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MAKALE BILGISI 0z

Makale Gegmisi Poliaminler insan ve hayvanlarda fizyolojik islevlerin yerine getirilmesinde 6nemli rol alirlar. Hiicresel gelisim,
Gelis 14 Mart 2022 hiicre farklilasmasi, enzim faaliyetlerinin ve iyon kanallarinin diizenlenmesi, DNA ve protein sentezi kontroliinde
Revizyon 21 Nisan 2022 gorevlidirler. Putresin viicutta ornitinin dekarboksilasyonuyla olusan bir poliamindir. Mantarlar tarafindan da
Kabul 21 Nisan 2022 sentezlendigi bilinen bu madde, diger poliaminlerin (spermidin, spermin) 6n maddesidir. Gidalarda ise putresin iki

nedenle 6nem arz etmektedir. Birincisi, biyojen amin miktarinin kalite indikatorii olarak kabul edilir olmasi digeri
ise sagliga etkili toksik etkilerinin bulunmasidir. Bu ¢alismada; TiOz, CoS, TiO2-CoS nanopartikiilleri ile modifiye
edilmis elektrotlar hazirlandi ve elektrokimyasal olarak putresin tayininde kullanilabilirligi arastirildi. Hazirlanan

Anahtar Kelimeler

coS . modifiye elektrotlarin yiizey morfolojileri ve elektrokimyasal davranislari taramal elektron mikroskopu (SEM),
Elektrokimya doniisiimlii voltametri (CV) ve elektrokimyasal impedans spektroskopisi (EIS) yontemleri ile incelendi. Modifiye
Metal oksit elektrotlarin performans faktorleri diferansiyel puls voltametrisi (DPV) yontemiyle belirlendi ve modifiye
Nanoteknoloji edilmemis elektrodun performansi ile karsilastirildi. Hazirlanan TiO2-CoS modifiye camsi karbon elektrodun (GCE)
Poliamin dogrusal ¢alisma aralig1 0,32 pM - 16,66 pM, gozlenebilme sinir1 (LOD) 0,09 pM, alt tayin sinir1 (LOQ) 0,27 uM,
Putresin tekrarlanabilirlik ve tekrar iiretilebilirlikleri sirasiyla %4,7 ve %3,3 olarak tespit edildi. Tasarlanan elektrodun gida
Sensdr numunelerinde putresin analizi i¢in kullanilabilirligi arastirild.
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Article History Polyamines play an important role in the fulfillment of physiological functions in humans and animals. They are
Received 14 March 2022 responsible for cellular development, cell differentiation, regulation of enzyme activities and ion channels, and DNA
Revised 21 April 2022 and protein synthesis control. Putresin is a polyamine formed by the decarboxylation of ornithine in the body. This

substance, which is also known to be synthesized by fungi, is the precursor of other polyamines (spermidine,
spermine). In foods, putrescine is important for two reasons. The first is that the amount of biogenic amine is
accepted as a quality indicator and the other is that it has toxic health effects. In this study; Electrodes modified
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Keywords with TiOz, CoS, TiO2-CoS nanoparticles were prepared and their usability in the determination of putrescine was

CoS investigated. Surface morphology and electrochemical behavior of the modified electrodes were investigated by

Electrochemistry scanning electron microscopy (SEM), cyclic voltammetry (CV) and electrochemical impedance spectroscopy (EIS).

Metal oxide The performance factors of the modified electrodes were determined by differential pulse voltammetry (DPV)

Nanotechnology method and compared with the performance of the unmodified electrode. The l.inealr o.perating.range of the TiO2-
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. limit of quantitation (LOQ) is 0,27 pM. Reusability and reproducibility were found to be 4.7% and 3.3%,

:utrescme respectively. The usability of the designed electrode for putresin analysis in food samples was investigated.
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Kisaltmalar ve Semboller

GCE: Camsi karbon elektrot

EIS: Elektrokimyasal impedans spektroskopisi

CV: Doniisiimlii voltamogram

DPAASV: Diferansiyel puls adsorbtif siyirma voltametrisi
PBS: Fosfat tamponu

LOD: Gozlenebilme sinir1

LOQ: Alt tayin sinir1

SEM: Taramali elektron mikroskobu

1. Giris

Biyojen aminler (BA), insanlar, hayvanlar, bitkiler ve
mikroorganizmalardaki normal metabolik faaliyetlerin bir
sonucu olarak genellikle alfa-karboksil grubunun
proteinojenik bir amino asitten ¢ikarilmasiyla olusan
organik, bazik azotlu bilesiklerdir (Henao-Escobar ve ark,
2016). Biyojen aminlere, mikrobiyal ve biyokimyasal aktivite
icin uygun kosullarin oldugu durumlarda, serbest amino asit
varliginda veya protein iceren hemen hemen tiim gidalarda
rastlanabilir.

Poliaminler (putresin, spermidin ve spermin), arginin /
ornitin ve metiyonin metabolizmasindan tiiretilen biyojenik
aminlerdir (Melgarejo ve ark., 2010). DNA, RNA ve protein
sentezinin neredeyse tiim basamaklarinda rol aldiklari i¢in
her tiir hiicre biiylimesi, cogalmasi ve hayatin devamliligi i¢in
gereklidirler. Bu nedenle yeni doganlarin biiylimesi ve
ameliyat sonrasi hastalarin yaralarinin iyilesmesi gibi hizli
hiicre biiylimesi gereken durumlarda poliamin tliketimi
o6nemlidir. Bununla birlikte fazla miktarda poliamin tiiketimi
gida zehirlenmelerine ve solunumda giigliik, kalp ¢arpintisi,
hipotansiyon gibi bazi rahatsizliklara sebep olduklari i¢in
dikkat edilmelidir. Besin yoluyla alinan en énemli poliamin
kaynaklari, sebze, meyve, tahil, kuruyemis, et ve siit
triinleridir. Bitkilerde bulunan énemli poliaminler putresin,
spermin ve spermidindir (Biiyiikuslu, 2014).

Gectigimiz yillarda biyolojik numunelerdeki poliaminleri
6lemek icin ince tabaka kromatografisi, kilcal elektroforez,
gaz kromatografisi, spektroskopi, yliksek performansl sivi
kromatografisi, elektrokimyasal yontemler gibi analitik
yontemler gelistirilmistir (Leonardo ve Campas, 2016). Bu
yontemler arasinda elektrokimyasal yontemler dogrudan
sinyal tiretimi, yiikksek hassasiyet, hizli algilama ve ekonomik
analiz gibi 6zellikleri bakimindan diger analitik sistemlere
gore ustiinddir.

Elektrokimyasal sensorler, elektrotlarin modifiye
edilerek seciciligin ve duyarliligin artirilmasi hedeflenen
elektroanalitik yontemdir. Metal kompozit nanopartikiiller,
miikemmel iletkenlige ve katalitik 6zelliklere sahiptir. Bu da
onlar1 proteinler ve elektrot yiizeylerindeki redoks
merkezleri arasindaki elektron  transferini ve
elektrokimyasal reaksiyonlari arttirmak icin elektrotlarin
modifiyesinde dncelikli kilar (Luo ve ark., 2006; Wang ve
ark, 2011).

Literatlir incelendiginde (Apetrei ve Apetrei, 2016)
bisftalosiyanin ve polipirol ile modifiye edilmis perde baskili
elektrotlar ile amonyak ve putresin dahil olmak tizere aminik
bilesiklere elektrokimyasal tepkileri analiz edilmistir.
(Tiwari ve ark., 2018) Cinko oksit (ZnO) nanopartikiillerinin
bir elektroaktif baglayic1 madde olarak kullanildig1 karbon
pasta (CPs) elektrot gelistirerek okaliptiis, kabak, li¢i, hardal
ve susam olmak iizere 5 farkli bitkiden alinan drnekler
kullanilarak doniisiimlii voltametri yontemi ile balin ¢igek
kaynaginin belirlemesi hedeflenmistir. (Shanmugam ve ark.,
2011) Ornitinin dekarboksilasyonu ile tretilen putresin

47

miktarini 6l¢mek i¢in demir oksit nanopargaciklari iizerinde
diamin oksidaz baglayarak sensér gelistirmislerdir.

Bu makelede putresinin nicel analizinin yapilabilmesi
icin elektrokimyasal sensor olarak metal nanokompozitler
ile modifiye edilmis elektrot tasarlanmasi1 amag¢lanmaktadir.
Calismamizin ilk boliimiinde GC elektrot, TiO2, CoS, ve TiO2-
CoS nanopartikiilleri ile modifiye edilerek elektrot
yiizeylerinin elektrokimyasal davranislari incelenecek ve en
uygun modifikasyon malzemesi segilecektir. Calismamizin
ikinci boélimiinde ise segilen modifiye elektrodun
performanst putresin tayini icin diferansiyel puls
voltametrisi (DPV) yontemiyle incelenecek ve modifiye
edilmemis elektrodun performansi ile karsilastirilacaktir.
Gelistirilecek elektrokimyasal sensoriin ¢alisma potansiyeli
disiirtilerek segiciligi artimak ve gozlenebilme sinirini
disiiriilerek literatiirde bulunan elektrokimyasal sensoérlere
alternatifin sunulmasi amaglanmaktadir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Kullanilan cihazlar ve kimyasallar

Elektrokimyasal o6l¢limlerde bilgisayar kontrollii CHI
6032 D marka elektrokimyasal analizér ve C4 hiicre standi
kullanildi. Deneylerde g¢alisma elektrodu olarak camsi
karbon elektrot (MF-2012), referans elektrot olarak Ag/AgCl
elektrot (CHI111) ve karsit elektrot olarak da platin tel
elektrot (CHI115) kullanildi.

CoS, TiOz ve CoS/Ti0z nanokompozit malzemelerinin X-
ray difraksiyon (XRD) dl¢limleri icin Cu Ka radyasyonu ile (1=
1.54056 °A) Bruker D8 Advance difraktometre cihazi
kullanild1.

Nanokompozitlerin yiizey karakterizasyonu i¢cin EVO-LS
10 (Carl Zeiss, Germany) taramali elektron mikroskobu
(SEM) ve elementel icerigi EDX analizorii ile belirlenmistir.
Renishaw-inVia spektrometre (514 nm lazer) ile oda
sicakliginda RAMAN o6l¢iimleri yapildi.

Cozeltiler ELGA marka saf su cihazindan elde edilen ultra
saf su ile hazirlandi. . Cozeltileri karistirilmasinda Isolab
marka manyetik  karistiricidan  yararlanildi.  Gida
orneklerinden putresin o6ziitlenmesi isleminde ISOLAB
santrifiij kullanildi. GCE yiizeylerini temizlemek icin BASI
marka temizleme kitleri (MF-2060 PK-4) kullanildi.

Deney calismalarinda kullanilan putresin ve diger
kimyasal maddeler Sigma-Aldrich, Merck ve Panreac
firmalarindan saglandi.

2.2. TiOz-CoS nanokompozitin sentezi

CoS-TiO2 nanokompozit malzemelerin hazirlanmasi: 0,1
g TiOz, 15 dakika boyunca ultrasonik banyo ile 15 mL
deiyonize su i¢cinde dagitildi. Sonra, 0,59 g CoCl2.6H20 ve 0,37
g tiyoasetamid (TAA) belirli oranda karistirilmis distile su ve
dietilen glikole eklenerek homojen ¢6zelti olusturmak i¢in
dagitildi. Elde edilen ¢ozelti, 100 mL'lik ii¢ boyunlu, yuvarlak
dipli bir balona aktarildi ve N2 atmosferi altinda 140 °C' de
24 saat 1sitildi. Siyah kati iiriin, oda sicakliginda sogumaya
birakildi, reaksiyona girmemis maddeleri ¢ikarmak igin
birkac kez etanol ve deiyonize su ile yikandi. Bu iirlinler 70
°C'de 24 saat kurutuldu (Aslan ve ark., 2016).

2.3. Modifiye elektrotlarin hazirlanmasi

Her biri 1 mg mL! olmak tizere, TiO2, CoS, TiO2-CoS
nanomalzemeler 10 mg mL! olacak sekilde hazirlanan 1 mL
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jelatin icerisinde vorteks Kkaristiricida dagitildi  ve
sonikatérde homojenize edildi. Her bir karisimdan 6 pL
alinarak temizlenmis GCE ylizeylerine ayr1 ayr1 damlatildi ve
oda sicakliginda kurumaya birakildi. Kurutulmus modifiye
elektrot ilizerine %0,25’lik nafyon c¢ozeltisinden (uygun
miktarda alinan % 5’ lik alkollii Nafyon ¢6zeltisinin hacimce
%50 alkol-su karisimi ile seyreltilmesi ile hazirlandi) 6 pL
ilave edilip kurumasi i¢in beklendi ve +4 °C de 1 saat siire ile
ylizeye sabitlenmesi saglandi (Sekil 1).

\U ‘
AN
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=
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Nafyon/ TiO, -CoS/GCE

Sekil 1. TiOz-CoS/GCE’ un hazirlanmasi.

T\j y

Ti0,-CoS

2.4. Elektrokimyasal prosediir

Hazirlanan TiO2/GCE, CoS/GCE, TiO2-CoS/GCE, modifiye
elektrotlar ile modifiye olmamis GCE’ nin elektron aktarim
ozelliklerini incelemek i¢in 0,1 M KCI iceren Fe(CN)e3/4
redoks probunda 100 mV/s tarama hizinda dénisiimlii
voltamogramlari alind1 ve 0,18 V acgik devre potansiyeli ve
1x105-5x102 Hz frekans aralifinda elektrokimyasal
empedans spektroskopisi (EIS) yontemi kullanildi.

Ti02-CoS/GCE’'nin pik akiminin diger elektrotlardan
yliksek olmasi ve elektron aktarim direncininde diisiik
olmasi nedeniyle putresinin tayininde diferansiyel puls
anodik siyirma voltametri (DPAdSV) ydntemi ile analizinde
kullanild.

2.5. Numune analizi

Ti02-CoS/GCE modifiye elektrotun numune analizlerinde
kullanilabilirligi alabalik, limon ve greyfurt numunelerinde
putresin tayini yapilarak incelendi. Numunelerin analize
hazirlanmasi i¢in alabalik blender ile homojenize edilerek
6,0 g tartildi ve lizerine 0,10 M 8,0 mL fosfat tampon
¢ozeltisinden ilave edildi. Numune igerisindeki putresinin
tampon ¢ozeltisine gecmesini saglamak i¢in yaklasik 2 saat
boyunca manyetik karistiricida karistirildi. Ardindan 5
dakika da vorteks karistiricida Kkaristirilarak islem
tamamlandi. Limon ve greyfurtun suyu sikilarak kaba stizge¢
kagidi yardimiyla siiziildi. Alabalik, limon ve greyfurt
numuneleri 4000 rpm de 20 dakika boyunca santrifiij edildi.
Santrifiigat kism1 balon jojeye alinarak deiyonize suyla
istenilen hacme tamamlandl.. Hazirlanan bu numune
cozeltileri kullanilarak standart katma yéntemi ile putresin
miktari tayin edildi.
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3. Sonuglar ve Tartisma
3.1. TiOz-CoS nanokompozit karakterizasyonu ve morfolojisi
3.1.1. Taramali elektron mikroskopu (SEM)

Sentezlenen TiO2-CoS nanokompozitin SEM goriintiisii
(Sekil 2) incelendiginde pargaciklarin kiiresel sekli oldugu ve
diizglin bir sekilde dagildig1 ve litaratiirlerle de uyumlu
oldugu goriilmektedir (Zhuang ve ark., 2018).

Sentezlenen nanokompozitin elementel bilesimini
gosteren enerji dagilimh X 1sinlar1 spekrometre yontemi
(EDX) ile elde edilen spekrum ve element bilesimi ¢izelgesi
verildi (Sekil 3). Bu sekil ve cizelge incelendiginde

nanokompozitte Ti, O, Co, S pikleri ve kompozit icindeki %
miktarlarinin uyumlu oldugu goriillmektedir.

EHT =20.00 kv
I Probe = 50 pA

Sekil 2. TiOz-CoS nanokompozitin SEM goriintiisii

Signal A = SE1
WD = 95 mm

Mag = 20.00 K X }zi"{""‘

2 3 T 5

Spectrum: Objects

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at.%] [%]
Ooxygen K-series 35.94 40.61 66.79 43.4

Titanium K-series 48.32 54.61 30.01 1.4

Cobalt K-series 1.70 1.92 0.86 0.1
Sulfur K-series 2.53 2.86 2.35 0.1
Total: 88.48 100.00 100.00

Sekil 3. Ti0z/CoS nanokompozit icin EDX spektrumu ve elementel
bilesim ¢izelgesi
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3.1.2. Raman spekrometresi

Ti02-CoS nanokompoziti i¢cin 145, 198, 399, 516 ve 664
cm? de 5 RAMAN piki gosterilmistir (Sekil 4). Elde edilen
RAMAN spektrumu literatiirde daha oénce rapor edilmis

spektrum ile uyumlu oldugu goézlemlenmistir (Park ve ark,
2021).

8000 —
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Sekil 4. TiOz-CoS nanokompozitin Raman spektrometrumu
3.2. Elektrotlarin elektrokimyasal karakterizasyonu

Nanokompozitlerin akim yanitlarini karsilastirmak igin
Ti02/GCE, CoS/GCE, TiO2-CoS/GCE, modifiye elektrotlar ile
modifiye edilmemis GCE nin 0,1 M KCI iceren redoks prob
cozeltisinde (Fe(CN)e3+/4) doniisiimlii voltamogramlar: (CV)
alind1 (Sekil 5). Ol¢iimler karsilastirildiginda TiOz-CoS/GCE’
nin pik akiminin daha yiiksek oldugu goériilmektedir. Buda
metal nanokompozitlerin elektrokimyasal reaksiyonlari
arttirmak  i¢gin  katalizor  olarak gbérev  yaptigini
gostermektedir.

0,10

0,08 AN

+ GCE Xt
+ TiO/GCE R,
+  CoS/GCE

+ TiO,-CoS/GCE

0,06 4

0,04 4
0,02
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-0,04 -
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-0,08 - by

-0,10 T T T
-1,0 -0,5 0,0 05 1,0

EN

Sekil 5. Modifikasyonda kullanilan nanokompozitlerin doniistimlii
voltamogramlari (0,1 M KCl iceren Fe(CN)es3/4 redoks probunda)

Elektrokimyasal impedans Spektroskopisi (EIS) yontemi
ile nanokompozitler ile elektrot ¢ozelti ara yiizeyinde
gerceklesen elektron aktarim hizlar1 6l¢iildii. Bunun igin
modifiye elektrotlarin (TiO2/GCE, CoS/GCE, TiO2-CoS/GCE)
0,1 M KClI igeren redoks probunda (Fe(CN)e*/%) impedans
o6lciimleri yapilarak Nyquist egrileri ¢izildi (Sekil 6). Nyquist
egrileri incelendiginde modifiye edilmemis GCE elektrodun
en yiiksek direnci yani en diisiik iletkenligi gosterdigi, TiO--
CoS/GCE ise en yiiksek iletkenlige sahip oldugu
gbzlenmektedir. iletkenlikteki artis, Ti02-CoS
nanokompozitin katalitik performansi iyilestirerek analit ile
elektrot yiizeylerindeki redoks merkezleri arasinda elektron
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transferini ve elektrokimyasal reaksiyonlarini hizlandirici
etki gostermesinden kaynaklandigi diisliniilmektedir.

] . - GCE
10000 - +  TiO2/GCE
= CoS/GCE
+  TiO2-CoS/GCE
8000
¥ 6000 -
£
o
Q
o~ 4000
Q4000
2000
s oo 0
ol W
T T T T T T T
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 35000

Z1 /ohm

Sekil 6. Modifikasyonda kullanilan nanokompozitlerin Nyquist egrileri
(0,1 M KCl igeren Fe(CN)e3/4- redoks probunda).

3.3. Optimizasyon ¢alismalari

Optimum ¢alisma sartlarini belirlemek icin TiO2-CoS
miktari, pH, biriktirme potansiyeli ve biriktirme stiresinin
elektrot cevabina etkisi arastirildi.

Elektrot yiizey modifikasyonunda kullanilan malzemenin
miktarinin ~ optimize  edilmesi, elektrot cevabinin
iyilestirilmesi agisindan olduk¢a 6nemlidir (ERDOGAN ve
ark., 2021). Bu amagla TiOz-CoS miktarinin akim cevabina
etkisini belirlemek i¢in; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 mg TiO2-CoS
bulunacak sekilde, 1 mL jelatin i¢cinde dagitildi ve elektrot
ylizeyine modifiye edilerek 4 farkl elektrot hazirlandi. Her
bir elektrodun sabit putresin derisiminde akim cevabi
DPAdSV yodntemiyle kaydedildi. En yiiksek pik akimi, TiO--
CoS miktar1 1 mg mL+ olarak hazirlanmis yiizeyden elde
edildi (Sekil 7 c).

Dekarboksilaz aktivitesini dolayisiyla da biyojen amin
olusumunu etkileyen faktorlerden biri olmasindan dolay1 pH
degerinin sensdr cevabina etkisinin incelenmesi oldukca
onemlidir. pH degerinin akim cevabina etkisi 0,1M fosfat
tamponu kullanilarak 4,0-8,0 pH araliginda incelendi. Akim
degerlerinin pH 5,0’e kadar arttigi ve pH 5,0 ten sonra
azaldigi gozlendi (Sekil 7 a). Sonug olarak, optimum c¢alisma
pH’s1 olarak en yiiksek akim cevabinin elde edildigi pH 5,0
degerine karar verildi. Amin olusumunun asidik ortamlarda,
pH 4,0-5,5 arasinda oldugu kosullarda optimum diizeyde
oldugu, 4,0’den daha asidik kosullarda ise amin tiretiminin
olamayacag literatlirde rapor edilmistir (Santos, 1996;
Yegin ve ark, 2008). Bu durum goz oniine alindiginda,
buldugumuz optimum pH degerinin (5,0) biyojen amin
olusumu ve Dbelirlenmesi i¢in uygun deger oldugu
disiiniilmiistiir. Biriktirme potansiyeli ve biriktirme siiresi,
siyirma voltametrilerinde elektrot cevabini etkileyen 6nemli
parametrelerdir (ERDOGAN ve ark, 2021). Pik akimina
biriktirme potansiyelinin ve bitirme siiresinin etkisi
incelendiginde en uygun degerler sirasiyla 0.0 V ve 60 s
olarak belirlendi.

Optimizasyon c¢alismalart ile ilgili deneysel veriler sekil
7’de toplu olarak gosterilmistir.
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Sekil 7. Ti0z-CoS/GCE optimizasyon parametreleri (0,1 M PBS; 0,0104 mM putresin; 252C)

3.4. Performans faktorlerinin belirlenmesi

Ti02-CoS/GCE’'nin putresine cevabi optimum ¢alisma
kosullarinda  farkli  derisimlerdeki  stok  putresin
cozeltisinden standart eklemeler yapildi Olgiilen akim
degerleri putresin derisimlerine karsi grafige gecirilerek

incelendiginde pik akimlarinin 0,32 -16,66 pM araliginda
putresin konsantrasyonu ile dogrusal olarak orantili oldugu
ve 0.09 pM gozlenebilme simir1 (LOD) ile gelistirilen
elektrodun literatiirde verilen pek ¢ok poliamin
elektrodundan daha diisiik oldugu goriildii (Telsnig ve ark.,
2012; Apetrei ve Apetrei, 2016; Henao-Escobar ve ark,

kalibrasyon egrileri olusturuldu (Sekil 8). Grafik 2016).
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Sekil 8. Ti0,-CoS/GCE' nin

putresin cevabi i¢in ¢izilen adsorptif siyirma voltamogram grafikleri ve kalibrasyon egrileri (0,1 M PBS pH 5,0, biriktirme

siiresi 60s). a) [Put]:3,2-16,66 uM, b) [Put]: 0,32-1,42 uM.
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Gelistirilen bir sensoériin art arda yapilan analizlerde elde
edilen  sonuglarin  birbirine yakin  olmasi  yani
tekrarlanabilirliginin ve tekrar iretilebilirliginin iyi olmasi
¢ok sayida analizin yapilabilmesi i¢in olduk¢a 6nemlidir
(ERDOGAN ve ark., 2021). Putresin tayininde kullanimi igin
hazirlanan sensoriin tekrar kullanilabilirligi i¢in TiO2-CoS ile
modifiye edilmis GCE ayni giin icinde art arda 6 kez dlglim
alinarak akim cevaplar1 belirlendi (Sekil 9). Akim
cevaplarinin bagil standart sapmasi %4,7 olarak hesaplandu.
Tekrar {Uretilebilirligi belirlemek icin ise ayni giin ve
optimum kosullarda hazirlanan {i¢ farkli TiO2-CoS/GCE ile
putresin akim cevabi o6l¢ildii. Akim degerlerinin bagil
standart sapmasi1 %3,3 olarak hesaplandi. Literatiirlerde
gelistirilen sensorlerin kullanilabilir oldugunun
sdylenebilmesi i¢cin bagil standart sapma degerinin %5’ten
kiiciik olmasi gerektigi vurgulanmaktadir (Akyiiz, 2011).
Bagil standart sapmanin %5’ten kii¢iik olmasi TiO--
CoS/GCE'nin tekrar lretilebilir ve tekrarlanabilir oldugunu
gostermektedir.

Ti0z2-CoS  modifiyeli camsi karbon elektrodun
performans faktorleri verileri tablo 1'de gosterilmistir.
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Sekil 9. Ti0z-CoS/GCE'nin kararhilig
Tablo 1

Ti02-CoS/GCE elektrodun performans faktorleri.

Performans Faktorleri Ti02-CoS/GCE

Dogrusal Calisma Araligi, pM 0,32-16,66
Duyarhlik, pApM-1 0,038 £0,00104
Kesim noktasi, pA 0,01038
LOD, uM 0,09
Tekrar iiretilebilirlik, % B.S.S (N=3) 3,3

Tablo 2

Numune ¢6zeltisinde bulunan putresin miktarlar1 ve geri kazanim
degerleri.

Alinan Eklenen Bulunan .
. . . Geri Kazanim
Numune Putresin Putresin Putresin (%)
0
(um) (um) (um)
Alabalik 2,45 0,49 2,99 102
Greyfurt 3,8 1,56 531 99

3.5. Sensériin analitik uygulanabilirligi

Standart katma yontemi ile, numune ¢o6zeltilerine
standart putresin ¢6zeltisinden belirli miktarlarda eklemeler
yapilarak Kkalibrasyon egrileri ¢izildi ve bu egriler
kullanilarak hesaplamalar yapild. Numunelerde
¢ozeltisinde bulunan putresin miktarlari ve geri kazanim
degerleri tablo 2’de verildi. Bu degerlerin % 100’e yakin
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olmasi bu numunelerde, gelistirilen elektrot ile putresin
tayini yapilabilecegini gostermektedir.

Bu ¢alismada, poliaminlerin 6nciisii olan putresin tayini
icin TiO02-CoS nanokompoziti ile modifiye edilmis yeni bir
elektrokimyasal sensor gelistirilmistir. Calismada hazirlanan
TiOz-CoS ile modifiye elektrodun yiizey morfolojisi,
elektrokimyasal davraniglari, optimum ylizey bilesimi ve
performans faktorleri incelenmis ve s6z konusu elektrodun
gida numunelerinde putresin analizi i¢in kullanilabilirligi
arastirilmistir. Yapilan ¢alismada amag, ydntem ve sonuglar
uygun bir sekilde sunulmustur. TiO2-CoS nanokompozitin
elektrodun genis bir yiizey alani saglayarak ayni zamanda
elektron aktariminmi kolaylastirarak elektron iletkenligi ve
katalitik 6zelliklerinde iyilesme sagladig1 goriildi. Biyojen
amin tayini icin gelistirilen c¢esitli elektrotlar ile
kiyaslandiginda hazirladigimiz TiOz2-CoS ile modifiye
elektrodun gozlenebilme siirinin oldukga diisiik olmasi,
yontemin secici ve duyarlilifinin iyi olmasi ile rutin
analizlerde alternatif metot olabilecegini gostermektedir.
fleriki calismalarda viicut sivilarinin poliamin analizinde
kullanilmak {izere fizyopatolojinin belirmesi icin ve diger
gida numunelerinde poliamin analizi i¢in enzimli modifiye
elektrotlar gelistirilebilir.
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