
 

 

*Corresponding author, e-mail: ttabanligil@gazi.edu.tr  DOI: 10.29109/gujsc.1013085 

GU J Sci, Part C, 10(1): 15-26 (2022) 

Gazi University 

Journal of Science 
PART C: DESIGN AND TECHNOLOGY 

http://dergipark.gov.tr/gujsc 

Investigation and voltammetric determination of the electrochemical behavior 

of 2-nitrophenol on a graphite pencil electrode surface modified with 4,4'-

diaminobenzophenone molecule 

 

Tuğba TABANLIGİL CALAM 1,*  Süleyman ÇALIŞKAN 2  Gülşen TAŞKIN ÇAKICI3  

1Technical Sciences Vocational High School, Gazi University, ANKARA 

2Graduate School of Natural and Applied Sciences, Gazi Universitesi, ANKARA 

3Yıldızeli Vocational High School, Sivas Cumhuriyet University, SİVAS 

 

 

Article Info: 

Research article 

Received: 21.10.2021 
Revision: 20.12.2021 

Accepted: 25.12.2021 

 

Highlights 

• A cheap, sensitive 

and selective sensor 

was prepared. 

• The detection of 2-

NP, which has a toxic 
effect, was made. 

• The sensor has a 

successful analytical 
application for 2-NP 

determination in real 

samples. 

 

Keywords 

Electropolymerization 
Modification 

2-nitrophenol 

Toxic 

Determination 

 

 

 Graphical/Tabular Abstract 

In this study, a 44-DABP/PGE modified electrode was prepared by coating graphite pencil 

electrode (PGE) surface with 4,4'-diaminobenzophenone (44-DABP) molecule. The coating 

process was carried out using the cyclic voltammetry (CV) method, in 1×10-4 mol L-1 44-DABP 

solution, with the number of 10 cycles. The prepared 44-DABP/PGE electrode was characterized 

by electrochemical methods using CV and electrochemical impedance spectroscopy (EIS) 

techniques. In addition, the electrochemical behavior of 2-nitrophenol (2-NP) on the 44-

DABP/PGE surface was investigated using CV and differential pulse voltammetry (DPV) 

techniques, and then the voltammetric determination was performed with the DPV technique.  

Under optimum conditions, it was determined that the current value of the reduction peak of 2-

NP increased approximately 20 times by modifying the PGE electrode surface with 44-DABP.  

 

Figure A. Reduction reaction and reduction peak of 2-NP on the prepared 44-DABP/PGE 

surface 

Purpose: The aim of this study to develop a new, cheap and applicable sensor in real samples 

used for the determination of 2-NP. 

Theory and Methods: The modified electrodes have acquired wide applications in various 

physical, chemical and electrochemical methods are available for coating electrode surfaces with 

organic or inorganic materials. The modified electrodes are using in electrochemistry research 

due to their low cost, rapid response, low detection limit and high selectivity and high sensitivity. 

Results: The working range for 2-NP with 44-DABP/PGE modified electrode was found as 0.75–

15 µM and the detection limit (LOD) was 0.23 µM. It has been found that the 44-DABP/PGE 

electrode has good repeatability for the 2-NP determination. The determination of 2-NP in tap 

water by using the modified electrode has been successfully performed using the standard 

addition method with a good recovery and low relative standard deviation. 

Conclusion: This study has indicated that the 44-DABP/PGE electrode exhibited highly 

electrocatalytic activity to 2-NP reduction. The prepared electrode was successfully used to the 

determination of 2-NP with no interference from common species present in real samples. 
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 Abstract 

In this study, a 44-DABP/PGE modified electrode was prepared by coating graphite pencil 

electrode (PGE) surface with 4,4'-diaminobenzophenone (44-DABP) molecule. The 

coating process was carried out using the cyclic voltammetry (CV) method, in 1×10-4 mol 

L-1 44-DABP solution, with the number of 10 cycles between -1.5 V and +1.5 V with 0.1 

Vs-1 scan rate. The prepared 44-DABP/PGE electrode was characterized by 

electrochemical methods using CV and electrochemical impedance spectroscopy (EIS) 

techniques. In addition, the electrochemical behavior of 2-nitrophenol (2-NP) on the 44-

DABP/PGE surface was investigated using CV and differential pulse voltammetry (DPV) 

techniques, and then the voltammetric determination was performed with the DPV 

technique. With the 44-DABP/PGE electrode, optimum conditions such as supporting 

electrolyte and pH suitable for 2-NP determination were determined. Under optimum 

conditions, it was determined that the current value of the reduction peak of 2-NP increased 

approximately 20 times by modifying the PGE electrode surface with 44-DABP. The 

working range for 2-NP with 44-DABP/PGE modified electrode was found as 0.75–15 µM 

and the detection limit (LOD) was 0.23 µM. It has been found that the 44-DABP/PGE 

electrode has good repeatability for the 2-NP determination. The determination of 2-NP in 

tap water by using the modified electrode has been successfully performed using the 

standard addition method with a good recovery and low relative standard deviation. 

Grafit Uç Elektrot Yüzeyinde 4,4’-diaminobenzofenon’un 

Elektropolimerleşmesi ile Hazırlanan Modifiye Elektrot 

Kullanılarak 2-Nitrofenolün Elektrokimyasal Davranışının 

İncelenmesi ve Voltametrik Tayini 

Öz 

Bu çalışmada, 4,4’-diaminobenzofenon (44-DABP) molekülünün grafit kalem uç elektrot 

(PGE) yüzeyinde elektropolimerleşmesi ile 44-DABP/PGE modifiye elektrodu 

hazırlanmıştır. Elektropolimerleşme yöntemi ile kaplama işlemi, dönüşümlü voltametri 

(CV) yöntemi kullanılarak 1×10-4 molL-1 44-DABP çözeltisi içerisinde, 10 çevrim sayısı 

ile -1,5 V ile +1,5 V arasında 0,1 Vs-1 tarama hızıyla potansiyel taraması yapılarak 

gerçekleştirilmiştir. Hazırlanan 44-DABP/PGE elektrodu CV ve elektrokimyasal 

impedans spektroskopisi (EIS) teknikleri kullanılarak elektrokimyasal yöntemlerle 

karakterize edilmiştir. Ayrıca, 44-DABP/PGE yüzeyinde 2-nitrofenolün (2-NP) 

elektrokimyasal davranışı CV ve diferansiyel puls voltametrisi (DPV) teknikleri 

kullanılarak incelenmiş ve ardından DPV tekniği ile voltametrik tayini yapılmıştır. 44-

DABP/PGE elektrodu ile 2-NP tayini için uygun olan destek elektrolit ve pH gibi çalışma 

şartları belirlendi. Optimum şartlarda, PGE yüzeyinin 44-DABP ile modifiye edilmesiyle, 

2-NP’nin indirgenme pikinin akım değerinde yaklaşık 20 kat artış olduğu belirlendi. 

odifiye elektrot ile 2-NP için çalışma aralığı 0,75–15 µM ve gözlenebilme sınırı (LOD) 

0,23 µM olarak belirlendi. 44-DABP/PGE elektrodunun 2-NP tayininde iyi bir 

tekrarlanabilirliğe sahip olduğu tespit edildi. Son olarak modifiye elektrotla, musluk 
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suyunda standart ekleme yöntemi kullanarak iyi bir geri kazanım ve düşük bağıl standart 

sapma (BSS) değerleri ile 2-NP tayini başarıyla gerçekleştirilmiştir. 

1. GİRİŞ (INTRODUCTION) 

Fenoller en yaygın kirleticilerden olan kimyasal bileşiklerdir. Fenoller endüstriyel atık sularda yaygın 

olarak bulunurlar ve tüketilen suyun kalitesi açısından dikkat edilmesi gereken atık bileşiklerdir. Nitro 

grupları (-NO2) içeren fenolik bileşikler nitrofenoller olarak bilinirler. Patlayıcı, çeşitli ilaçlar, böcek ve 

mantar öldürücü ilaçlar, endüstriyel kimyasallar ve organik boyaların üretimi sırasında kullanılırlar [1-3]. 

Ancak, atık olarak doğaya karışmakta ve kanserojen ve mutajen özelliklerinden dolayı canlılar için tehdit 

oluşturdukları için yüksek bir toksisiteye sahiptir. Endüstriyel atık sularda ve tarımsal bölgelerde 

bulunabilen ve bir nitrofenol türevi olan 2-nitrofenol (2-NP) bileşiklerinin içme suyunda bulunabilecek 

düşük derişimleri bile istenmeyen koku ve tada yol açar [4]. Canlı sağlığı ve çevre ekosistemi açısından bu 

toksik etkileri sebebiyle 2-NP (Şekil 1) bileşikleri, Birleşik Devletler Çevre Koruma Ajansı (USEPA) 

tarafından öncelikli kirleticiler arasına alınmıştır [5]. Bu toksik etkisi nedeniyle 2-NP’nin çeşitli çevre 

numunelerindeki tayini önemlidir. Literatürde bildirilen bazı çalışmalarda 2-NP tayini, yüksek performanslı 

sıvı kromatografisi (HPLC) [6, 7], spektrofotometri [8, 9], floresans [10], kapiler elektroforez [11] ve gaz 

kromatografisi [12] teknikleri kullanılarak yapılmıştır. Bu çalışmalara alternatif olarak 2-NP tayinini 

elektrokimyasal yöntemler kullanılarak da yapılan çalışmalar vardır [1, 2, 13-15]. Diğer tekniklerle 

kıyaslandığında elektrokimyasal yöntemlerin kullanımı, uygulamasının basit ve hızlı oluşunun yanı sıra 

düşük maliyetli, yüksek seçiciliğe ve duyarlılığa sahip oluşu nedeniyle çokca tercih edilmektedirler [16-

19].  

 

Şekil 1. 2-NP’nin kimyasal yapısı 

Voltametrik yöntemler, analitik tayinlerde en yaygın kullanılan elektroanalitik metotlar arasındadır. Çünkü 

voltametrik yöntemler, yüksek duyarlılık ve seçiciliğe sahip olup, az miktar numunenin tayinine olanak 

sağlamaktadır. Ayrıca voltametrik yöntemlerle tayinlerde genellikle herhangi bir ön hazırlık işlemi 

gerekmediğinden, kısa sürede tayin mümkün olmaktadır. Tüm bunlara ek olarak diğer alternatif yöntemlere 

kıyasla, daha düşük maliyetle, düşük tayin sınırı, iyi bir tekrarlanabilirlik ve kararlılıkla tayini mümkün 

kılar [20-21].  

Voltametride çalışma elektrodu olarak altın, platin, gümüş gibi metal yüzeylerinin kullanımın yanı sıra, 

yüksek duyarlılık ve seçicileğe ve geniş bir potansiyel aralığında çalışma yapılmasına olanak sağlaması 

nedeniyle karbon bazlı elektrotların kullanımı çok yaygındır [21, 22]. Son zamanlarda kullanılan karbon 

pasta elektrotlar (CPE), camsı karbon elektrot (GCE) ve kalem grafit elektrotlar (PGE) yaygın olarak 

kullanılmaktadır [23-25]. Çalışma elektrodu olarak kullanılan PGE, temin edilmesi çok kolay, maliyeti çok 

düşük olan bir materyaldir. Ayrıca PGE, tek kullanımlık olmasından dolayı elektrot temizleme sürecinde 

kaybedilen zamandan da tasarruf sağlamaktadır [21]. Literatürde 2-NP tayini için hazırlanan çeşitli 

modifiye elektrotlar mevcuttur. Rahman ve arkadaşları, camsı karbon elektrot kullanarak elektrokimyasal 

yöntemle 2-nitrofenol tayini yapmıştır [26]. Tabanlıgil Calam, camsı karbon elektrodu yüzeyini 1-Amino-

2-naftol-4-sülfonik asit (ANSA) ile modifiye etmiş ve hazırlanan yeni yüzey ile 2-NP tayinini 

gerçekleştirmiştir [1]. Baysal ve arkadaşları, kalem uç elektrodu 3-amino-1,2,4-triazol-5-tiyol (3AT5T) 

molekülü ile modifiye etmişler ve hazırladıkları yeni yüzey ile 2-NP tayinini başarıyla gerçekleştirmişlerdir 

[2]. 

Bu çalışmada, PGE elektrodu yüzeyinde 4,4'-diamino benzofenon (44-DABP) molekülünün 

elektrokimyasal yolla polimerleştirilmesi ile yeni bir modifiye elektrot (44-DABP/PGE) hazırlanmıştır. 

Hazırlanan 44-DABP/PGE modifiye elektrodu CV ve EIS gibi elektrokimyasal yöntemlerle karakterize 

edilmiştir. 44-DABP/PGE modifiye elektrodu yüzeyinde 2-NP tayini için uygun destek elektrolit ve pH 
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değeri gibi optimum koşullar belirlenmiştir. Gerçek numune olarak kullanılan musluk suyunda standart 

ekleme yöntemi ile 2-NP tayini yapılarak modifiye elektrodun analitik uygulaması gerçekleştirilmiştir. 

 

2. MATERYAL VE METOTLAR (MATERIALS AND METHODS) 

2.1. Kullanılan Kimyasallar (Chemicals Used) 

Tüm kimyasallar analitik reaktif derecesindedir. Çalışmada kullanılan 4,4’-diaminobenzofenon, 2-

nitrofenol, fosforik asit, potasyum klorür Sigma-Aldrich, Sodyum asetat, asetik asit, sodyum fosfat 

monobazik, sodyum fosfat dibazik, borik asit ve sodyum hidroksit Merck marka kullanılmıştır. 2-NP'nin 

stok çözeltisi, saf su kullanılarak 1×10-2 M derişimde hazırlanmıştır. PGE elektrodunu kaplamak için 

kullanılan 44-DABP çözeltisi 0.1 M KCl çözeltisi içerisinde çözülerek hazırlanmıştır. 

2.2. Elektrokimyasal Ölçümler ve Cihazlar (Electrochemical Measurements and Devices) 

Elektrokimyasal deneyler, bilgisayar kontrollü Ivium marka, compactstat model potansiyostat kullanılarak 

üç elektrotlu elektrokimyasal hücre sistemiyle gerçekleştirildi. Çalışma elektrodu olarak grafit kalem uç 

elektrot (Faber Castell marka, 3.15 mm çapında), karşı elektrot olarak platin tel (BAS, MW-1032) ve 

referans elektrot olarak Ag/AgCl/KCl (sat.) (BAS, MF-2052) kullanılmıştır. Elektrokimyasal ölçümlerde 

CV, elektrokimyasal impedans spektroskopisi (EIS) ve diferansiyel puls voltameri (DPV) teknikleri 

kullanıldı.  

Tüm sulu çözeltiler, Nüve marka ND8 model su arıtma sistemi ile üretilen saf su kullanılarak hazırlanmıştır. 

Elektrot yüzeylerinin temizliğinde Isolab marka ultrasonik banyo kullanılmıştır. Hazırlanan çözeltilerin pH 

ayarlamaları için Ezodo marka, PL-700PC model dijital pH metre kullanılmıştır. 

2.3. 44-DABP/PGE modifiye elektrodun hazırlanması (44-Preparation of DABP/PGE modified 

electrode) 

İlk olarak, PGE'nin yüzeyi 0,05 µm alümina bulamaçları ile mekanik olarak parlatılmış ve saf su ile 

durulanmıştır. Elektrokimyasal ölçümlerden önce, grafit kalem ucunun sadece alt ucu açık kalacak şekilde, 

çözeltiye temas eden yan yüzeyleri teflon bant ile sarılmıştır. Hazırlanan PGE, dikey olarak sabitlenerek 

elektrokimyasal hücre içindeki çözelti içine daldırılmıştır. Elektrot yüzey modifikasyonu, 0.1 M KCl 

çözeltisi varlığında 0,1 mM 44-DABP çözeltisi içinde, -1.5 ve +1.5 V potansiyelleri arasında 0.1 Vs-1 

tarama hızıyla 10 döngü ile çoklu dönüşümlü voltametri tekniği kullanılarak gerçekleştirilmiştir. 

 

3. SONUÇLAR VE TARTIŞMALAR (CONCLUSIONS AND DISCUSSIONS) 

3.1. Modifiye Elektrodun Hazırlanması (Preparation of the Modified Electrode) 

İlk olarak, PGE'nin yüzeyi 0,05 µm boyutundaki alümina süspansiyonu ile mekanik olarak parlatılmış ve 

saf su ile durulandı. PGE gövdesi, sadece yuvarlak alt ucu açıkta olacak şekilde Teflon bantla sıkıca 

kaplandı. 44-DABP filmin yalın PGE üzerinde birikimi, 100 mVs-1 tarama hızı ile -1.5 ve + 1.5 V 

potansiyelleri arasında 10 döngü ile 0.1 mM 44-DABP ve 0.1 M KCl içeren sulu bir çözelti içinde 

dönüşümlü voltametri (CV) tekniği kullanılarak gerçekleştirildi. Hazırlanan modifiye elektrot (44-

DABP/PGE), saf su kullanılarak durulanmış ve kullanıma hazır hale gelmiştir.  
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Şekil 2’de yalın PGE yüzeyinde 44-DABP filminin elektro-polimerleşmesi sırasında elde edilen çoklu 

dönüşümlü voltamogramlar (CVs) görülmektedir. Yaklaşık +0.17 V potansiyelde 44-DABP’a ait 

karakteristik tersinmez anodik pik gözlenmiştir. Döngü sayısının artması ile pik akımında kademeli bir artış 

gözlendi. Ayrıca ilk döngüde -0,9 V’da tersinmez katodik piki görülmektedir. Ancak artan döndü sayısı ile 

pik akımı giderek küçülmüştür. Bu sonuçlar, 44-DABP filmin PGE yüzeyi üzerinde elektropolimerize 

olduğunu gösterir. 

 

Şekil 2. PGE yüzeyinde 0,1 M KCl varlığındaki 0,1 mM 44-DABP'nin -1,5 ile 1,5 V potansiyel aralığında 

10 döngü için elektropolimerizasyonunu gösteren çoklu dönüşümlü voltamogramları. Tarama hızının 

değeri 100 mVs-1'dir. 

3.2. Modifiye Elektrodun CV ve EIS Teknikleri ile Karakterizasyonu (Characterization of Modified 

Electrode with CV and EIS Techniques) 

Modifiye edilmiş yüzeyleri yalın yüzeyle karşılaştırmak ve elektrokimyasal tekniklerle karakterize etmek 

için, ferrosen ve Fe(CN)6
3-/4- gibi redoks probları yaygın olarak kullanılmaktadır [27]. Redoks problarının 

yalın PGE ve 44-DABP/PGE yüzeylerindeki elektrokimyasal davranışları incelenmiştir. Susuz ortam 

olarak asetonitril içinde hazırlanan 0,1 M TBATFB  ve 1,0 mM ferrosen (susuz ortam) içeren çözelti (Şekil 

3A) ve sulu ortam olarak 0,1 M KCl çözeltisinde 1 mM K3Fe(CN)6/K4Fe(CN)6 çözeltisi (Şekil 3B) 

varlığında  modifiye elektrodun voltametrik karakterizasyonu CV tekniği kullanılarak gerçekleştirilmiştir. 

PGE yüzeyinde 44-DABP filmi, K3Fe(CN)6/K4Fe(CN)6 redoks çiftinin elektron transferini bloke etti ve 

ferrosenin elektron transferini azalttı. Bu durum, elektrot yüzeyinde olabilecek küçük boşluklardan 

kaynaklanıyor olabilir [28]. 

 

Şekil 3. (A) Asetonitril ortamında 0,1 M TBATFB ve 1 mM ferrosenin ve (B) 0,1 M KCl varlığında 1 mM 

K3Fe(CN)6/K4Fe(CN)6‘nin yalın PGE ve 44-DABP/PGE yüzeylerinde alınan CV'leri. Tarama hızının 

değeri 100 mVs-1'dir 
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Yalın PGE ve 44-DABP/PGE yüzeyleri ile 0,1 M KCl ve 1 mM K3Fe(CN)6/K4Fe(CN)6 çözeltisi ortamında 

alınan elektrokimyasal impedans sektrumları (EIS) ve fitleme ile elde edilen eşdeğer devre modelleri Şekil 

4'te verilmiştir. İlk eleman olan R1, hücre direncini ve R2, yük transfer direncini temsil eder. W, difüzyonu 

temsil eden Warburg elemanıdır. Q ve C, sırasıyla PGE ve 44-DABP film arayüzünde ve elektrot/çözelti 

arayüzünde yük ayrımını temsil eden sabit faz elemanlarıdır [29]. Bu elemanların yalın ve modifiye elektrot 

için değerleri Çizelge 1'de gösterilmiştir. Modifiye edilmiş elektrotun yük transfer direnci (48,33 ohm), 

yalın PGE'ninkinden (21,70 ohm) çok daha büyüktür. Bu durum, yüzeyin modifiye edilmesi ile, 

K3Fe(CN)6/K4Fe(CN)6 redoks çiftinin elektron transferine karşı direncinin arttığını göstermiştir. Bu sonuç 

Şekil 3B’de verilen CV’lerden elde edilen sonuçlar ile uyumludur. Ayrıca bu durum yüzeyin  44-DABP 

filmi ile kaplandığını göstermektedir.  

 

Şekil 4. 0,1 M KCl içinde 1 mM K3Fe(CN)6/K4Fe(CN)6’nin yalın PGE ve 44-DABP/PGE elektrot 

yüzeylerinde elektrokimyasal impedans spektrumları. Uygulanan AC voltajı: 10 mV, frekans aralığı 0.1 

Hz ile 100 kHz arasındadır. 

Çizelge 1.  Fitleme sonucunda yalın PGE ve 44-DABP/PGE elektrotları için elde edilen devre 

elemanlarının değerleri. 

Elektrot R1 (Ω) R2 (Ω) W (s-1/ Ω) Q (sN/ Ω) N C (F) 

Yalın PGE 69,59 21,70 4,423×10-5 1,115×10-5 0,7 - 

44-DABP/PGE 45,52 48,33 1,784×10-4 8,566×10-9 0,9 6,185×10-5 

3.3. 2-NP’nin 44-DABP/PGE Modifiye Elektrot Yüzeyindeki Elektrokimyasal Davranışı 

(Electrochemical Behavior of 2-NP on 44-DABP/PGE Modified Electrode Surface) 

3.3.1. Farklı destek elektrolit ve pH’nın 2-NP’nin indirgenme pikine etkisi (The effect of different 

supporting electrolyte and pH on the reduction peak of 2-NP) 

Çeşitli elektroaktif türlerin voltametrik tayinlerinde destek elektrolitin cinsi ve pH değeri, türün pik akım 

değerini etkileyen en önemli parametrelerdir [30]. Bu amaçla, 2-NP’nin 44-DABP/PGE modifiye elektrot 

yüzeyinde fosfat tamponu (PBS, pH 7,0), asetik asit/asetat tamponu (ABS, pH 5,0) ve Britton-Robinson 

tamponu (BR, pH 2,0 ve pH 7,0) olmak üzere üç farklı tampon çözelti ortamında diferansiyel puls 

voltamogramları alınmıştır. Bu ortamlarda alınan voltamogramlar Şekil 5A’da verilmiştir. pH 7,0 PBS, pH 

5,0 ABS ve pH 2,0 ve pH 7,0 BR tamponu ortamlarında 10 µM 2-NP’ye ait indirgenme pik potansiyelleri 

sırasıyla -0,69, -0,65, -0,46 ve -0,76 V şeklindedir. Bu ortamlarda pik akımları ise sırasıyla 0,34, 0,47, 3,37 

ve 0,10 µA olarak elde edilmiştir. En yüksek katodik pik akım değeri pH 2,0 BR tamponu ortamında elde 

edildiği için, uygun olan destek elektrolit ortamı olarak BR tamponu seçilmiştir. 

Hazırlanan modifiye elektrot yüzeyinde 2-NP tayini için uygun olan destek elektrot ortamı olarak BR 

tamponunun seçilmesinin ardından, pH değeri 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ve 5,0 olarak hazırlanan BR tamponu 
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ortamlarında 10 µM 2-NP’nin diferansiyel puls voltametrisi ile katodik pikleri elde edilmiştir (Şekil 5B). 

pH değeri 1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ve 5,0 olan BR tamponu ortamlarında 2-NP’nin katodik pik akımları sırasıyla 

4,30, 3,37, 1,14, 0,73 ve 0,39 µA olarak elde edilmiştir. En yüksek pik akımı pH değeri 1 olan BR tamponu 

ortamında elde edildiği için bu ortam devem eden çalışmalarda en uygun olan destek elektrolit ortamı olarak 

kullanılmıştır. Ayrıca, pH 1,0 BR tamponu ortamında yalın PGE ve 44-DABP/PGE elektrot yüzeylerinde 

10 µM 2-NP’nin diferansiyel puls voltamogramları alınmıştır. Bu voltamogramlar Şekil 5B’de verilmiştir. 

PGE yüzeyinin 44-DABP molekülü ile modifiye edilmesi ile 2-NP’nin yüzeydeki indirgenme pik akım 

değerinde yaklaşık 20 kat artış olmuştur. Bu durum, 44-DABP/PGE modifiye elektrodunun 2-NP’nin düşük 

derişimlerde tayini için avantaj sunduğunu göstermektedir. 

 

Şekil 5. A. Farklı destek elektrolit ortamlarında 10 µM 2-NP’nin diferansiyel puls voltamogramları. B. 

Farklı pH değerlerindeki (1,0, 2,0, 3,0, 4,0 ve 5,0) BR tamponu ortamlarında 2-NP’nin diferansiyel puls 

voltamogramları. 

3.4. Sensörün Analitik Uygulaması, Çalışma Aralığı ve Tayin Sınırı (Analytical Application of the 

Sensor, Operating Range and Limit of Detection) 

44-DABP/PGE elektrodunun 2-NP tayinindeki analitik performansının incelenmesi amacıyla içerisinde 

destek elektrolit bulunan elektrokimyasal hücreye bilinen hacim ve derişimlerde 2-NP ilaveleri yapılmış ve 

elde edilen voltamogramlar Şekil 6'da verilmiştir. Voltamogramlardan okunan indirgenme pik akım 

değerleri 2-NP derişimine karşı grafiğe geçirilerek kalibrasyon grafiği oluşturulmuştur (Şekil 6-ek). 

Kalibrasyon grafiğinde, 2-NP’nin 0,75-15 μM derişim aralığında tek bir eğim değerine sahip bir doğrusal 

çalışma aralığı elde edilmiştir. Bu çalışma aralığının elde edildiği  doğrusal bölgenin denklemi 

I(µA)=0,495[2-NP](µM)+6,0404 (R2=0,9938) şeklindedir. Ayrıca 2-NP sensörünün çalışma aralığının 

kalibrasyon hassasiyetleri sırasıyla yaklaşık olarak 6,04 μA/μM olarak hesaplanmıştır. 

 

Şekil 6. pH 1,0 BR tampon ortamında 2-NP ilaveleri ile elde edilen diferansiyel puls voltamogramları ve 

kalibrasyon grafiği, (1) 0 μM; (2) 0,75 μM; (3) 2,5 μM; (4) 6 μM; (5) 8 μM; (6) 10 μM, (7) 13 μM; (8) 15 

μM 2-NP. 
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Bu iki çalışma aralığı için gözlenebilme sınırları (LOD) ve tayin sınırları (LOQ) değerleri sırasıyla Eş. 1 ve 

2 ile hesaplanmıştır. Bu eşitliklerde Sb, standart sapmayı, m ise kalibrasyon grafiğinden elde edilen 

doğrunun eğimini ifade eder. Buna göre hazırlanan 44-DABP/PGE modifiye elektrodu ile 2-NP tayini için 

LOD ve LOQ değerleri sırasıyla 0,23 μM ve 0,77 μM olarak hesaplanmıştır.  

3 b

LOD

S
C

m
=                         Eş. 1 

10 b

LOQ

S
C

m
=                        Eş. 2 

3.5. Tekrarlanabilirlik Çalışması (Repeatability Study) 

Hazırlanan bir modifiye elektrodun tekrarlanabilirliği, analitik performansı açısından önemli bir 

parametredir [30-32]. Bu amaçla pH 1,0 BR tampon ortamında ve 44-DABP/PGE modifiye elektrodu ile 

10 µM 2-NP’nin 20 kez tekrarlanan diferansiyel puls voltamogramları elde edilmiştir. Voltamogramlar 

Şekil 7’de verilmiştir. Elde edilen voltamogramlardan okunan katodik pik akımları için hesaplanan %bağıl 

standart sapma (BSS) değeri %3,87 olarak hesaplanmıştır. Elde edilen bu %BSS değeri, 2-NP tayininde 

hazırlanan sensörün iyi bir tekrarlanabilirliğe sahip olduğunu göstermiştir. 

 

Şekil 7. 44-DABP/PGE modifiye elektrodu ile pH 1,0 BR tampon ortamında 10 µM 2-NP’nin alınmış 

diferansiyel puls voltamogramları 

3.6. Sentetik ve Gerçek Numune Analizi  

2-NP sensörü olarak hazırlanan 44-DABP/PGE modifiye elektrodunun analitik performansını incelemek 

amacıyla, standart ekleme yöntemi kullanılarak sentetik numune ve gerçek numunede 2-NP tayini 

yapılmıştır. Sentetik numune laboratuvar ortamında 10 µM 2-NP içerecek şekilde pH 1,0 BR tampon destek 

elektroliti kullanılarak hazırlanmıştır. Bu sentetik numune üzerine, derişimi bilinen 2-NP çözelti ilaveleri 

yapılmıştır. Elde edilen voltamogramlar Şekil 8A’da verilmiştir.  
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Şekil 8. Sentetik numune (A) ve musluk suyunda (B) 2-NP tayini için elde edilen diferansiyel puls 

voltamogramları ve 2-NP derişimine karşı katodik pik akım grafiği 

3 kez tekrarlanan ölçüm sonucunda elde edilen (Çizelge 2, satır 2) %geri kazanım değeri %102,2, %bağıl 

standart sapma değeri (%BSS) %3,59 ve ölçümün doğruluğu ile ilgili bilgi veren %bias değeri %2,2 olarak 

elde edilmiştir. Gerçek numune olarak musluk suyu kullanılmıştır. Musluk suyu numunesi, eşit hacimde 

musluk suyu ve destek elektrolit çözeltilerinin karıştırılmasıyla hazırlanmıştır. Gerçek numune analizinde 

öncelikle ortama 2-NP eklenmeden voltamogram alınmış ve bu voltamogramda 2-NP’nin pikine 

rastlanmamıştır (Şekil 8B). Bunun üzerine, musluk suyu numunesinde 2-NP derişimi 10 µM olacak şekilde 

2-NP ilavesi yapılmış ve bu çözelti üzerine derişimi bilinen 2-NP çözelti ilaveleri yapılmıştır. Elde edilen 

voltamogramlar Şekil 8B’de verilmiştir. 44-DABP/PGE elektrodu ile gerçek numune 2-NP analizinde, 

%geri kazanım değeri %102,6, %BSS %4,47 ve %bias değeri %2,6 olarak elde edilmiştir (Çizelge 2, satır 

3). Elde edilen bu deneysel sonuçlar, 44-DABP/PGE modifiye elektrodunun 2-NP tayini için iyi bir analitik 

performans sergilediğini göstermiştir.  

Çizelge 2. Sentetik ve gerçek numune analizi 

Numune Eklenen [2-NP] 

(µM) 

Bulunana [2-NP] 

(µM) 

%Geri 

kazanımb 

%BSSc %Biasd 

Sentetik numune 10 10,22 102,2 3,59 2,2 

Musluk suyu 10 10,26 102,6 4,47 2,6 

an=3, 
b%BSS= (S/X)×100,  

c%Bias=[(Bulunan[2NP]−Eklenen[2NP])/Eklenen[2NP]×100, 

d%Geri kazanım= (Bulunan[2NP]/Eklenen[2NP])×100. 

 

4. SONUÇLAR (RESULTS) 

Bu çalışmada, grafit kalem uç elektrot yüzeyi 44-DABP filmi ile modifiye edilerek 2-NP tayini için bir 

sensor olarak kullanılmıştır. 2-NP, çevre ekosistemi ve canlı sağlığı açısından zehirli etkiye sahip 

olduğundan, 2-NP’nin doğru bir şekilde tayini için metot geliştirilmesi önemlidir. Hazırlanan sensör, 

literatürdeki alternatif metotlarla hazırlanan elektrokimyasal sensörlere kıyasla geniş bir doğrusal çalışma 

aralığı göstermiştir. Ayrıca, elektropolimerleşme yöntemi ile sensör hazırlanması basit ve hızlı bir işlem 

olmasının yanında, kullanılan grafit kalem ucun çok düşük maliyetle temin edilmesi nedeniyle oldukça 

ucuzdur. Önerilen sensör hazırlama kolaylığı, düşük maliyet, kısa ölçüm süresi ve yüksek hassasiyetle iyi 

bir doğruluk ve iyi bir analitik performans sağlamıştır. Hazırlanan 2-NP sensörü ile gerçek numunede 2-

NP tayini başarıyla uygulanmıştır. 
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