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0z: iki boyutlu (2D) gecis metal dikalkojenit (TMD) malzemeler sunduklari iistiin 6
ozelliklerden dolay1 son yillarda ¢ok dikkat cekmektedirler. Bu calismada, TMD
malzemelerin 6nemli bir liyesi olan molibden diseleniir (MoSez) hidrotermal
yontem ile sentezlenmis ve cesitli yontemlerle yapisal ve morfolojik a¢idan
incelenmistir. Analiz sonuglari, MoSe?’iin birka¢ katmanl formda elde edildigini
gostermistir. MoSe2 daha sonra elektrot modifikasyonunda kullanilmis ve dopamin
(DA) ve irik asitin (UA) es zamanl elektrokimyasal tayininde uygulanmistir.
Diferansiyel puls voltametri (DPV) ile gergeklestirilen tayin calismalarindan DA i¢in
9.98 - 155 uM arasinda ve UA i¢in 19.96 - 310 uM arasinda lineer tayin araliklari
belirlenmistir. Ayn1 zamanda, gelistirilen sensor askorbik asit (AA) girisiminden
etkilenmemekte, kararli ve tekrar iiretilebilir 6zelliklere sahiptir.

Development of MoSez-based Electrochemical Sensor for Detection of Dopamine and

Uric Acid
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Abstract: In the recent years, two-dimensional (2D) transition metal
dichalcogenide (TMD) materials have attracted much attention due to their unique
properties. In this work, molybdenum diselenide (MoSez), as an important member
of TMD materials, was synthesized via hydrothermal method and characterized in
terms of structural and morphological analyses. The characterization results
exhibited that MoSez was formed in few layers. Then, the obtained MoSe2 was used
in electrode modification and applied for electrochemical simultaneous
determination of dopamine (DA) and uric acid (UA). Differential pulse voltammetry
(DPV) studies exhibited linear detection ranges of 9.98 - 155 pM and 19.96 - 310
uM for DA and UA, respectively. Moreover, the developed sensor is not affected by
ascorbic acid (AA) interference and showed high stability and reproducibility.

1. Giris

seviyesi ile neredeyse tamamen tiilkenme arasinda
degisirken, serumdaki 1.89 ile 189 ng/mL arasindaki

Askorbik Asit (AA), dopamin (DA) ve tirik asit (UA)
insan biyolojik sistemlerinde birlikte bulunan ¢
onemli molekiildiir. Bu molekiiller fizyolojik
stiireclerde o6nemli rol oynamaktadir. Bu {g
molekiilden, dopamin (DA), memelilerin sinir,
kardiyovaskiiler ve hormonal sistemlerinde bulunan
onemli bir katekolamin noérotransmitterdir ve bu
molekiil beynimiz ve bedenimiz hakkinda bilgi
iletimini saglamaktadir. Dopamin, stres, davranis ve
dikkat gibi bilissel islevlerin diizenlenmesinde 6nemli
rol oynamaktadir. DA’nin beyin sivisindaki normal
konsantrasyonu 0.01-1 pM dolayindadir [1]. Anormal
DA konsantrasyonu, Sizofreni, Parkinson ve
Alzheimer gibi hastaliklarla sonuglanan nérolojik
bozukluklara neden olmaktadir. Ornegin DA
konsantrasyonu Parkinson hastaliginda 1.22 ng/mL
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diisiik konsantrasyonlarin gozlenmesi Alzheimer ve
Sizofreni gibi hastaliklarin belirtilerine neden
olmaktadir [2]. Diger bir yandan, AA, cesitli gidalarda,
iceceklerde ve ilaglarda antioksidant olarak kullanilan
bir molekildir. Askorbik asit, kisirlik, AIDS, kanser,
soguk alginlklar1 ve mental hastaliklara Kkarsi
korunmak ve miicadele etmek i¢cin kullanilmaktadir
[3]. Urik asit ise, piirin metabolizmasinin birincil son
irtinidir. Bu molekiiliin tretimi giinliik olarak
gerceklesmekte ve fazlasi idrar yoluyla diizenli olarak
atilmaktadir. Cesitli nedenlerle UA’in viicuttan
atilamamas1 durumunda viicuttaki konsantrasyonu
artmakta ve gut  hastaligt ile sonuglanan
hiperiirisemiye neden olmaktadir [4]. Ayrica, UA
konsantrasyonunun artist kan ve idrarda asit
miktarinin artmasina yol agmaktadir ve bu durum da
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cesitli hastaliklar1 beraberinde getirmektedir. Bu
nedenlerden dolayi, s6zii edilen hastaliklarin erken
evrede ve hizli bir sekilde teshis edilmesi, uygulanacak
tibbi tedavilerin etkinligini arttirmak agisindan
oldukca 6nem arz etmektedir.

AA, DA ve UA analizi genellikle cesitli spektroskopik ve
kromatografik yontemlerle gerceklestirilmektedir.
Ancak, bu yontemler, pahali ve kompleks cihazlarda
gerceklestirilmesinin yaninda analizleri
gerceklestirmek icin alaninda egitimli kisilere ihtiyag
duymaktadir. Bundan dolayi, hizli, yerinde tayin
yapabilen, basit ve maliyeti diisiik yontemlerin
gelistirilmesi yukarida bahsedilen hastaliklarla etkin
miicadele agisindan olduk¢a énemlidir.

Son zamanlarda, AA, DA ve UA tayini igin
elektrokimyasal sensodrler kullanilmaya baslanmis ve
gelecek vadeden sonuglar elde edilmistir [5-6].
Basitlik, hizlilik, ytiksek hassasiyet ve duyarlilik gibi
ozelliklerin yaninda norotransmitterleri  canli
organizmalarda algilama yetenegine ve in vivo gercek
zamanli analiz yapabilme gibi nedenlerden dolays,
norotransmitterlerin ve metabolitlerinin
elektrokimyasal yontemlerle tayini olduk¢a énem arz
etmektedir. Ancak, modifiye edilmemis Pt, Au ve camsi
karbon gibi c¢alisma elektrotlar1  kullanilarak
gerceklestirilen elektrokimyasal analizler, AA, DA ve
UA yiikseltgenme potansiyellerinin st liste
binmesinden dolay1 dezavantajlara sahiptir [7].
Bundan dolayi, AA, DA ve UA'nin yiikseltgenme
potansiyellerini birbirinden ayirip es zamanl
tayinlerinin gerceklestirilmesi elektrokimyasal analiz
acisindan olduk¢a o6nemli bir konudur. Bunu
gerceklestirmek  icin, arastirmacilar, ¢alisma
elektrotlarini ¢esitli malzemelerle modifiye etmeye
calismaktadirlar [8-9]. Bununla birlikte, dopamin
sensorlerinde kullanilan elektrotlarin ¢cogu degerli
metaller olan Au ve Pt icermektedir. Degerli metaller
hem maliyeti arttirmakta hem de diisik zehir
toleranslarindan dolay1 DA sensorlerinin kararliligini
disirmektedir. Bu nedenle, degerli metaller
icermeyen malzemeler kullanilarak ytiksek hassasiyet
ve segicilige sahip elektrotlarin gelistirilmesi oldukca
ilgi ceken bir arastirma konusudur.

TMD malzemeler iizerine yayimnlanan ¢alismalar
incelendiginde, bu malzeme grubunun o6nemli bir
iiyesi olan MoSez'lin, molibden distlfiir (MoSz2) ile cok
benzer ozellikler sergilemesine ragmen daha az
calisildigr goriilmektedir. Oysaki, MoSez, yapisindaki
selenyum atomunun metalik 6zelliginden dolay1
MoS:2'ye gore daha iyi elektriksel iletkenlige sahiptir
(iletkenlik Selenyum igin 1x10-3 S/m ve Kikiirt icin
5x10-28 S/m) [10-11]. Bu ozellik, MoSe?'yi elektron
aktarmminin 6nemli oldugu cesitli elektrokimyasal
uygulamalarda daha avantajli kilmaktadir [12]. Diger
bir yandan, teorik ve deneysel c¢alismalar, MoSe:
yapisindaki hem Mo’'nin hem de Se kisimlarinin
elektrokatalitik uygulamalar i¢in aktif oldugunu da
gostermistir [13]. Bu 6zelliklerin yaninda, MoSez2'nin
biiylik ytlizey alanina sahip olmasi ve katmanlari

arasindaki mesafenin daha biiyliik olmas1 daha iyi
elektrokimyasal ozellikler sergilemesine olanak
vermektedir [14]. Bitiin bu 6zellikler, MoSe2'nin
cesitli uygulamalar i¢in dikkate deger 6zelliklere sahip
yeni bir malzeme olarak {izerinde dikkatlice
durulmasi gerektigini ortaya koymaktadir. MoSez,
MoS2'ye alternatif olabilecek malzemelerden bir
tanesidir ve bu malzeme iizerine yapilan ¢alismalar
giinden giine artmaktadir. Diger bir taraftan,
literatiirde dopamin tayini i¢cin MoSez yapisi iceren
sadece bir calismaya rastlanmistir. Zang vd. tarafindan
yayinlanan bu ¢alismada sensor stlfiir doplanmis-
MoSez nanoyapili grafen (NSG) ve altin ile birlikte MIP
(molekiiler baskili polimerler) ydontemi ile hazirlanmis
ve elektrokimyasal dopamin tayininde kullanilmistir
[15]. Bu ¢alismada, AA ve UA'nin girisim ¢alismalari
yapilmis olsa da AA, DA ve UA'nin birlikte tayini icin
herhangi bir calisma gergeklestirilmemistir. Ayrica,
elektrokimyasal sensor olarak kullanilan yapida
MoSez'nin yaninda degerli bir metal olan altin ve
grafen de kullanilmistir. Bu ¢alismada ise, hidrotermal
yontem ile elde edilen MoSe: nanokatmanlari
dogrudan GCE elektrotunun modifikasyonunda
kullanilarak UA ve DA’'nin AA varliginda es zamanl
tayini i¢in bir elektrokimyasal sensor gelistirilmistir.

2. Materyal ve Metot
2.1. MoSe2 nanokatmanlarinin sentezi

MoSez daha o6nce yayinlanan ¢alismalara benzer
sekilde sentezlenmistir [16-17]. Iki mmol (158 mg)
selenyum tozu 10 mL hidrazin hidrat (%50-60)
icerisinde dispers edilir. Ayr1 bir kapta, 1 mmol
(241,95 mg) sodyum molibdat (NazMoO4) 20 mL
deiyonize su icerisinde ¢oziliir. Her iki ¢ozelti bir saat
boyunca karistirilir. Daha sonra, ¢ozeltiler karistirilir
ve Mo:S orani 1:2 olan turuncu-kirmizi bir ¢ozelti elde
edilir. Bu ¢ozelti, 45 mL’lik teflon bir kaba aktarilir ve
paslanmaz c¢elik bir otoklava yerlestirilir. Otoklav bir
firin icerisinde 200 °C sicaklikta 12 saat boyuncu
tutulur. Reaksiyon kendiliginden oda sicakligina
soguduktan sonra elde edilen siyah kati madde
santrifiij kullanilarak 6000 rpm’de c¢oktirilir ve
ardindan deiyonize su ile en az li¢ defa yikanarak
santrifiij edilir. Son olarak iirtin bir etiiv igerisinde 60
°C’de kurutulur.

2.2. Elektrot modifikasyonu

Oncelikle, GCE c¢alisma elektrotu temizlenir. Bunun
icin, elektrotun yiizeyi aliimina kullanilarak
parlatildiktan sonra saf su ile yikanir ve etanol
icerisinde ultrasonik banyoda 10 dk tutulur. Son
olarak, elektrot tekrar saf su ile yikanir ve kurutulur.
Bu temizleme islemi, calisma elektrotunun yiizeyinde
herhangi bir madde kalmadigindan emin olmak ic¢in
her kaplamadan once dikkatli bir sekilde yapilr.
Hidrotermal yontem ile elde edilen MoSe2
nanokatmanlart 4 mg/mL olacak sekilde dimetil
formamid (DMF) igerisinde ultrasonik banyo
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kullanilarak dispers edilir. Bu dispers ¢ozeltiden 10 pL
alimarak GCE yiizeyine damlatilir ve oda sicakliginda
kurumaya birakilir. Bu sekilde GCE-MoSe: elektrotu
hazirlanmis olur.

2.3. Karakterizasyon

Sentezlenen malzemelerin yapisal karakterizasyonlari
Bruker D8 Advance marka X-isinlari kirinimi (XRD)
cihazi ve morfolojik analizleri ise Tecnai F20 marka
transmisyon elektron mikroskobu (TEM) cihaz1 ile
kullanilarak gerceklestirilmistir.  Elektrokimyasal
calismalar  ise  Ivium  CompactStat  marka
potansiyostat/galvanostat cihazi ile ¢ elektrotlu
elektrokimyasal sistem kullanilarak
gerceklestirilmistir. Bu sistemde, c¢alisma elektrotu
olarak GCE, karsit elektrot olarak Pt tel, referans
elektrot olarak ise Ag/AgCl kullanilmistir.

3. Bulgular

Hidrotermal yontem ile elde edilen MoSez'lin kristal
yapist XRD ile karakterize edilmistir. Sekil 1a, MoSe:
nanokatmanlarinin XRD desenini gostermektedir.
XRD deseninde gozlenen 13.94, 32.24 ve 54.65° pikler
MoSe2 hegzagonal yapisiin sirasiyla (002), (100) ve
(110) diizlemlerinden ileri gelmektedir (JCPDS card
no. 29-0914). Bu yapida, (002) pikinin genis olmasi
MoSez  birka¢ katmanli formda olustugunu
gostermektedir [16]. Sentezlenen MoSe:z
nanokatmanlarinin yiizey morfolojisi ise transmisyon
elektron mikroskobu (TEM) gorintiileri kullanilarak
incelenmistir. Sekil 1b’deki TEM goriintiisii MoSe:2
nanokatmanlarini ve Sekil 1c’de gosterilen yiliksek
¢oziiniirlikli TEM goriintiisiit ise MoSe2'lin birkag
katmanli formda elde edildigi gdstermektedir.

(@ MoSe,

Siddet (a.u.)

1 20 3 4 5 6 70 8
20 (derece)

i S o
Sekil 1. MoSez nanokatmanlarinin a) XRD ve (b ve c¢) TEM
gorintiileri

MoSez ile modifiye edilen GCE elektrotunun
elektrokimyasal davraniglar1 0.1 M KCl igerisinde
hazirlanmis 5.0 mM [Fe(CN)g]3/*+ c¢ozeltisinde
dongiisel voltametri ile incelenmistir. Sekil 2a

modifiye edilmemis GCE ve GCE-MoSe: elektrotlarinin
-0.2 - +0.6 V potansiyel araliginda 50 mV/s tarama
hizinda gergeklestirilen dongiisel voltamogramlarini
gostermektedir. Bu voltamogramlar incelendiginde,
MoSez ile modifiye edilen elektrotun modifiye
edilmemis elektrota gore ferri/ferrosiyaniir redoks
ciftine kars1 daha yiiksek yiikseltgenme ve indirgenme
pik akimlari sergiledigi gdzlenmistir. Bu durum, GCE-
MoSez elektrotunun daha iyi elektrokimyasal
davranisa sahip oldugunu ortaya koymaktadir.

GCE ve GCE-MoSe: elektrotlarinin AA, DA ve UA’e karsi
elektrokatalitik davranislari ise 1.46 mM AA, 0.36 mM
DA ve 0.55 mM UA iceren 0.1 M PBS (pH 7.0) tampon
cozeltisinde oOncelikle donglisel voltamogramlari
alinarak incelenmistir. Sekil 2b, -0.2 - +0.5 V potansiyel
araliginda 50 mV/s tarama hizinda gerceklestirilen
dongiisel voltamogramlari gostermektedir. AA, DA ve
UA modifiye edilmemis GCE elektrotu lizerinde 298
mV’da tek bir ytikseltgenme piki gosterirken, GCE-
MoSe: elektrotu lizerinde AA 48 mV’da, DA 216 mV’da
ve UA 318 mV’da ylikseltgenme piki gostermistir. Bu
sonuclar, GCE-MoSe: elektrotunun AA, DA ve UA'ya
kars1 modifiye edilmemis elektrota gore daha iyi
elektrokatalitik aktiviteye sahip oldugunu
gostermektedir. Daha iyi elektokatalitik aktivite,
MoSe?'iin 2-boyutlu yapisindan ileri gelen yiizey
alaninin biyiik olmasi ve iyi iletkenlik o6zellikleri ile
aciklanabilmektedir [18]. Ayrica, GCE-MoSe: elektrotu
iizerinde AA, DA ve UA molekiillerinin yiikseltgenme
piklerinin ayrildig1 goriilmektedir. Bu durum,
biyolojik ortamlarda bulunan bu ii¢ elektroaktif
biyolojik molekiiliin elektrokimyasal olarak birlikte
tayin edilebilecegini gostermektedir. = GCE-MoSe:
elektrotunun AA, DA ve UA’ya karsi elektrokatalitik
davranislart DPV yoéntemi ile de incelenmistir.
Calismalar DPV’'nin CV’ye gore daha hassas sonugclar
verdigini gostermistir [19]. Sekil 2¢, -0.2 - +0.6 V
potansiyel araliginda 50 mV/s tarama hizinda
gerceklestirilen diferansiyel puls voltamogramini
gostermektedir. Bu voltamogram incelendiginde, AA,
DA ve UA sirasiyla 10, 178 ve 310 mV’da birbirinden
net bir sekilde ayrilan yiikseltgenme pikleri sergilemis
ve CV’ye gore ylikseltgenme piklerinin daha keskin ve
daha yiiksek pik akimlarina sahip oldugunu
gostermistir. Bundan dolayi, s6z konusu analitlerin
elektrokimyasal tayini icin DPV yontemi se¢ilmistir.

DA, AA ve UA'nin molekiil yapilar ile yiikseltgenmis
formlar1  Sekil 3’de  gosterilmistir.  DA’'nin
yukseltgenme prosesi katekol grubunun o-kuinon
yapisina doniismesine ve AA’in yiikseltgenme prosesi
furan halkasina bagh hidroksil gruplarinin karbonile
ylikseltgenmesine dayanmaktadir. UA’nin
ylikseltgenmesi ise kdpri ¢ift baginin 6nce hidroksile
ylkseltgenmesi ve ardindan dehidrasyonu seklinde
gerceklesmektedir. AA, DA ve UA'nin asitlik sabitleri
(pKa) sirasiyla 4.10, 8.87 ve 5.40°dir. Bundan dolay,
pH 7 ve altinda DA katyonik formda bulunurken, AA ve
UA anyonik formda bulunmaktadir. Bu durum, DA’nin
MoSe: ile modifiye edilmis elektrot lizerinde DA’'nin
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elektrostatik etkilesimlerle tutunmasini saglarken AA
ve UA'nin itilmesine neden olabilmektedir. Elektrot
lizerinde DA ve UA'nin farkl sekilde etkilesmesi bu iki
molekuliin yilikseltgenme piklerinin birbirinden
ayrilmasina ve birlikte tayin edilmelerine olanak
vermektedir [20].

AA+DA+UA

100 {(2) &

Akarm (A
Adam (i)

—— GCE

20 a—GCE
= GCE-MoSe,

= GCE-MoSe,

0z 00 0z 04 06 -02 00 02 04
Potansiyel (AglagCl, V) Potansiyel (AgfagCl, V)

30

© DA == GCE-MoSe,

UA

A (i)

%2 oo o2 o4 o8

Potansiyel (AgiagCl, V)
Sekil 2. a) Modifiye edilmemis GCE ve GCE-MoSe:
elektrotlarinin 0.1 M KCl igerisinde hazirlanmis 5.0 mM
[Fe(CN)e]3-/4 ¢ozeltisindeki dongiisel voltamogramlari. b)
Modifiye edilmemis GCE ve GCE-MoSe: elektrotlarinin 1.46
mM AA, 0.36 mM DA ve 0.55 mM UA iceren 0.1 M PBS (pH
7.0) ¢ozeltisindeki dongiisel voltamogramlar1 ve c¢) GCE-
MoSe: elektrotunun 1.46 mM AA, 0.36 mM DA ve 0.55 mM
UAigeren 0.1 M PBS (pH 7.0) ¢6zeltisindeki diferansiyel puls
voltamogrami.

HO. NH, 2e" 0. NH,
HO' O

Dopamin Dopamin-o-kuonin

HO
JQ\/OH -2e”
© o oH
OH

+ 2H'

) ./0
0=
o)Y\oH

Askorbik Asit Dehidroaskorbik Asit
o o
H
HNJ\l/N>:D -2e 'j\ /N>=O oH*
J— +
P e
Urik Asit Urik Asit-enol

Sekil 3. Dopamin, askorbik asit ve tlirik asidin molekiil
yapilari ve yiikseltgenme reaksiyonlari.

GCE-MoSe: elektrotunun elektrokimyasal davranislari
ayrica  farklh  tarama  hizlarinda  ddngiisel
voltamogramlari alinarak calisilmistir. Sekil 4a, 1.46
mM AA, 0.36 mM DA ve 0.55 mM UA iceren pH 7.0
tampon ¢6zeltisinde farkli tarama hizlarinda (25-400
mV/s) alinan dongiisel voltamogramlari
gostermektedir. Tarama hizi arttikca DA ve UA igin
anodik ve katodik pik akimlarinin arttif1 ve tarama
hizlar ile lineer bir sekilde degistigi goriilmiistiir
(Sekil 4b). DA ve UA i¢in anodik ve katodik egrilerin
regresyon esitlikleri ve RZ degerleri Sekil 4b’de
verilmistir. Bu durum, GCE-MoSe; iizerinde DA ve

UA'nin elektrokimyasal reaksiyonunun tipik bir
adsorpsiyon kontrol prosesi oldugunu gostermektedir
[21]. DA ve UA'nin aksine AA’ya ait yiikseltgenme
pikinin belli bir déngiiden sonra kayboldugu
gorilmektedir. Bu durum, AA'nin DA ve UA ile
karsilastirildiginda GCE-MoSez elektrotunun ylizeyine
farkl sekilde adsorplanmasi ile agiklanabilmektedir
[22]. Bundan dolay;, bu g¢alisma kapsaminda
hazirlanan modifiye elektrotun DA ve UA'nin birlikte
tayini icin kullanilabilecegi goriilmektedir.

80
(&)
70
y=0.24 1+ 15,871
— & R'=0.902
. <
] H % y=0.180x+ 17 251
£ E 40 R=09%9
=z §
. 0
" DA
20 ® UA
n
; . L T T T T
0.2 0o 02 04 06 0 30 100 150 200 230

Potansiyel (Ag/AgCl. V) Tarama Hizi (mVis)

Sekil 4. Dopamin, (a) GCE-MoSez elektrotunun 1.46 mM AA,
0.36 mM DA ve 0.55 mM UA iceren tampon ¢ozeltide farkl
tarama hizlarindaki dongiisel voltamogramlari. (b) Anodik

ve katodik pik akimlarinin tarama hizina karsi egrileri.

Elektrokimyasal tayin c¢alismalar1 i¢in yukarida da
belirtildigi gibi DPV yéntemi kullanilmistir. Oncelikle,
diger iki tiriin konsantrasyonu sabit tutularak ayri
ayr1 DA ve UA tayini gergeklestirilmistir. Daha sonra
DA ve UA es zamanli olarak tayin edilmistir. Sekil 5a
02 mM AA ve 0.05 mM UA varliginda DA
konsantrasyonunun diizenli bir sekilde arttirilmasiyla
elde edilen DPV egrilerini gostermektedir. Sekil 5b ise,
Sekil 5a’dan elde edilen akim degerlerinin DA
konsantrasyonuna karsi grafige gecirilerek
olusturulan kalibrasyon grafigini gostermektedir. AA
ve UA varliginda DA i¢in 9.56 - 151 uM arasinda lineer
tayin aralig1 belirlenmistir. Benzer sekilde, 0.2 mM AA
ve 0.05 mM DA varliginda UA tayini gerceklestirilmis
(Sekil 5¢) ve Sekil 5d’de gosterilen kalibrasyon grafigi
elde edilmistir. AA ve DA varliginda, UA i¢cin 20-314
MM arasinda lineer tayin aralig belirlenmistir. DA ve
UA tayini birlikte gerceklestirilmis ve elde edilen DPV
egrileri Sekil 5e’de verilmistir. Sekil 5f ise, DA ve
UA’'nin es zamanl tayinine ait kalibrasyon egrilerini
gostermektedir. Bu grafiklerden yola ¢ikarak DA i¢in
9.98 - 155 uM arasinda ve UA i¢in 19.96 - 310 uM
arasinda lineer tayin araliklar1 belirlenmistir. Tayin
limiti (LOD) ve tayin smir1 (LOQ) parametreleri ise
sirastyla 3Sp/m ve 10Sp/m esitlikleri kullanilarak
belirlenmistir [23]. Bu esitliklerdeki Sy kér tampon
cozeltisinde gerceklestirilen o6l¢iimlerin  (N=10)
standart sapmasini ve m kalibrasyon egrisinin egimini
ifade etmektedir. Bu esitliklere gore, LOD degerleri DA
icin 4.12 pM ve UA igin 9.13 uM olarak ve LOQ
degerleri DA icin 13.76 pM ve UA icin 30.42 pM olarak
hesaplanmistir. Daha o6nce yayinlanan calismalara
bakildiginda simdiye kadar dopaminin
elektrokimyasal tayini icin sadece bir ¢alismanin
yayinlandigr goriilmiistiir. Zang vd. [15] tarafindan
gerceklestirilen bu c¢alismada, MoSez/NSG/Au
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kompozit malzemesi MIP teknolojisi ile polipirol
polimeri kullanilarak elektrotlar hazirlanmistir.
Hazirlanan elektrotlar dopamin sensorii olarak
kullanilmis ve 0.05 pM - 1000 pM arasinda lineer tayin
aralig1 ve 0.066 uM tayin limiti degerleri sergiledigi
belirlenmistir. Yayinlanan bu ¢alismada daha iyi tayin
limiti elde edilmesi MoSez ile birlikte grafen ve degerli
bir metal olan Au kullanilmasi ve ayrica 6zel bir baski
teknigi kullanilmasiyla ac¢iklanabilmektedir.
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Sekil 5. (a) AA ve UA varliginda DA cevap ve (b) kalibrasyon
grafigi, (c) AA ve DA varlhiginda UA cevap (d) kalibrasyon
grafigi, (e) Es zamanh DA ve UA cevap ve (f) kalibrasyon
grafigi.

Askorbik asitin DA ve UA'nin yiikseltgenme pikleri
izerindeki etkisi DPV kullanilarak incelenmistir.
Bunun igin, 0.05 mM DA ve 0.05 mM UA iceren tampon
cozeltiye AA konsantrasyonu 0.2 - 1.8 mM olacak
sekilde ilave edilmis ve elde edilen DPV egrileri Sekil
6a’da verilmistir. Bu sekilden de goriilecegi gibi, AA
konsantrasyonunun  artmasinin DA ve UA
ylikseltgenme pikleri tlizerindeki etkisinin ¢ok az
oldugu goriilmektedir.

Gelistirilen sensoriin tekrar iretilebilirligi ayni
kosullarda  hazirlanan  sekiz elektrotla DPV
kullanilarak incelenmistir. Sekil 6b’de, elektrotlarin
0.08 mM DA ve 0.16 mM UA igceren tampon ¢ozeltide
gerceklestirilen DPV olciimlerinden alinan
ylikseltgenme pik akimlarimi goéstermektedir. Elde
edilen bu pik akimlarindan RSD degerleri DA icin %3.4
ve UA icin %4.8 olarak belirlenmis olup gelistirilen
sensoriin tekrar edilebilirliginin oldukea iyi oldugu
gorilmiistiir. Sensoriin kararhiligi da DPV kullanilarak
incelenmistir. Bunun igin, MoSe: ile modifiye edilmis
GCE elektrotun 0.08 mM DA ve 0.16 mM UA iceren
tampon ¢6zeltideki DPV o6l¢ciimii alindiktan sonra
buzdolabinda saklanmis ve 15 giin sonra ayni

kosullarda  o6lgtimler tekrar edilmistir. DPV
Olciimlerinden elde edilen yiikseltgenme pik
akimlarinin incelenmesiyle gelistirilen sensoriin 15
giin sonunda DA’e kars1 %97.2 ve UA’e kars1 %95.6
oraninda baslangi¢ akimlarini korudugu gézlenmistir.

Thl —a— D4

—a—LA

./I——-—.——.—-I-_....—’.

W

2 3 4 5 &8 7 8 9 10
Elektrot Sayis

Akim (uA)

02 00 02 04 0.6 1
Patansivel (AgiAgCl, V)

Sekil 6. (a) DA ve UA iizerine AA’in girisim etkisi. (b) Tekrar
uretilebilirlik.

4. Tartisma ve Sonug¢

Bu calismada, hidrotermal yontem ile 2D-MoSe2
nanokatmanlar elde edilerek elektrot
modifikasyonunda  kullanilmistir.  Bu  sekilde
hazirlanan elektrot, askorbik asit ve trik asitin es
zamanl tayininde kullanilmistir. DPV ile yapilan
elektrokimyasal tayin ¢alismalarindan, gelistirilen
sensoriin DA i¢in 9.98 - 155 uM arasinda ve UA i¢in
19.96 - 310 uM arasinda lineer tayin aralig1 sergiledigi
bulunmustur. Ayrica, sensdor AA girisiminden
etkilenmemekte ve ayni1 zamanda oldukga kararl ve
tekrar tretilebilir 6zellige sahiptir..
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