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VOLT-AMPER-METRI=VOLTAMMETRI

* Voltammetri; Polarize bir mikro elektrodun potansiyeli bir referans
elektroda karsi pozitif veya negatif yonde strekli arttirilirken karsi
elektrot ile calisma elektrodu arasindaki akimin olculdigt bir grup
elektroanalitik teknigin genel ismidir.[1]

* Polarografi; Polarize elektrot olarak civa damla elektrodunun
kullanildigi voltammetrinin 6zel adi ve temelidir.
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VOLTAMMETRI CIHAZLARI
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Voltammetrik Analizoriin (Potansiyostat/Galvanostat)
Calisma Prensibi
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VOLTAMMETRIDE KULLANILAN ELEKTRODLARIN SINIFLANDIRILMASI
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Modifiye Elektrotlar

Elektrokimyasal calismalarda kullanilan
calisma  elektrotlarinin ~ duyarlik  ve
secimliligi artirmak amaciyla bunlarin

kimyasal yada elektrokimyasal nitelikleri

degistirilerek  herbiri  farkli  calisma

kosullarinda hazirlanan modifiye

elektrotlar gelistiriimekte ve bu tir

elektrotlarin sayilari her gecen gln

artmaktadir.



ELEKTROT MODIFIKASYON YONTEMLERI

» Yuzeye kaplama (damlatma) yada daldirmali adsorpsiyon yoluyla

» Modifiye edici maddenin vyalin elektrot ylzeyine kovalent
baglanmasi ile

» Yalin elektrot yilizeyinde polimer yada polimer kompozit film
olusumu (elektropolimerizasyon) ile

» Calisma ortaminda az ¢oziinen modifiye maddelerin camsi karbon
toz/grafit/karbon nanotlip gibi yuksek iletkenlige sahip elektrot
malzemesi ile karistirilarak kompozit olusturulmasi.

gibi bircok yontemle modifikasyon yapilabilir.



Kimyasal Modifiye Elektrotlarinin Hazirlanma Amaci

» Kararli  kimyasal yapiya sahip tekrarlanabilir ylizey

morfolojisi ve mikro/nano yapi olusturmak,
» Calisma potansiyel araligini genisletmek,
» Girisimci iyon veya molekiillere karsi diren¢ kazandirmak,
» Korozyonu 6nlemek
» Molekiler elektronikte kullanimini arastirmak

» Elektrokromik ozellikte malzeme gelistirmek



Polimer Modifiye Elektrotlar

Genel olarak bir iletken ylizeyini modifiye etmek, voltammetrik bir olcimtin
secimliligini ve duyarlihgini artirma amacina yoéneliktir. Bu modifiye etme

yontemlerinden bir tanesi de elektrot yiizeyini bir polimerle kaplamaktir.

Polimer kapli elektrotlar kimyasal ve elektrokimyasal bakimindan aktif merkezler
icerirler. Bu aktif merkezler analitin ylzeyde secimli olarak elektroaktif hale

gelmesini yani indirgenme ve ylikseltgenme 6zelligi kazanmasini saglar.

Polimer kaplama monomerden yola c¢ikarak elektropolimerizasyon seklinde

yapilabilir[2].
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Kalem Grafit Elektrot (Pencil Graphite Electrode, PGE)

PGE’nin temel bilesenleri,
* Grdfit (%65)
* Kil (%30)
* baglayici (wax, recine veya polimer) (%5)
Baglayici miktari sabit iken grafit ve kil farkh sertlik dereceleri icin hassas bir sekilde
tanimlanan formdllere gore karistirilir.
Grafit ve kilin farkli ylizdelerde karistirilmasi ile degisik sertliklerde kalem grafitler Uretilir.
GUnumuzde piyasada 10H'den 10B'ye kadar olceklenen 22 cesit kalem bulunabilir.
Bir kalemde B (Blackness, siyahlik) yiizdesi arttikca grafit icerigi artar ve bu nedenle kalemler
daha yumusak ozellik kazanir. H (Hardness, sertlik) yuzdesi arttikca kil icerigi artar ve ve bu
nedenle kalem daha sert 6zellik kazanir.

Ornegin HB kalem, dlcegin tam ortasindadir ve tipik olarak yaklasik %68 grafit, %26 kil ve

%5 wax icerir.



Bir elektrot malzemesi olarak degerlendirildiginde
PGE’nin ozellikleri

viksek elektrokimyasal reaktivite,
yuksek elektrik iletkenligi,

lyi mekanik sertlik,

modifikasyon kolayligi,

dusuk zemin akimi

kolay kullanim,

zaman alici elektrot ylizey temizleme / parlatma adimi
gerektirmemesi

minyaturize ve modifiye edilebilmesi ve bu sayede secicilik ve
duyarhgin iyilestirilmesi



Polimer modifiye PGE ornekleri
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Polimer modifiye PGE ornekleri
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0.1 M pH 7 fosfat
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Ardindan-1Vand +1V
potansiyel araliginda 100
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Poly xylenol oranj

modifikasyonu
0.1 mM xylenol oranj ve 0.1
M pH 10 fosfat ¢ozeltisinde
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déngii CV
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Polimer modifiye PGE ornekleri
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Polimer modifiye PGE ornekleri
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Gida takviye lirlinlerinde molibden tayini

Poly xylenol orange
modification
7 cycles between-0.4Vand +2
V with 150 mV/sin 0.1 mM
xylenol orange and 0.1 M pH 10
phosphate solution

Poly Eriochrome black t
modification
Firstly 20 cycles between-0.4V
and +1.4V with 100 mV/sin
0.05MH,S0, and 1 mM
Eriochrome blackt, secondly
same procedurein0.01M
NaOH and 1 mM Eriochrome
blackt

O ————————))
Poly methyl red modification
30 cycles hetween -0.4 Vand
+1.2V with 100mV/sin 0.5 mM
methyl red, 0.1 MKCl and 50
mM pH 8 phosphate buffer
solution
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Polimer modifiye PGE ornekleri
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Su orneklerinde hidrazin tayini

p-EBT/PGE Electrocatalytic electrode reaction



POLIKAFEIK ASIT MODIFIYE PGE
HAZIRLANMASI, KARAKTERIZASYONU ve
ASKORBIK ASIT TAYIiNI iCIN UYGULANMASI



Polikafeik Asit Modifiye PGE (p-KA/PGE) Hazirlanmasi
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0.15 M pH =4 PBS ve 2 mM Kafeik asit
varliginda 0.1V ile 0.9V arasinda

30 mV/s tarama hizinda 10 dongi
alinarak modifiye edildi.




CV Karaldenizasyon Modifiye Elektrot Karakterizasyonu
—— Yaln PGE
0.04 1| — poli(kafeik asit) PGE
002 | 0.1 M KCI ile 1 mM K;Fe(CN),
. cOzeltisinde -0.5 V ile 1.0 V arasinda
= 100 mV / s tarama hizinda 1 dongi
0,00 A . ..
yapilarak  dongusel voltammogrami
alindi.
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