geldiyse gelen kurum/kuruluş ait talep yazısı ile birlikte değerlendirilir. Tutanağa, bu numuneye esas resmi talep yazısının tarihi ve sayısı belirtilir.

Numune Alınan Tesisin: Alınan numune bir tesise ait ise bu bölüm aşağıdaki açıklamalar ışığında doldurulur. Aksi durumda bu bölüm boş bırakılır ve bölümün üzeri tamamen çizilerek iptal edilir. 

Tesisin Adı: Numunenin ait olduğu tesisin tescilli açık adı yazılır. 

Tesisin Adresi: Numunenin ait olduğu tesisin yazışma adresi yazılır. 

Telefon No: Numunenin ait olduğu tesisin telefon numarası alan kodu ile birlikte yazılır. 

Faks No: Numunenin ait olduğu tesisin faks numarası alan kodu ile birlikte yazılır.

Numune İle İlgili Özellikler: Alınan numuneye ait ilgili bölümler aşağıdaki açıklamalar doğrultusunda doldurulur. 

Numunenin Cinsi: Tutanağın bu bölümüne numuneyi tanımlayacak numune cinsi mümkün olduğunca açık bir tanımlama ile yazılır (Örn. atıksu,  vb.). 

Numunenin Alınış Tarihi ve Saati: Numunenin alındığı tarih ve saat gün/ay/yıl-saat:dakika şeklinde bu bölüme yazılır. 

Numunenin Alınış Yeri: Numunenin alındığı yerin tam tanımı bu bölüme yazılır. Numunenin Alınış Amacı: Numunenin hangi amaç için alındığı bu bölüme yazılır.

Numune Alma Esnasında Ölçülen Parametreler: Numuneye ait bir takım fiziksel ve kimyasal parametrelerin zamanla veya ortam sıcaklığına bağlı olarak değişim göstermesi nedeniyle yerinde ölçülerek tutanağa işlenmesi gerekir.

Hava Durumu: Numunenin alındığı andaki hava şartları bu bölümde tanımlanır (güneşli, bulutlu, rüzgarlı, yağışlı, kar yağışlı vb.). 

Hava Sıcaklığı: Numunenin alındığı andaki hava sıcaklık değeri C olarak bu bölümde verilir. 

Koordinatlar: Numune alınan noktanın koordinatları bu bölümde verilir. Özellikle göl ve denizden alınan numuneler için önemlidir.

Su Numunesi: Alınan numune su numunesi ise su numunesinin türü (göl, deniz, yeraltı suyu, atık su, içme suyu) belirtilerek ve yapılan arazi ölçümleri aşağıdaki açıklamalar ışığında bu bölüme işlenir. 

SKKY Sektör Tablo No: Analizi istenen parametreler Su Kirliliği Kontrolü Yönetmeliği’nde geçen kriterlere yönelik ise Yönetmelikte ilgili tablo numarası belirtilir. 

Numunenin Alınış şekli: Su analizleri için numunenin alınış şekli Çevre Mevzuatı açısından sonuçların değerlendirilmesinde önemlidir. Bu nedenle bu bölüme numunenin alınış şekli (anlık, kompozit 2 veya 24 saatlik ) için uygun olan kutucuk işaretlenir.

Numune Sıcaklığı: Su numunesinin alındığı andaki numune sıcaklığı bu bölümde verilir. 

pH: Su numunesinin alındığı andaki ph değeri bu bölümde verilir. 

Elektriksel İletkenlik: Su numunesinin alındığı andaki Elektriksel İletkenlik değeri µs/cm, ms/cm yada mmho/cm olarak bu bölümde verilir. 

Tuzluluk: Su numunesinin alındığı andaki Tuzluluk değeri %o (binde) olarak bu bölümde verilir. 

Oksijen Doygunluğu: Su numunesinin alındığı andaki Oksijen Doygunluğu değeri mg/l veya % olarak bu bölümde verilir. 

Debi: Su numunesinin alındığı noktada su akışı olması durumunda debi ölçülerek L/sn, m3/sn vb. olarak bu bölümde belirtilir. 

Derinlik: Göl, deniz, yer altı suyu vb. bir kütle söz konusu olduğunda numunenin alındığı derinlik cm, m, vb. olarak bu bölümde verilir.

Numuneler: Bu bölümde esas olarak numunede analiz yapılması parametreler belirtilmelidir. Alınan numunede, analiz edilecek parametrelere bağlı olarak farklı yöntemler ve farklı koruma önlemleri nedeniyle birden fazla numune kabı kullanılabilir. Bu durumda örnekleme aşamasında kullanılan her bir numune kabı ile ilgili bilgiler aşağıdaki açıklamalar ışığında örnekleme tutanağına işlenir.

Numune Kabı No: Çevre Referans Laboratuvarında kodlama sistemi ile analiz yapılmaktadır, akredite olan laboratuvarlarda da bu sistemin uygulanması tavsiye edilmektedir. Analizi yapan personel numunenin menşei ile ilgili açıklamaları bilmeden analiz yapmaktadır. Bu nedenle numune kapları üzerine numunenin ait olduğu firma yada şahıs ismi belirtilmemeli, numara verilerek açıklayıcı bilgiler tutanağa yazılmalıdır. Örnekleme aşamasında her bir numune kabı 1,2,3,.. şeklinde numaralandırılabilir. Her bir numune kabı için aşağıda verilen açıklamalar Numune Kabı numarasına karşılık gelecek şekilde aynı satıra işlenir. Bunun için numune etiketi kullanılır.

Numune Kabı Cinsi: Her bir numune kabına karşılık gelen numune kabı cinsi bu bölümde belirtilir. 

Numune Miktarı: Her bir numune kabına alınan numune miktarı bu bölüme yazılır. 

Bakılacak Parametreler: Her bir numune kabında analizi yapılacak parametreler bu bölümde belirtilir. 

Koruma Önlemi: Her bir numune kabı için örnekleme aşamasından laboratuvara ulaştırılmasına kadar uygulanan ya da uygulanması gereken koruma önlemleri buraya yazılır.

Özel Notlar: Numunenin alımı sırasında dikkate alınan önemli hususlar var ise bu bölümde belirtilir. 

Kontroller ve imza: Kurum tarafından alınan numunelerde, örnekleme ve mühürlenmesinin ardından (mühürleme, numunenin değiştirilme riskini ortadan kaldıracak şekilde yapılması gereklidir) 

İş bu tutanak tarafımızca imza altına alınmış olup, yukarıda nitelikleri belirtilen numune tesis sahibi veya vekil gözetiminde yerinde alınmıştır hükmüne istinaden Örnekleme Tutanağı (bir kişi tesis sahibini temsil etmek üzere) en az üç kişi tarafından imzalanır. Tutanağa açıklayıcı bilgi olarak ek sayfa eklenmesi durumunda, tutanağın ek sayfası vardır (sayfa sayısı) ya da yoktur kutucuklarından ilgili olanın işaretlenmesi şeklinde belirtilir. Kullanılan ek sayfalarda Örnekleme Tutanağı’ nda bulunan imzaların olması gerekir.

NUMUNE KORUMA 

Numune toplandıktan sonra en kısa süre içinde analizi yapılır. ph, sıcaklık, oksijen ve iletkenlik parametrelerinin analizleri arazide ve yerinde hemen yapılır. Numunenin toplanması ve analiz edilmesi arasında ne kadar süre geçmesine müsaade edilebileceği, numunenin karakterine, yapılacak analizlere ve saklama koşullarına bağlıdır. Mikrobiyolojik analiz parametreleri 24 saat (5±3)℃ de saklanır. Bu sürede numuneler kesinlikle dondurulmaz. Koruma maddeleri kullanıldıklarında, önceden numune kabına konulur ve toplanan bütün numuneler ile iyice karışmaları sağlanır. Yapılacak tayine göre numune koruma ve saklama metotları seçilir. Koruma ve saklama metotları genellikle ph kontrolü, kimyasal madde ilavesi, soğutma ve dondurma işlemlerinden ibarettir.

NUMUNE KAPLARININ SEÇİMİ, KORUMA ALTINA ALINMASI VE TAŞIMA ŞARTLARI

Numunelerin Muhafazası ile ilgili Genel Hususlar Pek çok durumda, eğer numune 24 saat içinde analiz edilecekse suyun 1-5℃ arasında bir sıcaklığa kadar soğutularak korunması tekniği yeterlidir. Evsel ve endüstriyel kanalizasyon tesislerinin çıkış sularından alınan numuneler, bunlardaki yüksek biyolojik faaliyet nedeniyle numune alınmasından hemen sonra korumaya alınmalıdır. Numune Kaplarının Seçilmesi Numunelerin toplanmasında ve muhafaza edilmesinde kullanılan kapların tiplerine ilişkin ayrıntılar HÜB-TL-28’de verilmiştir. Kabın yapıldığı malzeme seçiminde de dikkate alınması gereken bu hususlar aynı zamanda kapak ve kaplama malzemelerinin seçiminde de dikkate alınmalıdır. Burada verilen kılavuzun amacı genel kullanım amaçlı kapların seçiminde yardımcı olmaktır.

Numune Kaplarının Hazırlanması Kullan-at veya tek kullanımlık kaplar kullanılamıyorsa, karşılıklı bulaşmayı en aza indirmek amacıyla belirli madde tayinleri için belirli kap setleri tahsis edilmelidir. İlk defa kullanılacak yeni kapların, tozlardan ve ambalaj malzemesi kalıntılarından arındırılması için deterjanlı su ile yıkanması ve arkasından uygun kalitedeki suyla iyice durulanması gerekebilir. Besin analizleri yaparken temizlik maddeleri ve çözücüler kullanılması fosfat ihtiva eden deterjanlardan kaynaklanan kalıntı bulaşması gibi girişimlere sebep olabilir. Kullanılacak tüm temizlik maddeleri uygun kalitede olmalıdır. Silikon, bor ve yüzey aktif madde tayinlerinde temizleme amacıyla deterjan kullanılmamalıdır.

Numune Kaplarının Hazırlanması Deterjanla yıkanmış cam ve plastik kaplar için şu işlemler uygulanabilir; Kap ve kapak, deterjan ve suyun seyreltik çözeltileri ile yıkanmalı, Musluk suyu ile iyice durulanmalı, Arkasından uygun kalitedeki su ile iki kez durulanmalı. İyice kurulanmalı ve kapak kapatılmalıdır. Bu prosedür için otomatik bulaşık makinesi kullanılabilir.

Numune Kaplarının Hazırlanması Çözücü ile yıkanmış cam kaplar için uygulanacak prosedür:

Kap ve kapak, deterjan ve musluk suyunun seyreltik çözeltileri ile yıkanmalı, Musluk suyu ile iyice durulanmalı, Arkasından uygun kalitedeki bir su ile iki kez durulanmalı ve kurulanmalı, Uygun bir kalitedeki aseton ile durulanmalı ve kurulanmalı, Uygun kalite ve nitelikteki bir çözücü ile durulanmalı, kurulanmalı ve kapak derhal kapatılmalıdır. Çözücü tayin edilecek maddeye ve kullanılacak analitik yönteme uygun olmalıdır.

Numune Kaplarının Hazırlanması Asitle yıkanmış cam ve plastik kaplar için uygulanacak prosedür:

Kap ve kapak, deterjan ve musluk suyunun seyreltik çözeltileri ile yıkanmalı, Kap boşaltılıp uygun kalitedeki su ile durulanmalı ve kapak derhal kapatılmalıdır. Musluk suyu ile iyice durulanmalı, %10’luk sulu nitrik asit çözeltisi ile durulanmalı, Kurulanmalı ve %10’luk sulu nitrik asit çözeltisi ile ağzına kadar doldurulmalı, Kapak kapatılmalı ve en az 24 saat bekletilmelidir.

Numunelerin Soğutulması veya Dondurulması Numunelerin soğutulması ve dondurulması ancak numuneler alındıktan hemen sonra uygulanırsa etkili olur. Bundan dolayı numunenin alındığı yerde, buzdolapları veya soğutma kutularının kullanılması gerekir. Soğutma için bir sıcaklık verildiği zaman bu sıcaklık numunelerin değil numunelerin bulunduğu ortamın sıcaklığı anlamına gelir. Numunenin laboratuvara taşınması sırasında korunması için basitçe soğutulması (eriyen bir buz içerisinde veya buzdolabında 1 -5˚C arası sıcaklıkta) ve karanlıkta muhafaza edilmesi genellikle yeterlidir. Soğutma, özellikle atık su numuneleri için uzun dönemli bir muhafaza yöntemi olarak düşünülemez. Numuneler numune alınması ve numune kabına doldurulması sırasındaki ortam sıcaklığından daha düşük bir sıcaklıkta tutulmalı ve muhafaza edilmelidir.

Numuneler laboratuvara gelir gelmez analiz edilmeli veya soğutulmalıdır. Numunelerin Soğutulması veya Dondurulması Genellikle -20oC’nin altındaki sıcaklıklarda muhafaza edilmesi numunelerin daha uzun süreler için depolanmasına imkân sağlar. Numunelerin dondurulacağı durumlarda kaplar plastik olmalı ve tamamen doldurulmamalıdır. Bu numune kabının Bu durumda kuru buz ile hızlı dondurma zarar görme riskini azaltır.

Genel Kılavuz Personelin numunelerin yakınında sigara içmelerine izin verilmemelidir. Ayrıca numuneler herhangi bir motor egzozunun yakınına da konulmamalıdır. Üzerleri açık olan numuneler (mesela numuneler süzülürken veya muhafaza edilirken) ne bir fanın veya klimanın ne de yiyecek ve içeceklerin yanına konulmamalıdır. Mükerrer olarak kullanılabilen cihazlar kullanıldığında (mesela numune kepçesi) kullanım esnasında veya kullanımlar arasında bunların temizlenmesi uygundur. Şişelerin veya kapaklarının iç yüzeylerine parmakla veya diğer nesnelerle dokunulmamalıdır.

Boş şişeler kapakları sıkıca kapalı olarak taşınmalı ve muhafaza edilmelidir. Yabancı maddeler numune şişelerinden uzak tutulmalıdır. Şişenin dışında bir ölçme (mesela sıcaklık veya pH) yapılması gerekiyorsa bu amaçla özel bir kap kullanılmalı ve ölçmede kullanılan numune atılmalıdır. Sahada ölçme yapılmış bir numune hiçbir şekilde numune kabına konularak analiz için laboratuvara gönderilmemelidir. Numuneler yapraklar veya kum, moloz gibi büyük parçalar bakımından incelenmeli bunların görüldüğü numune atılarak yeni numune alınmalıdır. Muhafaza için kullanılan reaktiflerin kirlenmiş olup olmadığı incelenmelidir. Bu durum renkte değişme ile kendini beli edebilir. Kirlenmeden şüpheleniliyor ise reaktif atılmalıdır.
REAKTİFLER

Katılar

Sodyumtiyosülfat pentahidrat, Na2S2O3·5H2O, w (Na2S2O3·5H2O) > 99 %. 

Askorbik Asit, C6H8O6, w (C6H8O6) > 99 %.

Sodyum Hidroksit, NaOH, w (NaOH) > 99 %.

Sodyum Tetraborat Deka Hidrat, Na2B4O7·10H2O, w(Na2B4O7·10H2O), > 99 %.

Hekzametilentetraamin, C6H12N4, w(C6H12N4) > 99 %.

Potasyum ıyodür, KI, w (KI) > 99 %.

İyot, I2, w(I2) > 99 %.

Sodyum asetat, C2H3NaO2, w(C2H3NaO2) > 99 %.

Etilendiamin,C2H8N2, w(C2H8N2) > 99 %.

Çözeltiler

Çinkoasetat çözeltisi,C4H6O4Zn (10 g/l).

10,0 g of çinko asetat suda çözülerek 100 ml’ ye tamamlanır. Çözelti polipropilen veya cam şişede saklanır.

Ortofosforik asit,(ρ ≈ 1,7 g/ml), H3PO4, w (H3PO4) > 85 %, c (H3PO4) = 15 mol/l.

Hidroklorik asit, (ρ ≈ 1,2 g/ml), HCl, w (HCl) > 36 %, c (HCl) = 12,0 mol/l.

Nitrik asit, (ρ ≈ 1,42 g/ml), HNO3, w(HNO3) > 65 %, c (HNO3) = 15,8 mol/l

Sülfirik asit (ρ ≈ 1,84 g/ml), H2SO4 (taze hazırlanmış).

Derişik sülfirik asit (H2SO4), ρ ≈ 1,84 g/ml, w(H2SO4) ≈ 98 % 1 + 1 oranında su ile dikkatlice karıştırılarak hazırlanır.

Sodyum hidroksit (ρ ≈ 0,40 g/ml), NaOH.

Formaldehit (formalin), CH2O, φ (CH2O) = 37 % to 40 % (taze hazırlanmış).

EDTA (ρ ≈ 0,025 g/ml), C10H14N2Na2O8⋅2H2O, w (C10H14N2Na2O8⋅2H2O) > 99%. 25g EDTA suda çözülerek 1000 ml‘ ye tamamlanır.

Etanol,C2H5OH, φ (C2H5OH) = 96%.

Alkali lugol çözeltisi 100 g potasyum iyodür, 50 g iyot, ve 250 g sodyum asetat suda çözülerek 1000 ml’ ye tamamlanır. pH 10.

Asidik lugol çözeltisi 100 g potasyum iyodür, 50 g iyot ve 100 ml buzlu asetik asit suda çözülerek 1000 ml’ ye tamamlanır. pH 2.

Nötralize formaldehit çözeltisi, sodyumtetraborate veya hekzaametilentetramine ile nötralize edilir. Formalin çözeltisinin 100 g/l son derişimi φ (CH2O) = 3,7% to 4,0%.

Etanol koruma çözeltisi Ethanol, formaldehit çözeltisi ve glyserol (100+2+1) oranında karıştırılması ile hazırlanır.

Sodyum hipoklorit, NaOCl, w (NaOCl) = 10 %. 100 g sodyum hipocklorit (NaOCl) 

1000 ml suda çözülerek hazırlanır.

Potasyum iyodat, KIO3, w (KIO3) = 10 %. 100 g potasyum iyodat (KIO3) 1000 ml suda çözülerek hazırlanır.

Formik asit (formic acid) CH2O2, φ(CH2O2) > 98 %.

Buzlu asetik asit,C2H4O2, w(C2H4O2) > 99 %.

Gliserin, C3H5(OH)3.

FİLTRE: Gözenek ölçüsü 0,40-0,45µm olan

SAKLAMA KAPLARI: HÜB-TL-28’e uygun cam, PE veya PTFE

Numune alma yöntemi (rastgele, sistematik vs) ,bir partideki analitin dağılımı birincil numuneler arasındaki heterojenlik, numune alma sırasındaki analit kaybı, bulaşma, numune alma sorumluları arasındaki uygulama farklılıkları, bazı numune alma protokolleri numunenin alınacağı zaman ve yer bilgi detaylarını çok vermediğinden numune alma sorumlularına bağlı değişkenlikler söz konusu olabilir. Alınan numunenin vaktinde laboratuvara ulaşmaması ve depolama sırasında oluşan analit kayıpları, numunenin laboratuvara ulaşana kadar geçen sürede fiziksel (kırılma, yoğuşma, buharlaşma) ve kimyasal değişimlerinden kaynaklı analitte oluşan değişimler, numunelerin fiziksel durumu (sıvı, katı, gaz), sıcaklık, basınç gibi etkiler numune alma belirsizliğinin sebepleridir.

Ölçüm belirsizliğini değerlendirirken numune almadan kaynaklananlar da dâhil, önemi bulunan tüm etmenler uygun analiz yöntemleri kullanılarak hesaba katılmalıdır.

Eğer laboratuvarın analiz yaptığı numune ithalat, piyasadan alınan numune ise analiz sonuçları değerlendirilirken laboratuvar rölatif standart belirsizliği (CVANAL) dikkate alınmalıdır. Numune alma belirsizliği dikkate alınmamalıdır (CVSAMP). Ancak analizi yapılan numune piyasaya sunulmadan önce yapılan bir kontrol analizi ise veya ithalat numunesi ise ölçüm sonuçları değerlendirilirken laboratuvar standart rölatif belirsizliğine numune alma belirsizliği katılmalı ve analiz sonucu böyle değerlendirilmelidir. 

ÖLÇÜM BELİRSİZLİĞİ

SR=√(SSAMP) 2+( SANAL)2
Laboratuvar dışında gerçekleşen operasyon(SSAMP)

Laboratuvar içinde gerçekleşen aşamalar ( SANAL)

U=2 SR

Sonuç =x±U (mg/L) 

Numune alma belirsizliğinin hesaplanmasında Eurachem ‘Measurement uncertainty arising from sampling;2007 ’ rehberinden yararlanılmıştır.
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Paralel numuneler aynı protokol ve aynı operatör ile alınır. Numuneler arasında olan analit heterojenliği ortaya konulmuş olunur. Bu hesaplama yöntemine numune sorumlusu aynı numune alma planıyla iki paçal numune almalıdır. Eğer paralel numunelerin tamamı aynı partiden alınırsa numune alma belirsizliği sadece o partiyi temsil eder. Ancak farklı partiden alınırsa daha sağlam tahminleme yapılmış olunur. Tüm paralel numuneler analiz edilmeleri için hazırlanırlar ve her paçal numuneden paralel analitik kısım alınarak analize devam edilir. Aralık istatistiği de hesaplama yapmak için kullanılabilecek istatistiki bir araçtır. nr=6 için ∑r1,∑r2,∑S ve ∑r hesaplanır.
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Paralel numuneler laboratuvar numunesinden, analitik numuneden veya analizin diğer aşamalarından alınarak ölçüm belirsizliğine farklı aşamaların katkısı incelenbilir. ANOVA (Varyans analizi) kullanılarak belirsizliğe katkıda bulunan rastgele hatalar hesaplanabilir ve bu yolla numune alma ile analiz varyanslarını birbirinden ayırmak mümkün olabilir.
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