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Arastirma Makalesi

(0)/
Makale Tarihgesi: Bu calismada, Cull-(N,N’-bis(salisiliden)-2-aminobenzilaminin) (CuL)
Eggalt?;}ilﬁ}_lfs-ogézgggg kompleksinin  pol(pirol-ko-o-anisidin)/kitosan ~ kompozit  (Kz)
Online Yaylﬁlar;mz;: 20.12.2023 filmlerinin yiizeyine immobilizasyon islemi 0,15 M asetonitril-LiCIO,

¢ozeltisinde 0,2-2,0 V potansiyel araliginda doniisiimlii voltametri
teknigi ile gergeklestirilmistir. Schiff baz1 metal kompleksinin farkl
monomer mol oranlarindaki ¢ozeltilerde platin elektrota kaplanan

Anahtar Kelimeler:

Pirol, K + filmleri . . . bili lemini Klestisi
o-anisidin ompozit filmlerin yiizeyine immobilizasyon isleminin gerceklestigi
Kitosan SEM goriintiileri ile belirlenmistir. Schiff bazi metal komplekslerinin
Kompozit kompozit filmlerin yiizeyine tutundugu SEM goriintiilerinde ortaya

Elektrokimyasal sentez cikan Schiff bazi metal komplekslerinin karakteristik sekilleri olan

cicek ve c¢ubuk seklindeki yapilarin varligindan agik bir sekilde
kanitlanmigtir. Bunun yaninda elektrokimyasal kararlilik galismalari
kompozit filmlerinin immobilizasyon islemi gerceklestikten sonra
herhangi bir bozulmaya ugramadigimi ve olduk¢a elektroaktif
olduklarim1 gostermistir. Yapilan elektroanalitik caligmalar peroksit
tayini i¢in hazirlanan elektrotlar arasinda en iyi elektrotun Schiff bazi
metal kompleksi tutturulmus 9:1 oranindaki modifiye elektrot oldugu
tespit edilmistir.

Immobilization of Cull-(N,N'-bis(salicylidene)-2-aminobenzylamine) Complex on The Surface of

Poly (pyrrole-co-o-anisidine)/chitosan Composite Films and Hydrogen Peroxide Determination

Research Article ABSTRACT

Article History: In this study, the immobilization of Cu Il (N,N'-bis(salicylidene)-2-
Received: 10.06.2023 aminobenzylamine) (CuL) on the surface of poly(pyrrole-co-o-
Accepted: 15.09.2023 L X . . . .

Published online: 20.12.2023 anisidine)/chitosan composite (Cs) films was carried out in a 0.15 M

acetonitrile-LiClO, solution at the potential range of 0.2-2.0 V by cyclic
voltammetry technique. It was determined by SEM images that the

Keywords:

Pyrrole Schiff base metal complex was immobilized on the surface of the
O-anisidine composite films coated on the platinum electrode in solutions with
ghitosan_ different monomer mole ratios. The presence of flower and rod-shaped
omposite

structures, which are the characteristic shapes of Schiff base metal
complexes, revealed in SEM images that Schiff base metal complexes
are attached to the surface of composite films. In Addition,
electrochemical stability studies have shown that composite films have
not any degradation after immobilization and are quite electroactive.
Electroanalytical studies have shown that the best electrode among the
electrodes prepared for peroxide determination is the modified electrode
with a Schiff base metal complex at a ratio of 9:1.
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ggliin polimerlerin katalitik uygulamalarda destek materyal olarak kullanimlari ile ilgili ¢ok sayida
calisma mevcuttur (Komathi ve ark., 2013; Balint ve ark., 2014) Bu alanda iletken polimerlerin
mekanik termal ve biyo-uyumluluk gibi 6zelliklerini gelistirme konusunda g¢alismalar yapilmaya
devam edilmektedir (Yalginkaya ve Cakmak, 2021; Yalginkaya ve Duran, 2022). Bu 6zelliklerin
gelistirilmesi icin en ¢ok basvurulan yontemler iletken polimerlerin yapilarinin modifiye edilmesi
(Yalg¢inkaya ve Colak, 2012), kopolimer (Chen ve ark., 2009) ve kompozitlerinin (Yalginkaya ve
Duran, 2023) hazirlanmasidir. Bilindigi gibi iletken polimerler kullanim amacina goére kimyasal
yontemle toz halinde iiretilebilmekte ya da elektro-polimerizasyon yontemiyle metallerin yiizeyine
ince bir film seklinde kaplanabilmektedir (Beaujuge ve ark., 2010; Cansu-Ergun, 2019; Cakal ve ark.,
2021; Carbas ve Ergun, 2022). Son zamanlarda 6zellikle metal yiizeyine ince film olarak kaplanmig
iletken polimerin katalitik uygulamalarda kati destek olarak kullanilmasi ile ilgili ¢ok sayida ¢aligma
yapilmaktadir (Ahikari ve ark., 2004; Yalginkaya ve Cakmak, 2021). iletken polimerlerin giiclii
elektronik 6zelliklerine ve biyo polimerlerin biyo- aktif 6zelliklerine sahip metallerin yiizeyinde elde
edilecek kompozit filmlerin sentezlenmesi ile katalizor uygulamalarinda kati1 destek olarak iyi bir
alternatif malzeme olabilecek modifiye yiizeyler olusturulabilir (Karthikiyan ve ark., 2011; Yal¢inkaya
ve Cakmak, 2017). Bu amagla iletken polimerlerin kitosan gibi biyo polimerlerle kompozitlerinin
hazirlanmasi yaygin bir sekilde arastirilmaktadir (Yavuz ve ark., 2009; Yavuz ve ark., 2010). Kitosan
elektrokimyasal yolla tek basina film olusturamamakla birlikte kimyasal yolla homojen ve mekanik
dayanimu iyi filmler olusturabilme 6zelligi vardir. Ayrica bu filmler yiiksek termal ozelliklere de
sahiptirler. Kimyasal yolla hazirlanan kitosan filmlerinin ¢ok fazla uygulama alan1 mevcuttur. Son
yillarda bunlarin katalizér uygulamalarinda kati destek malzeme olarak kullanimiyla ilgili caligmalar
yogun bir sekilde yapilmaktadir (Hu ve ark., 2001). Bilindigi gibi enzim immobilizasyonu
gergeklestirilmis iletken polimer ve kompozit filmlerinin elektrokimyasal biyosensor uygulamalari
oldukgea ilgi gbren bir arastirma konusudur (Yildiz ve ark., 2007; Dervisevic ve ark., 2016; Azak ve
ark., 2018; Cevik ve ark., 2018a; Cevik ve ark., 2018b). Cogunlukla, olusturulan iletken polimer
filmlere enzimler immobilize edilerek duyarli elektrotlar hazirlanmaktadir (Bagyeri ve ark., 2014). Bu
caligmalar ¢ok yogun olmakla birlikte enzimlerin zor izole edilebiliyor olmalari ve kolay bozulmaya
ugramalar1 nedeniyle bunlara alternatif malzemeler olusturma konusu bu alanda oldukga ilgi ¢eken bir
aragtirma konusu haline gelmistir. Son donemlerde Schiff bazi metal komplekslerinin bir metal
ylizeyinde polimerlestirilerek elde edilen ince filmlerinin yiiksek termal kararlilik ve Kkatalitik
Ozellikler gosterdigine dair g¢alismalara sik¢a rastlanilmaktadir. Bu anlamda Schiff bazi metal

kompleksleri enzimler yerine polimer yiizeyine immobilize edilerek hazirlanacak yiizeylerin katalitik
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uygulamalarda iyi bir alternatif olabilecegine dair ¢alismalar olduk¢a ilgi ¢ekici hale gelmeye
baglamigtir (Amiri ve ark., 2011; Uzun ve ark., 2015; Yalginkaya ve ark., 2021).

Temel bir oksitleyici madde olan hidrojen peroksit (H,0,), ¢evre, biyoloji, klinik, gida ve diger birgok
alanda yaygi olarak kullanilmaktadir. Bunun yaninda hidrojen peroksitin viicuttaki konsantrasyonu
fizyolojik denge i¢in de olduk¢a 6nemlidir. Bu anlamda fizyolojik dengeyi kontrol etmek i¢in peroksit
miktarinin belirlenmesi 6nemli bir parametredir (Wu ve ark., 2013). Viicuttaki anormal bir H,0,
miktar1 olusumu bazi hastaliklara sebep olabilir. Hidrojen peroksitin hassas ve giivenilir bir sekilde
belirlenmesi i¢cin bu giine kadar kemiliiminesans, florometri ve titrimetri gibi bircok yontem
gelistirilmistir. Bu yontemler yaygin bir sekilde kullanilmis olsa da ozellikle zaman alict oluslari,
caligma kosullarinin karmasik olmasi, pahali malzemeler gerektirmesi ve uzun 6n islem siirecine sahip
olmalar1 nedeniyle dezavantajlar gostermistir. Bu yontemlere alternatif olarak giiniimiizde, daha hassas
ve daha hizli sonu¢ vermesi, daha ekonomik ve daha kolay olmasi nedeniyle elektrokimyasal
yontemler giderek daha fazla uygulanmaya baslanmistir( Saghatforoush, ve ark., 2011; Rong ve ark.,
2012).

Bu ¢aligsmada, hidrojen peroksit tayininde bu alanda enzimlere alternatif malzemeler olarak yiiksek
termal kararliliga ve katalitik 6zelliklere sahip metal komplekslerinin kullanilmasi planlandi. Destek
malzemesi olarak, onceki bir ¢alismaya gore laboratuvarimizda sentezlenen poli (pirol-ko-o-anisidin )/
kitosan kompozit filmler kullanildi. Kompozit filmler farkli monomer oranlari igeren ¢ozeltilerde
platin elektrot yiizeyine -elektrokimyasal yontemle kaplandi. Daha sonra Schiff bazi bakir
kompleksinin (Cull-(N,N’-bis(salisiliden)-2-aminobenzilaminin) (CuL) elektrokimyasal ydntemle
doniistimlii voltametri teknigi kullanilarak kompozit filmlerin yiizeyine immobilizasyonu ile elektro
katalitik yiizeyler hazirlandi. Son olarak kompozit filmlerine CuL Immobilizasyon islemi ile
hazirlanan elektrotlarin hidrojen peroksit tizerinde elektro Katalitik aktivitesi yine doniisimli

voltametri teknigi kullanilarak incelendi.

Materyal ve Metot

Kullanilan Pirol ve o-anisidin monomerleri Merck firmasindan temin edildi. Ayrica kullanmadan 6nce
damitma islemi uygulandi. Kitosan biyopolimerinin ise Aldrich marka yiiksek molekiiler agirliklt
(%75 deasetillenmis) tiirii kullanildi. (Sekil 1). Diger biitiin kimyasallar analitik saflikta kullanildi.
Calismada doniistimlii voltametri teknigi kullanilarak, ii¢ elektrot yontemi uygulandi. Calisma
elektrotu ve karsi elektrot olarak yiizey alam1 1 cm?® olan platin elektrotlar, Ag/AgCl elektrot ise

referans elektrot olarak kullanildi.
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CHZOH

O,CH3 CHon
_= ©/NH2 H/H \P T H \
ON_H ™~ \OH H/
= H NHZ NH2
Pirol o-anisidin Kitosan

Sekil 1. Pirol, o-anisidin monomerleri ve biyopolimerin kimyasal yapilari

Kompozit filmlerinin Sentezi

Daha o6nce ve literatiirde yer alan calismalarda kullandigimiz yontemle (Yalginkaya ve Cakmak,
2017) poli(pirol-ko-o-anisidin)/kitosan kompozit (Sekil 2) filmleri farkli monomer mol oranlari
(pirol:oanisidin: 9:1, 8:2, 7:3, 6:4, 5:5, 4:6, 3:7.2:8, 1:9) iceren 0.1 g kitosan katilmig toplam derisimi
0.1 M olan monomer ¢ozeltilerinde doniisiimlii voltametri teknigi ile sentezlendi. . Sentez {i¢ elektrot
yontemi kullanilarak gerceklestirildi. Bu ydntemde yiizey alam 2x1 cm’ olan platin elektrotlar hem
kargi hem de galigma elektrotu olarak kullanildi. Referans elektrot olarak ise tiim elektrokimyasal
islemlerde ayn1 Ag/AgCl elektrot kullanildi. Sentez ortami olarak 0.3 M okzalik asitin sudaki ¢ozeltisi
kullanildi. Bunun yaninda biitiin kompozit filmlerinin sentez islemleri 50 mV/sn tarama hizi

uygulanarak 0.2-1.4 V potansiyel araliginda gergeklestirildi.

Cull-(N,N’-bis(salisiliden)-2-aminobenzilaminin) kompleksinin immobilizasyonu:

Hazir bir sekilde temin edilen ve literatiirde bilinen yontemle hazirlanan Schiff bazi metal
kompleksinin  (CuL) (Sekil 2) kompozit filmlerine immobilizasyonu elektrokimyasal olarak
déniisiimlii voltametri teknigi ile gerceklestirildi. Karsit elektrot olarak platin levha (1 cm?) ve
referans elektrot olarak Ag/AgCl elektrotun kullanmildigi ile {i¢ elektrot ydntemi uygulandi.
Immobilizasyon islemine gegmeden 6nce monomer oranlari farkli ¢ozeltiler igerisinde Pt elektrotun
yiizeyine kaplanan kompozit (Kz) filmleri etiivde kullanilarak 50 °C’ de kurutuldu. Immobilizasyon
islemi lityum perklorat iceren 50 ml asetonitril ¢ozeltisine 0.05 g metal kompleksi c¢oziilerek
hazirlanan ¢ozeltide gerceklestirildi. 50 mV tarama hizi uygulanarak 0-2.0 V potansiyel aralig1 se¢ildi
ve 25 tam ¢evrim alind1. Immobilizasyon isleminin ardindan elektrotlar saf su kullanilarak yikandi ve
50°C sicaklikta etiivde kurutuldu. Boylece immobilizasyon islemi tamamlanmis olan modifiye

elektrotlar katalitik uygulamalarda kullanilabilecek duruma hazir hale getirilmis oldu.
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Sekil. 2 Poli(pirol-ko-o0-anisidin)/kitosan kompozitin (a) ve Schiff Baz1 metal kompoleksinin (b) kimyasal yapisi

Peroksit (H,0,) tayini

Calismada elektrokimyasal teknikler arasinda bir takim {istiinliikleri (¢ift yonlii potansiyel taramali ile
elektrokimyasal davraniglarin belirlenmesi gibi) oldugu i¢in doniisiimli voltametri teknigi uygulandi.
Calisma ortami olarak biyolojik pH olmasindan dolay1 ve peroksit igin analiz ortaminin fizyolojik
yapist ile uyumlu olmasi sebebiyle literatiirde ilk olarak tercih edilen pH=7 fosfat tamponu kullanildx.
Oncelikli olarak, Platin elektroda kaplanmis ve yiizeyinde CuL metal kompoleksi immobilizasyonu
gergeklestirilmis modifiye elektrotlarin peroksidin (H,O, elektrokimyasal davranislari tizerindeki
etkileri elde edilen voltamogramlar karsilastirmali olarak degerlendirildi. Deneysel c¢alismalar igin
analit ¢ozeltileri 0,1 M ; 0,01 M ve 0,001 M derisimlerde hazirland1 daha sonra bu ¢ozeltiler pH
degeri 7 olan destek elektrolit ¢ozeltisi igine standart eklemeler seklinde katildi. Peroksidin
elektrooksidasyonu i¢in (metal kompleksi immobilizasyonu gergeklestirilerek modifiye edilmis
kompozit kapli) en iyi etkinlige sahip elektrot tespit edildikten sonra, bu elektrot calisma elektrotu
olarak kullanildi. Daha sonra analit konsantrasyonu ile akim degisimi incelenip duyarlilik grafikleri

olusturuldu. En sonunda LOD degerleri (dogrusal ¢aligsma araliklar1) belirlendi.

Bulgular ve Tartisma

Immobilizasyon islemi

Platin elektrotlara farkli oranlarda monomer igeren ¢ozeltilerde kaplanmis poli(pirol-ko-0-anisidin)/
kitosan kompozitlerinin yiizeylerine Schiff bazi bakir kompleksi immobilizasyonu sirasinda Ag/AgCI
referans elektrot kullanilarak alinan voltamogramlar sirasiyla Sekil 3 ve Sekil 4’ te verildi.
Voltamogramlar incelendiginde birbiri ile oldukc¢a benzer olduklar1 goriilmektedir. En dikkat cekici
noktalardan bir tanesi biitiin voltamogramlarda anodik ve katodik yonde 0.8-1.2 V arasinda metal
kompleksi yapisinda bulunan bakirin (Cu) yiikseltgenme ve indirgenmesine ait oldugu diisiiniilen
piklerin bitiin voltamogramlarda gozlemlenmis olmasidir. Bu da metal kompleksinin kompozit

filmlerinin yiizeylerine tutundugunu gésteren dnemli bir kanit niteligindedir. Ayrica voltamogramlarda
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0.2-0.4 V potansiyel araliginda yine anodik ve katodik yonlerde filmin yiikseltgenme ve

indirgenmesinden kaynaklanan akim degisimleri goriilmektedir.

1/ le-d4A.cm-2
1/ le-dA.cm-2

1/ le-d4A.cm-2
1/ le-4A.cm-2

E/V

Sekil 3 (Pirol:0-anisidin) 9:1(a) , 8:2(b), 7:3(c), 6:4(d), monomer mol oranlarindaki ¢ozeltilerde Pt elektrot
yiizeyine kaplanmig kompozit filmlerine CuL immobilizasyonu sirasinda 0.15 M CH3CN-
LiClO4 ¢ozeltisinde 50 mV tarama hizinda alinan voltamogramlar.

344



1/ l1le-4A.cm-2

1/ le-4A.cm-2

1/ l1le-4A.cm-2

1/ le-4A.cm-2

1/ le-4A.cm-2

E/V

Sekil 4 (pirol:o0-anisidin) 1:1(a) , 4:6(b), 3:7(c), 2:8(d), 1:9 (¢) monomer mol oranlarindaki ¢6zeltilerde Pt
elektrot yiizeyine kaplanmig kompozit filmlerine CuL immobilizasyonu sirasinda 0.15 M CH3CN-LiClO4
¢ozeltisinde 50 mV tarama hizinda alinan voltamogramlar.
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Immobilizasyon isleminden Sonra Kompozit Filmlerine Ait SEM Sonugclar
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Sekil.5 CuL metal kompleksi filmi (a), 9/1 oranindaki kompozit filminin immonilizasyon isleminden 6nce ( 9/1

Kz) ve sonra (9/1 Kz-CuL) SEM goériintiileri.

CuL metal kompleksi filmi ve 9/1 oranindaki kompozit filminin immonilizasyon igleminden 6nce ( 9/1
Kz) ve sonrasina (9/1 Kz-CuL) ait SEM analiz sonuglar1 sekil 5° te verilmistir. Elde edilen SEM
gortintiilerine bakildiginda metal kompleksinin yapisinin gubuklardan olusmus bir ¢igek seklinde
oldugu goriilmektedir. immobilizasyon isleminden &nce kompozit filminin yapisi ise istiflenmis
kiiresel yapilar seklindedir. Immobilizasyon isleminden sonra 9:1 kompozit filminin yiizeyinin ¢ubuk
seklindeki metal kompleksi ile tamamen kaplandig1 agikga goriilmektedir. Sekil 6° ve Sekil 7’ de
verilen farkli monomer mol oranlarindaki c¢ozeltilerde hazirlanan ve immobilizasyon islemi
gergeklestirilmis kompozit filmlerine ait SEM goriintiileri incelendiginde gubuk ve cicek seklindeki
yapilarin biitiin oranlardaki kompozit filmlerinin yiizeylerinde farkli oranlarda ve sekillerde oldugu
goriilmektedir. Sonu¢ olarak SEM goriintiileri biitlin  kompozit oranlarindaki filmlerde metal

komplekslerinin film yiizeylerine tutundugunu kanitlamaktadir.
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Sekil 6. immonilizasyon isleminden sonra farkli monomer mol oranlarindaki [pirol/o-anisidin; 8/2(a), 7/3 (b),
6/4(c), 5/5(d)] Kz-CuL filmlerine ait SEM goruntiileri.
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Sekil 7. immonilizasyon isleminden sonra farkli monomer mol oranlarindaki [pirol/o-anisidin; 4/6 (a), 3/7(b),
2/8(c), 1/9(d)] Kz-CuL filmlerine ait SEM goriintiileri.
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Immobilizasyon islemi Gerceklestirilmis Kompozit Filmlerinin Elektrokimyasal Davramslar
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Sekil 8. Yiizeyinde CuL Immobilizasyon islemi gergeklestirilmis farkli monomer mol oranlarindaki ¢ozeltilerde
[pirol:0-anisidin; 9/1(a), 8/2(b), 7/3(c), 6/4(d)] Pt elektrot yiizeyine sentezlenmis Kompozit (Kz-CuL)
filmlerinin % 3,5 KCI ¢dzeltisinde elde edilen voltamogramlari.

Farkli oranlarda monomer igeren sentez ¢ozeltilerinde Pt elektrot yiizeyine sentezlenen kompozit (Kz)
filmlerine CulL Metal kompoleksi immobilizasyonu gergeklestirildikten sonra elektrokimyasal
kararliliklarin1 belirlemek amaciyla 0.1 M KCI elektrolit ¢6zeltisinde Ag/AQCI referans elektrot
kullanilarak elde edilen voltamogramlar sirasiyla Sekil 8 ve Sekil. 9 da verilmistir. Verilen
voltamogramlara bakildiginda ileri ve geri doniisiimlerde akim degerlerinin oldukc¢a kararli oldugu
goriilmektedir. Bu da immobilizasyon islemi gergeklestirilmis kompozit filmlerinin (Kz-CuL)
elektrokimyasal olarak yiiksek bir kararliliga sahip olduklarimi gdstermektedir (Yalginkaya ve ark.,
2010). Akim degerlerindeki kararlilik ayrica kompozit filmlerin immobilizasyon islemi

gerceklestirildikten sonra herhangi bir bozulmaya ugramadigimi da kanitlamaktadir.
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Sekil 9. Yiizeyinde CuL immobilizasyon islemi gergeklestirilmis farkli monomer mol oranlarindaki ¢ozeltilerde
[pirol:o-anisidin; 5:5(a), 4:6(b), 3:7(c), 2:8(d), 1:9( e)] Pt elektrot yiizeyine sentezlenmis Kompozit (Kz-Cu)
filmlerinin % 3,5 KCI ¢dzeltisinde elde edilen voltamogramlari
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Peroksit Tayini Sonug¢lari

Notr  (pH=7 ) fosfat tampon ortami biyolojik ortam oldugundan genellikle literatiirde en ¢ok
calisilacak pH ortami olarak sec¢ilmektedir. Bu sebepten dolay:r bu ¢alismada H,0; © in belirlenmesinde
pH degeri 7 olan elektrolit ortam kullanilmugtir.

Sekil 10’ da cakistirilarak verilen voltamogramlarda kompozit monomer mol orani degisiminin CulL
kompleksi ile modifiye edilmis elektrotlarin katalitik aktivitesi tizerine etkisi incelenmistir.
Voltamogramlara bakildiginda CuL kompoleksi ile modifiye edilmis kompozit elektrotlarda monomer
mol oranlar1 degistikce katalitik etki, pik potansiyeli ve pik akimlarinda belirgin degisiklikler

goriilmektedir.

1.9 pt ¢z cu pbs h202.bin
2.8 pt ¢z cu pbs h202.bin
3.7 pt cz cu pbs h202.bin
55 cz cu pt pbs h2o'2 bin

opt J POS NLOL DN

cu pt pbs h202.b

Current / A

Potential / V

3.00 -

2.50 -

2.00 -

1.50 -

1.00 -

0.50 -

0.00 T T T T T T T T 1
9/1Cu 8/2Cu 7/3Cu 6/4Cu 5/5Cu 4/6Cu 3/7Cu 2/8Cu 1/9Cu

Sekil 10 pH=7 fosfat tamponu ortamindaki Cu metal kompleksi immobilizasyonu ile hazirlanan modifiye
elektrodun farkli kompozit oranlarinda H,O, lizerinde katalitik aktivitesinin incelenmesi (Grafik H,0,
indirgenme pik akim degerleri esas alinarak ¢izilmistir).
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Tablo 1. Baz1 H,O, biyosensor elektrotlarin analiz performanlarinin mevcut ¢alisma ile

karsilastirilmasi
Elektrot pH Dogrusal Araik(uM) LOD(uM) Ref.
Polianilin/Grafen-karbon (HRP) 4.3 0.5-100.0 0.17 Sheng Vd. (2008)
Polipirol/Alumina/Pt (HRP) 6.5 0.01-15.0 - Ekanayake Vd. (2008)
Karbon Pasta (Hemoglobin) 7.0 1.0- 500.0 0.32  Baghayeri Vd. (2014)
Poly(N-[3-(trimehoxysiyl)propil]an)HPR 7.0 10-1000.0 0.06 Komathi Vd. (2013)
Poly(m-fenilendiamin)/GCE(Ag) 7.5 100-10000.0 0.88 Wu Vd. (2013)
9/1 Kz-CuL 7.0 2.0-17.7 0.54 Yapilan ¢alisma

LOD: Dedeksiyon Limiti; HRP: Horseradish peroksidaz; GCE: Cams1 karbon elektrot

Sekil 10° da verilen voltamogram degerlendirildiginde 9:1 Kz-CuL modifiye elektrot ile H,O,
konsantrasyon artist akim degisimi iliskisi belirlenmis, LOD degeri 5,4.10” dogrusal ¢alisma araligi
2.10° — 1,77.10° M olarak bulunmustur. Elde edilen degerler tablo 1° de verilen degerlerle
kiyaslandiginda degerlerin literatiirle uyumlu oldugu ve dolayisiyla 9:1 Kz-CuL modifiye elektrotun

uygulamada alternatif elektrot olarak kullanilabilecegini gostermektedir.

Sonug¢

Pol(pirol-ko-o-anisidin)/kitosan kompozit filmleri elektrokimyasal yontemle farkli oranlarda monomer
iceren ¢oOzeltilerde doniisiimlii voltametri teknigi kullanilarak platin elektrot yiizeyine ince film
seklinde kaplandi. Platin elektrot yiizeyine kaplanan kompozit filmlerin yiizeyine Cull-(N,N’-
bis(salisiliden)-2-aminobenzilaminin) kompleksi immobilizasyonu 0,15 M LiCIO, igeren asetonitril
¢ozeltisi igerisinde uygun bir potansiyel araliginda (0,2-2,0 V) doniisiimlii voltametri teknigini
uygulanarak basarili bir sekilde gergeklestirildi. Schiff bazi Cu kompleksinin platin elektrot yiizeyine
kaplanan kompozit filmlere immobilizasyonunun gergeklestigi SEM analizleri ile karakterize edildi.
SEM goriintiileri Schiff baz1 metal komplekslerinin karakteristik yapisi olan ¢ubuk ve ¢icek seklindeki
yapilarin biitlin oranlardaki kompozit filmlerinin yiizeylerinde farkli oranlarda ve sekillerde
tutundugunu gosterdi. Yiizeyinde metal kompleksi immobilizasyonu gerceklestirilmis farklt monomer
oranlarindaki kompozit filmlerin elektrokimyasal kararlilik ¢aligmalari sonucunda kompozit filmlerin
immobilizasyon isleminden sonra herhangi bir bozulmaya ugramadigi ve iyi bir elektrokimyasal
kararlilik gosterdigi belirlenmistir. Ayrica yapilan elektroanalitik deneyler sonucunda peroksit
tayininde etkin elektrotun Schiff bazi metal kompleksi immobilizasyonu gerceklestirilmis 9:1
oranindaki modifiye elektrot oldugu ve dolayisiyla bu elektrotun peroksit tayini uygulamalarinda

alternatif olabilecegi tespit edilmistir.
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