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Oz: Hidrojen peroksit biyolojik siireclerde aktif bir rol oynar. Bundan dolay1 gida,
medikal, ilag, kimya endiistrileri ve tip alanlarinda hidrojen peroksitin tespiti cok
onemlidir. H»O; insan saghigi icin gereklidir ve ¢esitli fizyolojik siireclerin
diizenlenmesinde aktif rol oynar. Parkinson ve alzheimer hastaligi, felg, stres
sendromlar1, damar sertligi, maligniteler ve mitokondriyal anormallikler gibi ¢esitli
hastaliklar i¢in H20, konsantrasyonlarmin onemli bir belirte¢ oldugu kabul
edilmektedir. Bu yiizden hidrojen peroksitin tespiti i¢in hizli, ucuz, giivenilir uygun
yontemler gelistirmek Onemlidir. Hidrojen peroksit tayini igin geleneksel
yontemlere karsi elektrokimyasal yontemler, daha hassas, verimli, diisiik maliyetli
ve zaman kazandiran yontemler oldugu soOylenebilir. Arastirmacilar, en son
aragtirmalart  glincellemek i¢in  mevcut nanoyapili  elektrokatalizorlerin
gelistirilmesi, elektrot modifikasyonu ve yeni elektrokimyasal sensorlerin
uygulamalar1 ¢alismalarina daha fazla ilgilendiler. Bu ¢alismada metal destekli
partikiillerin sentezlenmesi, hidrojen peroksitin elektrokimyasal davraniginin
incelenmesi ve hidrojen peroksit sensorii igin katalitik aktivitesi yiliksek elektrotlar
gelistirilmesi {izerine odaklanildi. Bu amagla Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Eupergit CM,
Cr-Fe-P/CNT elektrokatalizorleri kolay ve hizli bir sekilde hazirlandi. Hazirlanan
bu elektrokatalizorler ile gelistirilen elektrotlar, hidrojen peroksitin
elektrokimyasal davranist ve hidrojen peroksit sensor aktiviteleri dongiisel
voltametri ile incelenmistir.
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Abstract: Hydrogen peroxide plays an active role in biological processes.
Therefore, the detection of hydrogen peroxide is very important in the food,
medical, pharmaceutical, chemical industries, and medical fields. H,O- is essential
for human health and plays an active role in the regulation of various physiological
processes. H,O, concentrations are considered to be an important marker for
various diseases such as Parkinson's and Alzheimer's disease, stroke, stress
syndromes, atherosclerosis, malignancies, and mitochondrial abnormalities.
Therefore, it is important to develop fast, inexpensive, reliable and suitable methods
for the detection of hydrogen peroxide. It can be said that electrochemical methods
are more sensitive, efficient, low-cost and time-saving methods than traditional
methods for the determination of hydrogen peroxide. To update the latest research,
the researchers were more interested in the study of the development of existing
nanostructured electrocatalysts, electrode modification and the applications of new
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electrochemical sensors. This study focused on the synthesis of metal-supported
particles, the investigation of the electrochemical behavior of hydrogen peroxide,
and the development of electrodes with high catalytic activity for the hydrogen
peroxide sensor. For this purpose, the electrocatalysts Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-
P/Eupergit CM, and Cr-Fe-P/CNT were prepared easily and quickly. The
electrodes developed with these prepared electrocatalysts, the electrochemical
behavior of hydrogen peroxide and the sensor activities of hydrogen peroxide were
investigated by cyclic voltammetry.

1. Giris

Hidrojen peroksit (H.O;) c¢ok basit bir molekil olup, giiclii oksitleyici ve indirgeyici
ozelliginden dolay1 klinik, ¢evre, ilag, gida tiretimi ve tekstil uygulamalari gibi bir¢ok endiistriyel alanda
onemli bir kimyasal ve analittir (Karam & Halaoui, 2008; Huang ve ark., 2011; Chen ve ark., 2012;
Caglar ve ark., 2019). Hidrojen peroksit toksiktir ve birgok biyolojik reaksiyonunun yan iiriiniidiir (Chen
ve ark., 2012). Buna bagli olarak H,O;nin Parkinson hastaligi, kanser, felg, damar sertligi, Alzheimer
gibi ilgili birgok hastaligin bir gostergesi oldugu disiiniilmektedir (Amatore ve ark., 2001; Miller ve
ark., 2005). Ayn1 zamanda H>O; s1v1 bazli yakit hiicrelerinde etkin bir oksidan olarak uygulanmistir ve
organik sentezlerde de kullanilmigtir (Raman & Shukla, 2007; Sarathy & Mohseni, 2007).

H20; insan sagligi iizerinde biiylik etkilerinin olmasindan dolay1 yalnizca akademik arastirmalar
icin degil ayn1 zamanda endiistriyel amag igin de dogru bir sekilde tespit edilmesi kritik konulardan
biridir. Bu yiizden hidrojen peroksitin tespiti i¢in uygun ve hizli yontemler gelistirmek Onemlidir.
Hidrojen peroksit tayini i¢in elektrokimya, kromatografi, spektrofotometri, titrimetri, floresan gibi
cesitli analitik yontemler gelistirilmistir (Chen ve ark., 2013; Sahin ve ark., 2018; Kazici ve ark., 2019).
Bununla birlikte, bu yontemler genellikle karmasik, zaman alici, yiiksek maliyetli ve diisiik secicilik
gibi dezavantajlara sahiptir (Sahin ve ark., 2018).

Elektrokimyasal teknikler bu eksiklikleri gidermekte ve daha uygun algilama siiregleri
saglamaktadir (Gupta ve ark., 2003 ve 2011; Hai & Zou, 2015). Elektrokimyasal sensorlerin diigiik
maliyetli, basit, hizl, hassas, seciciligi yliksek ve kiigiik aygitlar olmasi, hidrojen peroksit sensorlerinin
gelistirilmesi i¢in daha fazla ¢alismanin yapilmasi gerektigini gostermektedir (Avci ve ark., 2018;
Diizenli ve ark., 2018; Celik Kazici & Yayla, 2019; Salman ve ark., 2020).

Elektrokimyasal tepkimelerde reaksiyonun gerceklestigi ¢ozelti ortam1 veya kullanilan eletrot
yiizeyi, yiksek gerilimleri diisiirmek ve hizi arttirmak igin uygun katalizorler ile katalizlenirler.
Elektrokatalitik siireglerin nasil gergeklestiginin arastirilmast ve elektrokatalizor sentezi birgok
aragtirmaya ilham vermistir. Uygulamada, metal ile elektrolit ara ylizeyinde gerceklesen bir
elektrokimyasal reaksiyonun, ya termodinamik potansiyelinin sistem ¢evresinde gergeklesmedigi, ya da
cok diisiik hizda oldugu gézlemlenir. Fakat aktivasyon enerjisini degistiren katalizorler ile degistirilmis
yiizeyler ile kullanarak reaksiyon hizi 6nemli 6lgiide artirilabilir (Vielstich ve ark., 2003). Pt, Pd gibi
soy metaller genellikle Elektrokimyasal katalizor olarak kullanilmaktadir. Geriye kalan diger metal
oksitler ve benzeri tirtinlerin ortaya ¢ikarilmasi igin oldukea fazla sayida ¢alisma bulunmaktadir (Isaacs
ve ark., 2005). Bu ¢aligmalara ek olarak kataliz6r 6rnegi olabilecek yiizeyine enzim baglanmis eletrotlar
ile biyolojik molekiillerinde kullanimi s6z konusudur. Nihayetinde temel arastirmalar tarafindan ele
almirsa elektrokatalizor sentezi 6nem arz eden bir alandir.

Yiizey modifikasyonu yapilmis elektrotlar, iletken bir substratin degistirilmesi ile bazi spesifik
ozellikler kazandirilmis, yiizeyi degistirilmeyen substrattan farkli 6zellikleri olan elektrotlardir. Bazi
farkl tiirlerin saglam ve geri doniisii olmayan bir sekilde elektrot yiizeyine baglanmasiyla elektrotlarin
elektronik yapisiin ve elektrokimyasal davraniglart degisir (Lai ve ark., 2001). Bu tiir elektrotlarin
modifiye edilmesi ile elektrokatalizlerde kullanilabilmesi, kati elektrotlara olan ilginin artmasina neden
olmustur. Elektrotlarin elektronik yapisim ve ylizeyde gerceklesen elektron transfer hizlarim
degistirebilmek icin farkli malzemeler ve filmlerle kaplanmas1 gerekmektedir. Malzemelerin korozyona
veya fiziksel etkilere karsi korumak igin de yiizey modifikasyonu yapilabilir.

Sensor arastirmalar1 sagliktan kozmetige, gida sektdriinden gevreye bir¢ok farkli alanda yeni
cigirlar acilmasina imkan saglamistir. Bu alanda 6zellikle nano Olcekte gelistirilen sensorler devrim
niteligi tagimaktadir. Elektrokimyasal sensorler tasinabilir, portatif, ekonomik, kisa siirede analiz
yapabilmesi gibi avantajlara sahip olmasi sebebiyle diger yontemlere kiyasla daha iyi bir 6l¢iim cihazi
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olma 6zelligine sahiptir. ideal bir biyosensér ekonomik, kiigiik bir alana sahip ve giivenilir olmalidir
(Stetter ve ark., 2003). Son donemlerde birden fazla metalden olugmus sistemler yapilarak sistemlerin
kimyasal, eletronik ve yapisal 0Ozelliklerinin incelenmesi igin ¢esitli ¢alismalar yapilmaktadir
(Abbaspour & Norouz-Sarvestani, 2013; Lu ve ark., 2013).

Elektrokatalizorler ise heterojen katalizor sistemlerinin bir ¢esidi olup tepkime hizini arttiran ve
tepkimeden degismeden ¢ikan katalizorlerdir. Bir elektrokatalizoriin en belirleyici 6zelligi zamanla
degisime ugramamast yani kararli olmasidir. Elektrokatalizérlerin orta asir1 gerilimlerde uzun siire
aktivite gostermesi, bu katalizorlerden beklenen bir durumdur. Adsorbsiyon enerjisi bu yapidaki
katalizorlerin elektro katalitik etkinligini ortaya koyan en Onemli faktordiir. Elektrokatalizoriin
Absorpsiyon enerjisi ne kadar diisiikse yilizeyin baglanma kesir de o oranda distiktir (Mert, 2005). En
sik kullanilan, aktifligi en yiiksek olan elektrokatalizorler periyodik tablonun 8b grubunda yer alan
Paladyum, Platin ve Nikel metalleridir. Elektrokimyasal caligmalarda en Onemli olan parametre
katalizor aktivitesini arttirmaktir. Bu amacla da elektrokatalizorlerin daha fazla aktif olabilmesi i¢in
caligsmalar yapilmaktadir (Okada ve ark., 2009).

Destekli katalizorler, aktif bilesenlerin bir inert gdzenekli destek yilizeyinde depolanmasiyla
hazirlanan heterojen katalizorlerdir. Destek malzemeler, aktif bilesenlerin stabilitesini arttirir ve daha
genis bir yiizey lizerinde diizgiin dagilimi saglar.

Destek malzemeleri aktif karbon, killer, silika jeller ve zeolit gibi gozenekli malzemeler ve genis
ylizey alanina sahip malzemeler kullanilir. Destek malzemenin yiiksek katyon degisim kapasitesi, sisme
ozelligi, genisleyen kafes yapisi gibi 6zelliklere sahip olmasi beklenir (Brindley & Simonton, 1984;
Occelli, 1986; Lee ve ark., 2003). Destek maddesinin se¢iminde gz oniinde bulundurulmasi gereken
fiziksel ve kimyasal parametreler tablo 1'de belirtilmistir (Okada ve ark., 2009).

Ikili ve iclii metalden olusan kaplama yiizeyler; kataliz, elektrokimya ve mikro elektronik
endiistrilerinde sik¢a kullanilmaktadir (Sheela ve ark., 2002; Hu ve ark., 2010). Yukarida belirtilen
detayli bilgiler 15181nda, multi metalik ve farkli destek malzemelerinden sentezlenen Cr-Fe-P/CNT, Cr-
Fe-P/Al,O; ve Cr-Fe-P/Eupergit CM destekli elektrokatalizérler kullanilarak hidrojen peroksit
elektrokimyasal sensorler gelistirilmistir. Yapisal karakterizasyon X-Isin1 Difraksiyonu (XRD),
Taramali Elektron Mikroskobu (SEM/EDX) ile yapilmustir. Elektrokimyasal karakterizasyon Dongiisel
Voltametri (CV) ve Kronoamperometri (CA) ile yapilmistir.

2. Materyal ve Yontem
2.1. Katalizorlerin sentezlenmesi

Farkli destek ve metal komposizyonunda katalizorler hazirlamak i¢in ilk olarak 50 mL etanol
icerisine toplam metal orani %10 olacak sekilde (Cr-Fe-P/CNT) eklenerek c¢oziiniinceye kadar
karistirildi. Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al,O3 ve Cr-Fe-P/Eupergit CM (Epoksi polimer) katalizérleri
sentezlendi ve sentez yontemi agagida belirtildigi gibidir (\Wang ve ark., 2010). Bu ¢aligmada, Cr-Fe-P
katalizoriinde Cr’nin molar oram1 0.21 ve 0.30 olarak optimize edildi. Sonrasinda farkli destek
malzemeleri (Al203, CNT, Eupergit CM) hazirlanan %10 metal etanol ¢ozeltisine %90 oraninda
eklendi. 24 saat sonunda alkol ortamdan ugurularak elde edilen camurumsu karisima 50 mL saf su ilave
edilerek buz banyosuna alindi. Karigimin sicakligi 0-5°C dereceye kadar diigiiriildii. Daha sonra azot
ortaminda 6nceden hazirlanan NaBH4 ¢ozeltisi yavas yavas eklendi. Reaksiyon sonunda elde edilen Cr-
Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al,O3 ve Cr-Fe-P/Eupergit CM katalizorleri siiziildii. Etanol ve saf su ile birkag kez
yikandiktan sonra 80°C'de azot gazi ortaminda kurutuldu. Deneylerde kullanilmak {izere kapali kapta
muhafazaya alindi.

2.2. Modifiye elektrotlarin hazirlanmasi

Yalin camsi karbon elektrot (GCE) 6nce 0.3 ve 0.05 pm altimina bulamaci ile parlatildi ve daha
sonra saf su ile durulandi. GCE yiizey modifikasyondan once elektrot, sirasiyla ultra saf su ve etanol
icinde 5 dakika boyunca ultrasonik banyoda tutuldu. Elektrot hazirlama i¢cin 1 mL %0.5 Nafion
cozeltisine 3 mg katalizor ilave edilerek katalizor karigimi elde edildi. Daha sonra karigimdan 5 pl
temizlenen GCE {izerine damlatildi. Son olarak hazirlanan elektrot, ¢dziiciinlin uzaklastirilmasi igin
inert gaz altinda oda sicakliginda kurutuldu.
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2.3. Elektrokimyasal él¢iimler

Elektrokimyasal deneyler (dongiisel voltametri ve kronoamperometri), geleneksel bir ii¢
elektrotlu hiicrede BioLogic SP 50 elektrokimyasal analiz cihazi kullanilarak yapildi. Caligma elektrodu
olarak camsi karbon elektrot (GCE) (¢cap 3 mm.), referans olarak bir Ag/AgCl (3 M KCI) elektrot ve
yardimci elektrot olarak bir Pt tel kullanilmustir.

Déngiisel voltametri olgiimleri, 50 mV s tarama hizinda Ag/AgCl'ye kars1-1.5 ve 1.5 V
arasindaki potansiyel araliginda yapilmistir. Karistirllan fosfat tampon (POs) ¢dzeltisine dnceden
belirlenmis miktarda H202 ilave edildi. Hazirlanan modifiye elektrotlar kararlt durum akim degerine
ulagildiktan sonra istenilen ¢alisma potansiyelinde dlgtimler yapilmistir. Her 6l¢iimde taze hazirlanmis
PO4 ve H,0; kullanildi. Tim elektrokimyasal deneyler oda sicakliginda ve azot atmosferi altinda
gerceklestirilmistir (Sekil 1).

Sekil 1. Deneysel set-up.

3. Bulgular

3.1. Karakterizasyon

Sekil 2, farkli destek malzemeleri ile sentezlenen Cr-Fe-P nanopargaciklari igin XRD modellerini
gostermektedir. XRD desenleri incelendiginde, Cr, Fe ve P’a ait karakteristik kirmim pikleri
goriilmektedir. Ug numune igin 30-35° civarinda bir pik gdzlendi. Bu pik, Fe metalinin varligina

baglanabilir. XRD deseninde piklerin genislemesi ve yayvan bir gdriiniimiin olusmasi amorf yapisindan
kaynaklandigini gostermektedir (Aguilar-Bolados ve ark., 2017).
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Sekil 2. Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al,O; ve Cr-Fe-P/Eupergit CM Katalizoriine ait toz XRD desenleri.

Sekil 3’de Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al,O; ve Cr-Fe-P/Eupergit CM Katalizoriine ait 200nm
biiyiitme oranlarinda alinmis olan SEM goriintiileri bulunmaktadir, gériintiilerin incelenmesinden Cr-
Fe-P nano partikiillerin secili alanlarda topaklasma sonucu olusturduklart morfoloji net olarak
goriilmektedir. SEM analizleri sirasinda toplanan Enerji Dagilimli X-Isinlar1 Spektrumu (SEM-EDX)
bize incelenen bolgelerde nanopartikiillere ait elementlerin sinyalini vermektedir (Sekil 4).
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EHT = 10.00 kV Signal A = InLens Date: 7 Apr 2023
WD = 2.3 mm Mag = 100.00 K X Time: 15:42:03

- e 4 g
EHT = 10.00 kV Signal A = InLens Date: 7 Apr 2023
Mag = 100.00 K X Time: 15:35:38

EHT = 10.00 kV Signal A = InLens Date: 7 Apr 2023
wpD = 2.9 mm Mag = 100.00 K X Time: 15:51:56

Sekil 3. (a) Cr-Fe-P/Eupergit CM, (b) Cr-Fe-P/CNT ve (c) Cr-Fe-P/Al;O3 katalizoriine ait SEM
gortintiileri.
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Sekil 4. (a) Cr-Fe-P/Eupergit CM, (b) Cr-Fe-P/CNT ve (c) Cr-Fe-P/Al,O; katalizériine ait EDX
gortintiileri.

3.2 Elektrokimyasal karakterizasyon

Son dénemlerde olusturulan destekli trimetalik yapidaki heterojen katalizorler monometalik ve
bimetalik yapidaki katalizor sistemleri ile kiyaslanmaktadir. Bu kiyaslamalar sonucunda aktifligi ve
kullanilabilirligi agisindan en ¢ok dikkat ¢eken ve tercih edilen katalizor sistemi trimetealik yapilar
olmugtur. Bunu sebebi ise trimetalik yapinin diger sitemlere gore daha kararli, daha aktif, daha iyi
elektron transferi saglamasidir.

Bu kapsamda ti¢ farkli destekli elektrokatalizor sentezlendi. Bu katalizorler Cr-Fe-P/CNT, Cr-
Fe-P/Al,O3 ve Cr-Fe-P/Eupergit CM seklindedir. Bu katalizorler agirlik¢a %10 metal igerigi ile agirlikca
%90 destek malzemesi sentezlenmis ve aktiviteleri incelenmistir. H,O; ¢6zeltisinde destekli Cr-Fe-P
katalizorlerinin performansini test edildi.

Modifiye elektrotlar hazirlanmadan 6nce temel adim elektrotlarin temizlenmesidir. Calisma
elektrotu iyi bir sekilde temizlenmelidir ki sonuglar daha dogru ve giivenilir olarak elde edilebilsin. Daha
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sonra modifiye elektrotlar hazirlanmaktadir. Kullanilacak olan camsi karbon elektrotlar (GCE) zimpara
kagitlar1 kullanilarak temizlenir. Buradaki 6nemli nokta GCE’nin dairesel hareketeler ile zimpara
kagidina temas ettirilmesidir. Hazirlanan katalizérden (Cr-Fe-P/CNT) 5 mg alinarak 1 mL Nafion
¢ozeltisi i¢inde disperse edildi. Hazirlanan bu homojen siispansiyondan mikropipet vasitasi ile 5 puL
alinarak 3 cm ¢apma sahip olan GCE yiizeyine aktarilmasi saglandi. 15-20 dakika boyunca oda
sicakliginda kurumasi saglandi. Yiizeyi temizlenmis ve modifiye edilmis elektrot (Cr-Fe-
P/CNT/NGCE) elektroanalitik deneyler i¢in hazir hale getirilmistir.
Hazirlanan elektrotlarin elektrokimyasal davranigi Cr-Fe-P/CNT katalizori elektrodun redoks

probunda 50 mV s-1 arama hizinda elde edilen doniisiimlii voltamogramlari incelenmistir (Sekil 5).

160
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Sekil 5. (a) Yalin elektrot ve (b) Cr-Fe-P/CNT destekli katalizoriin damlatildig: elektrotlar ile (0.1 M
KCl igeren 5 mM Fe (CN)6 3-/4- redoks probunda 50 mV s-1 tarama hizinda) elde edilen
voltamogramlar.

Sekil 5 incelendiginde, Cr-Fe-P/CNT pik akiminin, ¢iplak GCE’den (Egri a) daha yiiksek
oldugu goriildii. Bu durum nanomalzemelerin, elektrokimyasal davranisi iyilestirdigini diisiindiirdii ve
Sekil 6°da, her bir elektrodun redoks probunda 50 mV s-1 tarama hizinda elde edilen doniisiimlii
voltamogramlari incelendi.

Sekil 6 incelendiginde, Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al;O; ve Cr-Fe-P/Eupergit CM pik akiminin,
ciplak GCE’den daha yiiksek oldugu goriildii. Bu durum nanomalzemelerin, elektrokimyasal davranisi
iyilestirdigini diigiindiirdii. Cr-Fe-P/CNT 'nin pik akimimin fark edilir bicimde artmasinin ise, Cr, Fe, P
nanomalzemelerinin CNT yiizey {izerinde bir arada bulundugunda ortaya ¢ikan sinerjik etkiden ve biitlin
nanomalzemelerin bir arada elektrot yiizeyine modifiye edilmesiyle, elektrot yiizey alanini arttirmalari
ve elektron aktarim 6zelligini iyilestirmeleri sebebiyle oldugu seklinde yorumlandi. Bu durum, tiim
nanomalzemelerin elektrot yiizeyine bagarili bir sekilde modifiye edildigi diigiincesini de kuvvetlendirdi.

Caligma tamponu olarak secilen fosfat tamponunda toplam fosfat derisimi 0,1 M olacak sekilde
tartilarak saf suda ¢oziildii ve pH’ nin istenen degere ayarlanmasi i¢cin 0,1 M HCI veya 0,1 M NaOH
¢ozeltileri kullanildi. Her bir katalizor i¢in karsilagtirma deneyleri gergeklestirilmistir (Sekil 7).

Hazirlanan elektrotlarin farkli derisim araliginda verdikleri cevaplarin incelenmesi ve lineer
derisim araliginin belirlenmesi i¢in katalizorlerin elektrokimyasal davranisi, dongiisel voltametri (CV)
yontemi kullanilarak incelendi (Sekil 8-9-10.).
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Sekil 6. Doniistimlii voltamogramlar: GCE, Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al;O3 ve Cr-Fe-P/Eupergit CM (0.1
M KCl igeren 5 mM Fe (CN)6 3-/4- redoks probunda 50 mV s-1).

600
Cr-Fe-P/ CNT/ GCE
450 Cr-Fe-P/ Eupergit CM/ GCE
Cr-Fe-P/ A1203/ GCE
300 -
150
g o
-150 -
-300
-450 -
-600 I I I 1 I I I
-1,5 -1,0 0,5 0,0 0,5 1,0 1,5
E/V vs. Ag/AgCI

Sekil 7. Doniligtimlii voltamogramlar: Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al;O3 ve Cr-Fe-P/Eupergit CM (fosfat
tampon ¢ozeltisi, pH7.50 mV s-1).
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Sekil 8. Cr-Fe-P/CNT destekli katalizoriin 0.1 M pH 7.0 fosfat tamponunda H,O, varliginda 50 mV/s
tarama hizinda elde edilen voltamogramlar.
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Sekil 9. Cr-Fe-P/Al;Os destekli katalizoriin 0.1 M pH 7.0 fosfat tamponunda H20; varliginda 50 mV/s
tarama hizinda elde edilen voltamogramlar.
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Sekil 10. Cr-Fe-P/Eupergit CM destekli kataliz6riin 0.1 M pH 7.0 fosfat tamponunda H»O; varliginda
50 mV/s tarama hizinda elde edilen voltamogramlar.

Her bir katalizore ait lineer derisim araliginin CNT destekli Cr-Fe-P katalizor i¢in 22 mM
sonras1 bozuldugu, Al>Os destekli katalizor i¢in 15 mM sonrasi bozuldugu ve Eupergit CM destekli
katalizor i¢in lineer derisim ¢aligma araligi 13 mM olarak gozlenmistir. Caligmada CNT destekli multi
metalik katalizorler igin bulunan dogrusal ¢alisma araligi, literatiirde elektrokimyasal sensorlerle H,O»
tayini igin rapor edilen dogrusal ¢alisma araliklariin ¢ogundan daha genis oldugu goriildii: 0.0003-
0.018 mM, 0.002-10.37 mM (Karuppiah ve ark., 2021), 0.25-16.42 mM (Zhang ve ark., 2020). Benzer
aralikta ve daha genis aralikta cevap veren H,O; sensorleri ile de karsilasildi: Up to 1.70 mM (Duan ve
ark., 2020). CNT destekli Cr-Fe-P ile elde edilen dogrusal ¢alisma araliginin literatiire gore oldukga
genis olmasi, modifikasyonda kullanilan nanomalzemelerin bir arada bulundugunda, sinerjik etki ile
elektrodun yilizey alanmin artmasi ve elektron aktarim o6zelligini gelistirmesinden kaynaklandigi
distintilmiistiir.

Optimum yiizey bilesiminde hazirlanan CNT destekli Cr-Fe-P /GCE’nin, pH’s1 7 olan fosfat
tampon ¢ozeltisi icinde sabit voltajda art arda H»O> ilavelerinden sonra amperometrik akim cevaplari
Olciildii ve zamana kars1 grafige gecirildi (Sekil 11). Kronoamperometri yontemi ile 0.7V degerinde elde
edilen CA voltamogrami Kalibrasyon grafiginden yararlanilarak, Cr-Fe-P/CNT /GCE’nin gozlenebilme
sinir1 ve alt tayin sinir1 LOD degeri 1,51 pM ve LOQ degeri 5,04 uM olarak bulunmustur.

Literatiir incelendiginde, benzer ve daha yiiksek LOD’ler ile karsilagildi: 13 uM (Nayak ve ark.,
2014), 15 uM (Liu ve ark., 2019) ve 2.7 uM (Bracamonte ve ark., 2017). Daha diisiik sonuglarin elde
edildigi caligmalar da literatiirde mevcuttur: 0.9 uM (Lorestani ve ark., 2015), 0.8 uM (Zhang ve ark.,
2012) ve 0.6 puM (Lu ve ark., 2013). Bu durum, CNT destekli multimetalik katalizoriimiiziin
gbzlenebilme sinirmin, literatiirle karsilagtirilabilir oldugu seklinde degerlendirildi. Karbon {iretiminin
ekonomik ve ¢evre dostu bir siire¢ oldugu diisiiniilerek, CoH,—CO; reaksiyonuyla sentezlenen CNT'lerin
pratik uygulamalar i¢in enerji tasarrufu saglayan, uygun maliyetli ve ¢evre dostu destek malzemesi
adaylar1 oldugu onerilmektedir.
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Sekil 11. Cr-Fe-P/ICNT/GCE’nin cevabmma HO, derisiminin etkisi (A) Akim-zaman grafigi
(B) Kalibrasyon grafigi (N=5) (0.1 M pH 7 fosfat tamponu, 0.7 V).

4. Tartisma ve Sonug

» Hazirlanan destekli Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al;O3 ve Cr-Fe-P/Eupergit CM katalizorlerinin
elektrot ylizeyine ayr1 ayri ve bir arada modifiye edilmesi ile hazirlanan modifiye elektrotlarin
elektrokimyasal davranislari redoks probunda CV ile incelendi. Modifikasyon malzemelerinin bir arada
oldugu durumda elektron aktarim &zelligini iyilestirdigi ve elektrokimyasal davranisi gelistirdigi
belirlendi.

* Hazirlanan destekli Cr-Fe-P/CNT, Cr-Fe-P/Al,O; ve Cr-Fe-P/Eupergit CM Katalizorleri
sirastyla 0-22 mM, 0 -15 mM, 0-13 mM hidrojen peroksit varligindaki tepkileri belirlendi.
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* Fosfat tampon ortaminda -1.5V ile +1.5V sabit potansiyelde ve 50 mV/s tarama hizinda
dongiisel voltametriyle (CV) gergeklestirilen Ol¢limler sonucunda karbonnanotiip (CNT) destekli
katalizoriin daha genis calisma aralig1 ve yiiksek aktivite sagladigi gozlendi.

* Cr-Fe-P/CNT katalizorii 350 pA lik bir pik akimi sergiledi. Ek olarak diger iki destekli katalizor
ise yaklagik115 pA (Cr-Fe-P/Al;O3) ve 180pA (Cr-Fe-P/Eupergit CM) de pik akimlar sergiledigi
gortldi.

* Cr-Fe-P/CNT katalizoriiniin gozlenebilme sinir1 ve alt tayin sinir1 LOD degeri 1,51 uM ve
LOQ degeri 5,04 uM oldugu belirlendi.
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