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Anahtar kelimeler PAAQ (Poli(2-amino-antrakinon)) filmler, destekleyici elektrolit tetrabutilamonyum perklorat

. . kullanilarak susuz asetonitril iginde 2-aminoantrakinon monomerinin elektrokimyasal oksidasyonu ile
2-aminoantrakinon;

Camsi karbon elektrot;
Nitrobenzen tayini;
Poli(2-amino-
antrakinon)

hazirlandi. Polimer film olusumu (zerinde, tarama hizinin, ¢evrim sayisinin ve monomer
konsantrasyonunun etkisi incelenmistir. PAAQ ile modifiye edilmis camsi karbon elektrot Gzerinde,
nitrobenzenin (NB) elektrokimyasal tespiti dontisiimli voltametri ve diferansiyel puls voltametri ile
incelendi. Polimer modifiye elektrot, modifiye edilmemis elektrot ile karsilastirildiginda NB'ye karsi
miikemmel indirgeme yetenegi sergiledi. Polimer modifiye elektrotta gelistirilen NB sensori, 0.0625 -
8 mM arasinda genis bir dogrusal cevap ve 2.294 mM disiik dedeksiyon limiti gosterdi.

Electrochemical Determination of Nitrobenzene Using a Glassy Carbon
Electrode Modified with 2-Aminoanthraquinone

Abstract

Keywords
PAAQ (Poly(2-amino-anthraquinone)) films were prepared through electrochemical oxidation of 2-

2-amino-

anthraquinone; Glassy amino-anthraquinone monomer in anhydrous acetonitrile using the supporting electrolyte

tetrabutylammonium perchlorate. The effects of scan rate, cycle number, and monomer concentration
carbon electrode;

Detection of on polymer film formation were investigated. Electrochemical detection of nitrobenzene (NB) on PAAQ

modified glassy carbon electrode was examined with voltammetry and differential pulse voltammetry.
The polymer-modified electrode exhibited excellent reducing ability towards NB compared to the

nitrobenzene;
Poly(2-amino-

. unmodified electrode. The NB sensor developed on the polymer-modified electrode showed a wide
anthraquinone)

linear response range of 0.0625 - 8 MM and a low detection limit of 2.294 mM.

© Afyon Kocatepe Universitesi.

1. Giris 1-naftilamin ve 1,5-diaminonaftalinin
Bazi yeni monomerlerin elektropolimerizasyonu ile elektrooksidatif polimerizasyonu arastirmacilarin
elektro-sekillendirilmis polimer filmleri olaganisti dikkatini ¢ekmistir. Genel olarak, polintkleer
ozellikleri ve uygulamalar nedeniyle ilgi cekici aminlerin davranisinin, mononikleer aminlerin
ozelligini sarekli devam ettirmektedir. genel kurallarini takip ettigi bulunmustur. Genel
Elektropolimerizasyon, iletken polimer filmlerle elektrot islemi, bir Elektrokimyasal-Kimyasal-
modifiye elektrotlar hazirlamak igin iyi bilinen bir Elektrokimyasal (ECE) tipi mekanizmayr takip
yontemdir (Diaz and Logan 1980, Kitani et al. 1987, etmektedir. Katalitik amaglar igin modifiye
Ekinci et al. 2000, Turhan et al. 2012). Mononikleer elektrotlar Uzerindeki polimer filmlere kinon
aromatik aminlerin elektropolimerizasyonu biyik birimlerinin  yerlestiriimesi  6nemli ilgi alanini
ilgi gorurken, poliniikleer aromatik aminlerin, olusturmaktadir (Vettorazzi et al. 1981, Amiri et al.
Ozellikle de trintkleer bilesiklerin 2021).

elektropolimerizasyonu ¢ok daha az ilgi gormistdr.
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(burada  2-AAQ
anilacaktir), biyomolekdiller ve elektrotlar arasindaki

2-Aminoantrakinon olarak
elektron transferinin aracilari olarak iyi bilinen kinon
molekdillerinin elektroaktif bir tlrevidir
(Marchesiello and Genies 1992, Ju et al. 1996,
Yousef et al. 2010). 2-AAQ'nun elektrokimyasal
indirgenmesini donlsimli voltametri ile incelemis
ve mekanizma igin bir Oneride bulunulmustur
(Mariana et al. 1989, Barriere and Downard 2008, Li
etal.2021). Hossain, yiiksek oranda diizenlenmis bir
pirolitik grafit elektrota kimyasal olarak baglanan
AAQ'nun,
oksijenin indirgemesi Uzerindeki etkisini incelemis

sulu alkali peroksit c¢ozeltisi icinde

ve reaksiyonun genel 2 elektronlu bir siireg
oldugunu 6ne sirmistir (Hossain et al. 1989, Yan et
al. 2021). Aminokinonlardan tiretilen bir dizi kinon
molekiler filmleri, asetonitril icindeki
monomerlerin elektrokimyasal oksidasyonu ile elde

edilmistir.

Nitrobenzen su, toprak ve tortularda yaygin olarak
bulunan, cesitli endustriyel faaliyetlere bagl olarak
ta aciga cikan oncelikli bir kirleticidir. Cevre igin
ylksek risk olusturmaktadir ve insan saghgi icgin
blyk bir risk olusturur. Distk konsantrasyonlarda
bile zararli etkilerinin oldugu bildirilmistir. Atik
sularda ve diger ortamlarda nitrobenzen
konsantrasyonu 2 mg L degerini asarsa, tehlikeli
atik proseddirlerinin islenmesi gereklidir (Nishikawa
and Okumura 1995, Li et al. 2007, Majumder and
Gupta 2003). Dolayisiyla, nitrobenzenin ve bozulma
Grlnlerinin tespiti, nitrobenzenin tespiti yoninde
tekniklerin gelistirilmesini de destekleyen calisan
glvenligi ve ¢evre korumasi yonlerinden énemlidir.
Nitrobenzenin tespiti icin ylksek performanslh sivi
kromatografisi, gaz kromatografisi ve UV-goérianir
bolge spektrofotometri gibi cesitli teknikler
literatlirde bildirilmistir (Patil and Lonkar 1994, Chen
et al. 1998, Wang and Chen 2002). Bununla birlikte,
pahali ekipman, zaman alici ve karmasik islemler,
kapsamli uygulamalarini kisitlamaktadir. Bu nedenle
nitrobenzenin analizi i¢in hassas, hizli ve ucuz
yontemler ilgi ¢ekici olmaktadir (Luo et al. 2010).

Bizim bu ¢alismadaki amacimiz, monomer 2-amino-

antrakinon  (2-AAQ) kullanilarak  polinikleer
aromatik bir aminin susuz ortamda
elektropolimerizasyonunu saglamak,

elektrokatalitik ozelliklerini incelemek ve
nitrobenzen tayinini gergeklestirmektir. 2-AAQ'nun
anodik oksidasyonu ile poli-(2-amino-antrakinon)
(PAAQ) filmlerinin hazirlanmasi ve olusturulan
filmlerin elektrokimyasal ozelliklerinin arastiriimasi

ana ilgi alanimizi temsil etmektedir.

2. Materyal ve Metot

2-AAQ, (Aldrich, St. ABD),
saflastirilmadan kullanildi. HPLC kalitede asetonitril
(Sigma-Aldrich, St. Louis, Missouri, ABD) alindigi gibi
kullanildi. Tetrabitilamonyum perklorat (TBACIO,)

Louis, Missouri,

ve diger kimyasallar analitik kalitede reaktiflerdi ve
alindigi gibi kullanildi. Fosfat tampon ¢ozeltisi
(Phosphate Buffer Solution, (PBS)), standart stok
Na;HPO, ve NaH,PO, ¢ozeltileri ile hazirlandi ve

PBS'nin pH'si 7.0'a ayarlandi. Sulu c¢ozeltiler
hazirlamak i¢cin kullanilan su, bir Barnstead
Nanopure su aritma sistemi (18 MQ cm™)

kullanilarak saflastirildi.

Calisma elektrotu olarak camsi karbon (glassy
carbon, (GC)), referans olarak bir glimis/glimus
klortr (Ag/AgCl/3M KCI) ve karsit elektrot olarak bir
platin tel ile standart bir ¢ elektrotlu hicre
kullanildi. Calisma elektrotu 0.072 cm?lik yizey
alanina sahiptir. Her deneyden o6nce, calisma
elektrotu 1.0 um ¢apinda aliimina tozu ile mekanik
olarak parlatildi, yikandi ve azot gaz akisi altinda
kurutuldu. Butlin  elektrokimyasal  6l¢limler,
BAS-100B

System Inc., Lafayette, IL, ABD) elektrokimyasal

Bioanalytical Systems (Bioanalytical

sistemi  kullanilarak  gergeklestirilmistir.  Tim
deneyler oda sicakhiginda (25 + 0.1°C) yapildi ve
potansiyeller gumus/guimis klortr  referans

elektrotuna (E° = 0.019 V) karsilik gerceklestirildi.

PAAQ
elektrotlar, monomer olarak 6.0 mM 2-AAQ'dan ve
¢Ozlci olarak 0.1 M TBACIO,
asetonitril ortaminda donlsimli voltametri teknigi

Poli-(2-amino-antrakinon) modifiye

iceren, susuz

ile 0 ile 1.5 V potansiyel araliginda, 100 mV s*
tarama hizinda 50 ¢evrim yapilarak hazirlanmistir.
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3. Bulgular
3.1 2-Aminoantrakinon  Polimerizasyon Ve
Karakterizadyonu

GC elektrot tGzerinde, farkli konsantrasyonlara sahip
(0.1875-6 mM) 2-AAQ'nun, 0.1 M TBACIO, igeren
asetonitril ¢Ozeltisindeki
voltamogramlari Sekil 1.a’da gosterilmektedir. Bu
degerler arasinda 6 mM 2-AAQ’nun farkh tarama
hizlarinda kaydedilen donlisimli voltamogramlari

donlisimli

Sekil 1.b’de gosterilmektedir. Elektrot potansiyeli, 0
ve +1.5 V potansiyel araliginda 50 mV/s tarama

5,00E-05
(a)
4,00E-05
—— 0.1875mM
3,00E-05 — 0.375mM
< ——0.75mM
£ 2,00E-05 |
= 1.5 mM
<
1,00E-05 - — 3mM
— 6mM
0,00E+00 -
-1,00E-05

200 600 1000 1400
Potansiyel (mV)

hizinda gergeklestirildi. Yaklasik olarak +1.4 V’daki
anodik pik, monomerin geri donisiimsiz olarak
elektro-oksidize edildigini géstermektedir. Ug veya
dort cevrimlik kisa elektrokimyasal polimerizasyon
sureleri icin, bu anodik pik noktasi daha pozitif
potansiyellere kaymakta ve akimda kademeli bir
diisis gozlendi. Bu durum, baslangi¢ta olusturulan
filmin yalitkan yapisini gostermektedir. Bu pik,
amino grubunun radikal katyona oksidasyonuna ve
daha sonra dikatyona atfedilebilir. Geri donisimli
katodik bir
grubunun oksidasyonunu takiben, hizli bir sekilde

pik noktasinin olmamasi, amino

olusan kimyasal reaksiyona baglanabilir.

1,20E-04
9,00E-05 - — 50mV/s
— 100 mV/s [
— 200 mV/s |
. &00E-05 - f
< !
300 mV/s !
£ N
< —— 400 mV/ IPNY
<L 300E-05 - e i)
— 500 mVIs /
0,00E+00 4= ' ° ——au
-3,00E-05

0 500 1000 1500

Potansiyel (mV)

Sekil 1. GC elektrot tizerinde (a) 0.1875-6 mM 2-AAQ iceren 0.1 M TBACIO4 asetonitril ¢ézeltisinde 0.1V s ve (b) 6 mM
2-AAQ varliginda, 0.1 M TBACIO4 asetonitril ¢ézeltisinde 0.05-0.1 V s tarama hizlarina ait déniisiimlii voltamogramlar.

Genel olarak, aromatik amin tirevlerinden Uretilen
katyon radikalleri, ana monomerden daha kolay
oksitlenebilen dimerler vermek lizere hizla birlesir.
Bu dimerler C /C, C /N ve/veya N /N baglanmasiyla
Uretilir. Bu baglanmanin ilgili verimi, deney
kosullarina, 6zellikle icinde C/C ve C/N dimerlerinin
elde edildigi asetonitril gibi ¢oOziclinin tipine
baglidir( Pourmaghi-Azar et al. 2003, Gu et al. 2016).
Farkli tarama hizlarinda (0.05-0.5 V s) kaydedilen
donidsimli  voltamogramlarda, tarama hizinin
artisina bagh olarak, pik akimlari dogrusal olarak
artmakta ve pik potansiyelleri de daha pozitif
potansiyellere kaymaktadir. Bu nedenle elektrot
reaksiyonu, daha yavas elektron transfer hizina
sahip yizey kontrollii seklindedir (Sekil 1.a). Ayrica,
tarama hizinin

logaritmik degeri artirildiginda,

anodik pik potansiyeli dogrusal olarak pozitif yonde
kaymistir.

Anodik  pik (Epa), 2-AAQ
voltamograminda tarama hizina ve konsantrasyona

potansiyelinin

bagli oldugu bulundu. Tamamen donlisimsuz bir pik
icin pik potansiyeli (Ey), tarama hizina baghdir ve pik
akimi (lp), konsantrasyon (C) ve tarama hizinin kara
koki (v/2) ile orantilidir. Epa'ya karsilik tarama hizinin
karekokiiniin logaritmasinin (log v¥?) (Sekil 2.b)
grafigi, hizli takip eden bir reaksiyonun dénisimli
bir yik transferine baglandigini gosteren dogrusal
bir bagimhhg1 gosterir. Ayrica, anodik pik (lpa) igin
akim fonksiyonlari (I,a/ v/%C), konsantrasyona giiglil
bir sekilde bagli olacak sekilde v/? ile azalir (Sekil
2.c). Bu durum, Ekinci et al. tarafindan 2-amino-3-
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(ACPT)'nin,
elektrot Gzerinde elektrooksidasyonunda, kimyasal

cyano-4-phenylthiophene platin

adimin, déntstmli bir yik transferine bagl, hizli bir
sekilde takip eden reaksiyon oldugu ve birinci

dereceden daha yiiksek kinetik oldugu sonucuna yol
actig1 bildirilmistir (Ekinci et al. 2007, Ekinci et al.
2004, Jin et al. 2021).

1440
®
(b) o
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E
s 1400 - 1
o -
uj .
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..
1360 . . .
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o
400505 {
Ca
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Sekil 2. GC/PAAQ modifiye elektrot igin, (a) tarama hizinin kara kokinin pik akimiyla degisimi, (b) tarama hizinin kara
kékiniin logaritmasina karsilik pik potansiyelinin degisimi ve (c) v/2 ye karsilik Ip/ v/2 C grafigi

GC elektrotlari Gzerinde kalin PAAQ filmlerinin
birikmesi, oldukca verimli bir film olusturma sirecini
hizli bir
Elektrokimyasal

goOsteren reaksiyon  olusumunu

gostermektedir. polimerizasyon
sirasinda, polimer birikimi ciplak gozle kolayca
gozlemlenebilir. Bazen, ilk birka¢ ¢evrim sirasinda,
kiicik serbest ylizen polimer dallarinin olusan
polimer filmden koptugu ve calisma elektrotu
ylzeyinin ¢evresinden uzaklastigi gdzlemlendi. Uzun
elektrokimyasal polimerizasyon siirelerinden sonra
(10 c¢evrim icin gereken sireden fazla, yani 15
dakika) elektrot ylizeyinde belirli zincir uzunluguna
sahip oligomerler olusur ve ¢0ziinmeyen
maddelerin elektrot ylizeyinden uzaklasmasi durur.

Uc veya dért cevrime (6 dakika) karsilik gelen kisa

elektrokimyasal polimerizasyon sireleri icin, elde
edilen polimerin rengi acik kahverengiydi. Daha
uzun elektrokimyasal polimerizasyon sireleri (45
dakikalik potansiyel cevrim), elektrot yiizeyinde
kalin filmlerin  birikmesiyle

koyu kahverengi

sonuglandi.
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3.2 Polimer Filmlerin Elektrokatalitik elektrotlarinin  donlsimli  voltametri  egrilerini
Aktiviteleri gostermektedir. Bos GC elektrotunda,

Ag/AgCl/KCl'ye kars! Eya = -0.825 V'de nitrobenzenin
3.2.1 Nitrobenzenin Modifiye Elektrotlarda indirgenmesine karsilik gelen donlisimsiz bir pik
Elektrokatalitik indirgenmesi gozlemlendi. Buna karsilik, modifiye GC elektrotlar

Uzerinde nitrobenzenin rediiksiyonu bos GC
Hazirlanan PAAQ filmlerin nitrobenzenin elektrottan yaklasik 0.07 V daha diisiik potansiyel
indirgenmesine yonelik elektrokatalitik degerinde (Epa = -0.757 V) ve daha yiiksek akim
degeri ile sonuglandi. Bu durum, GC elektrot
Uzerinde PAAQ filmlerinin, nitrobenzenin
rediksiyonu icin elektrokatalitik bir  o6zellik
sergiledigini  gostermektedir.  Ayrica artan

aktivitelerini incelemek i¢in, bos ve modifiye edilmis
GC elektrotlarinin elektrokimyasal davranisi, 0.1 M
PBS'de (pH 7.0) donlsimli voltametri ve

diferansiyel puls voltametri teknikleri ile birlikte nitrobenzen konsantrasyonu (0.0625-8 mM) ile

incelenmistir. Sekil 3.a, 2mM nitrobenzen iceren 0.1 birlikte pik akimi artmaktadir (Sekil 3.b)
M PBS c¢Ozeltisinde bos ve modifiye GC

1,80E-04
4,10E-04 4
(a) (b)
~ 0.0625 mM
12004 1 320E04 4 ___9425mM
— Bos GC '
—_ - —— 0.25mM
< — GC2-AAQ < 230604 1 O
£ 6.00E-05 - £
=z < — 1 mM
< < 140604 | 2 mM
0,00E+00 A — 4mM
= 500E-05{ —@gmm
=
-6,00E-05 r r T -4,00E-05 - r T
‘200 ‘500 ‘800 ‘1100 ' _200 _500 _800 _1 100
Potansiyel (mV) Potansiyel (mV)
2,60E-04
(c)
- 50 mV/s
100 mV/s
1,70E-04 4
—— 200 mV/s
@ 300 mv/s
— 400 mV/s
£ 8.00E-05 -
X — 500 mVi/fs s> <
< / -
-100E-05 #7 ——
-1,00E-04

00 -300 500 700 -900  -1100

Potansiyel (mV)
Sekil 3. 0.1 M PBS (pH 7.0) icinde, (a) 2 mM nitrobenzen varliginda, bos GC (—) ve GC/PAAQ modifiye elektrot (—) igin
kaydedilen déniisiimli voltamogramlar, (b) 0.0625 — 8 mM nitrobenzen konsantrasyon araliginda 0.1 V s tarama
hizinda kaydedilen déniisiimlii voltamogramlar ve (c) 2 mM nitronenzen varliginda 0.05 — 0.1V s farkli tarama hizlarina
ait donlstimla voltamogramlar
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(PAAQ)
rediiksiyon

film modifiye elektrotlarda
elektrokatalitik
davranisini daha iyi anlamak i¢in, 2mM nitrobenzen
iceren 0.1 M PBS (pH 7.0) iginde farkli tarama
(0.05-0.5 v st
voltamogramlari kaydedildi (Sekil 3.c). Artan tarama

Polimer
nitrobenzenin

hizlarinda doénistimli

hizi ile indirgenme pik akimlarinin arttigi gérulebilir.
Ayrica, tarama hizi arttik¢a indirgenme

7,00E-04
o
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o
.
- y = 0.0002x +0.0002
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& PSS ' 3 == 09805
______ PO e ®
ama ® @ @@ y =0.0001x + 3E-05
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=0.0001x + 1E-05
Re=0.0924
1,00E-04 A 0.0001x + 2E-07
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R== 08861
v = TE-0x - 3E-08
0.25 m 2= 00881
00835
-1,00E-04 L - y -
01 03 05 0,7 09

yli2 (V s-1 )112

pik potansiyel degerleri negatif potansiyele dogru
Modifiye elektrot igin, katodik pik
karekokiine

kaymistir.

akimlari, tarama hizlarinin karsi
dogrusal bir bagimhhga sahiptir (Sekil 4.a). Bu
durum, modifiye elektrotlar lizerinde nitrobenzenin
elektrokimyasal indirgenmesinin diflizyon kontrolli
bir sire¢ oldugunu gostermektedir (Marken et al.

1996, Glnaydin 2012, Karabilgin 2012).

-0,86
y=-0.1B15x - 0.6868
b R2= 09034
( ) .
.
-0,82 y=-0.1124% - 08222
»” R2= 08989
g .
L - iD17x- 08032
— : R2= 00071
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4my @ v =-0.0696x - .77
z =
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M Re=00841
05 mMe.
0.25 mhae v =-0.0543x - 0.7529
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00625 ml
-0,7 T T T T T
-0,75 -06 -0,45 -0,3 -0,15 0

Sekil 4. PAAQ yizeyinde, (a) tarama hizinin karekokd ile katodik pik akimlarinin degisimi ve (b) tarama hizinin logaritmasi

ile katodik pik potansiyelinin degisim

Nitrobenzenin modifiye elektrotlar Gzerindeki
elektrorediiksiyon mekanizmasini degerlendirmek
icin, elektrokimyasal olarak donlisimsiiz
reaksiyonlar icin genel reaksiyondaki elektron sayisi

(n) asagidaki denkleme (1) gore hesaplandi.

Iy = (2.99 x 10%)n[(1 — a)n,]/2ADY?C,v/?
(1)

Burada I, anodik pik akimi (A); n, transfer edilen
elektron sayisi; D difiizyon katsayisi (1.0x10° cm?s?
olarak alinmistir); A, calisma elektrotunun ylzey
(0.72
konsantrasyonu (mol cm?3) ve v, tarama hizidir

alani cm?); Co, nitrobenzenin  bulk
(V s%). Bu baglamda, éncelikle tarama hizinin (v */?)
karekoklne karsilik katodik pik akimlar cizildi.
Ayrica, (1-a) n, degerleri, Laviron denklemine (2)
gore tarama hizinin logaritmasi (log v) ile katodik pik
potansiyellerinin  (Epa)  degisimi  kullanilarak
doénisimli  voltamogramlardan

(Laviron et al. 1979).

hesaplanmistir

E. — _Z303RT
pa — (1—a)ng F

logv (2)

Burada R gaz sabiti (8.314 J K* mol™); T, oda sicaklig
(298 K); F, Faraday sabiti; a, ylik transfer katsayisi ve
n,, hiz Dbelirleme adiminda transfer edilen
elektronlarin sayisidir. Sekil 4.b, modifiye elektrot
icin log v'nin bir fonksiyonu olarak pik
potansiyellerinin degisimlerini géstermektedir. Bu
egriler potansiyel degerlerinin log v ile orantih
oldugunu gosterir (Kadish 2000, Rybicka-Jasinska et
al. 2016, Ekinci et al. 2020). Egimlerden PAAQ igin
(1-a) n, degeri 0.595 olarak hesaplanmistir. Bu
degerler Esitlik 2’de kullanilarak PAAQ icin n degeri
3.73 olarak bulunmustur. Yapilan c¢alismalarda
nitrobenzenin indirgemenin aktif tirlerinin esas
fenilhidroksilamin (PHA),
alkali ortamda nitro veya nitrozo radikal anyon, vb.
icerdigi bildirilmistir (Kokkinidis and Juttner 1981,
Gao et al. 1988, Li et al. 2007). Buna gore,

reaksiyon

olarak nitrozobenzen,

nitrobenzenin  indirgenmesi  igin
mekanizmasinin, ilk 4 e” transfer adimi yoluyla fenil
hidroksilamin olusumu olduguiileri strilebilir (Ekinci

et al. 2018, Kacar ve Dalkiran 2020).
ArNO, +4H* + 4e~ —» ArNHOH + H,0

296



2-AAQ ile Modifiye Edilmis CK Elektrotun Elektroanalitik Ozellikleri ve Nitrobenzen Tayininde Uygulanmasi, Selimoglu ve Kudas

2,00E-04

(b)

1,60E-04

1,20E-04 4

8,00E-05 A
y = 2E-05x + 2E-05
R2=10,9513

1,60E-04
(a)
A —e— 8mM
L d
:‘ . —e— 4mM
1,20E-04 4 . b
.p‘ . —o— 2mM
g L]
g . 1mM z
< J .',\\ * o 0.5mM -
s 3 L E
§ 8,00E-05 : : ‘. * - 025mM =
= . 8 « ¢
< s :f\ & & o 0125mM <
s y 4 e
P es % % & % 00625mM
dss % e
L}
4,00E-05 }‘i‘;ﬁ' 3 .
0,00E+00 4

-500 -600 -700 -800 -900
Potansiyel (mV)

4,00E-05 -

0,00E+00

0 2

4 6

8

Konsantrasyon (m)

10

Sekil 5. GC/PAAQ modifiye elektrotlarinda, (a) 0.0625 - 8 mM nitrobenzen konsantrasyon araliginda kaydedilen DPV
egrileri ve (b) 0.0625 —8 mM araliginda nitrobenzen konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak pik akimlarinin grafigi.

GC/PAAQ modifiye elektrotlarda 0.0625 mM - 8 mM
konsantrasyon araliginda nitrobenzen tayini igin
diferansiyel puls (DPV) 6l¢tiimleri yapildi. Ag/AgCl/
KCl'a karsi yaklasik -0.47 V katodik pik degeri,
nitrobenzenin indirgenmesiyle ilgilidir (Sekil 3.b) ve
pik akimlari, artan nitrobenzen konsantrasyonu ile
artmistir (Sekil 5.a). Nitrobenzen konsantrasyonuna
karsilik pik akimi egrisi, 0.0625 — 8 mM araliginda
dogrusal bir iliski gosterir (Sekil 5.b). Nitrobenzen
tayiniicin dedeksiyon tespit limiti (LOD), kalibrasyon
egrisinden elde edilen veriler kullanilarak literatiirde
belirtilen denklemle hesaplanmistir (Sandeep et al.
2018, Gir et al. 2019, Bayraktutan et al. 2022)
dedeksiyon limiti (LOD) degerleri (30) GC/PAAQ
2.294 mM olarak

modifiye elektrotlari icin

hesaplanmistir.
4, Tartisma ve Sonug

Sonu¢ olarak, GC elektrotu Uzerinde 2-AAQ'nun

elektrooksidasyonu sonucunda polimer film

olusumunun gergeklestigini gosterdik. Yizeyde
polimer film, elektrokimyasal tekniklerle karakterize
edildi. Elde edilen polimer modifiye elektrotlarin
elektrokatalitik aktiviteleri dénisimli voltametri
(CV) ve DPV teknikleri kullanilarak noétral ¢ozeltide
nitrobenzen indirgemesi icin arastirildi.
GC/PAAQ  modifiye

elektrotlari ile nitrobenzen tayini icin tespit edilen

Calismamizda  hazirlanan
LOD degerleri literatlirde daha dnceden rapor edilen

sonuglarla  karsilastinlmis  ve  Cizelge 1'de

gosterilmistir.

Cizelge 1. Bu calismada onerilen modifiye elektrotun

performansinin nitrobenzen tayini icin literatirlerde

bildirilen diger modifiye elektrotlarla karsilastirilmasi

Modifiye Lod Korelasyon Referans
elektrot (mol 1) katsayisi
. Luo et al.
Bif/cpe 8.3x107 0.9980
2010
Omc/ddab .
. - Qi et al
kompozit 1.5x10 0.9990
2008
elektrot
%10’ luk C60 - Qian et
karbon pasta 3.0x10 0.9998 al. 1997
elektrot
Asili civa & Liand et
5.0x10 0.9995
damla elektrot al. 2007
Ge/paaq N Bu
modifiye 2.3x10 0.9513 calisma
elektrot

Bu calismada 6nerilen modifiye elektrotun Cizelge
1’de verilen diger bazi voltametrik nitrobenzen
tayini yontemleriyle karsilastirildiginda, o6nerilen
elektrokimyasal yontemle nitrobenzen’in tayini igin
duyarh oldugu anlasiimaktadir.

Sonuclar, polimer modifiye edilmis elektrotlarin, bos
GC elektrotlarina karsilik nitrobenzene karsi daha iyi
indirgenme kabiliyeti sergiledigini gosterdi. Son
olarak, yontem, yeni sensoérlerin imalatina basit ve
nispeten ucuz bir yaklasim sunmaktadir.
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Tegekkiir

Bu ¢alismada imkanlarini esirgemeyen degerli hocalarima
¢alismaya katkilarindan o6turi igtenlikle siikranlarimizi
sunariz.
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