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Özet 
 
Bu çalışmada polipirol monomeri dekstran biyopolimeri ile 0,3 M okzalik asit çözeltisi içerisinde platin elektrot 
yüzeyinde ince film halinde kompozit olarak sentezlenmiştir. Sentez işlemi için elektrokimyasal yöntem 
kullanılarak dönüşümlü voltametri tekniği ile gerçekleştirilmiştir. Sentezlenen ince filmin karakterizasyonu için 
FT-IR, H-NMR, SEM, UV-VİS, TG-DTA analizleri ve elektrokimyasal açıdan davranışlarının incelenmesi için 
dönüşümlü voltametri teknikleri kullanılmıştır. Karakterizasyon işlemleri sonucunda sentezlenen kompozit için 
muhtemel bir kimyasal yapı önerilmiştir. Çözünürlük testleri sonucunda genel olarak çözünmediği ancak DMSO 
çözücüsünde az miktarda çözündüğü tespit edilmiştir. Elektrokimyasal analizler sonucunda elektroaktif olduğu ve 
iyi bir redox davranışı gösterdiği belirlenmiştir.    

Anahtar Kelimeler: Dekstran, Elektrokimyasal Sentez, Kompozit, Polipirol.  

 
Electrochemical synthesis and characterization of polypyrrolle/dextran composite film 

on platinum electrode surface 

Abstract 
In this study, a thin film composite of polypyrrole monomer with dextran biopolymer was synthesized on the 
surface of platinum electrode in 0,3 M oxalic acid solution. For the synthesis process, it was carried out by the 
technique of cyclic voltammetry using the electrochemical method. FT-IR, H-NMR, SEM, UV-VIS, TG-DTA 
analyses were used for the characterization of the synthesized thin film and cyclic voltammetry techniques were 
used to examine its electrochemical behavior. A possible chemical structure was proposed for the composite 
synthesized as a result of the characterization processes. As a result of the solubility tests, it was found that it was 
generally insoluble, but slightly dissolved in the DMSO solvent. As a result of electrochemical analysis, it was 
determined that it was electroactive and showed good redox behavior. 
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1. Giriş 
İletken polimerler mükemmel elektriksel iletkenliğe, kimyasal, termal ve mekanik özellikler 

gibi avantajlı yönlere sahip olması sebebi ile son yıllarda çok sık çalışılan polimerlerdir. Yapısal olarak 
homojenlik göstermeleri, elektriksel iletkenliklerinin ve elektro aktiflliklerinin yüksek olması temel 
özelliklerini belirler [1]. Dolayısı ile bu durum kullanım alanlarının genişlemesine yol açmıştır. Fiziksel, 
kimyasal ve elektriksel özellikleri biyolojik parçaların birleştirilmesinde sağladığı kolaylık iletken 
polimerlere başka bir avantajlı özellik katmaktadır. İletken polimerler bir biyopolimer ile muamele 
edilerek elektrokimyasal polimerizasyon yöntemi ile bir metal yüzeyine ince film halinde kompozit 
olarak sentezlenebilirler. Sentezlenen bu kompozitler son yıllarda bazı kimyasal işlemler uygulanarak 
iletken jel elde etmede kullanılabilmektedirler [2]. Ayrıca iletken polimerlerin ve kompozitlerinin 
mükemmel optik ve elektrokimyasal özellikleri, mikroelektronik, gaz sensörleri, güneş pilleri ve 
korozyondan korunma gibi çeşitli alanlarda kullanılmalarına olanak sağlamıştır [3].  Elektrokimyasal 
polimerleşme yöntemi ile iletken polimerler metal yüzeyinde ince film olarak sentezlenebilmektedir. Bu 
yöntem, iletken polimer sentezinde çok önceden bilinen ve uygulanan bir yöntemdir. Elektrokimyasal 
yöntemin temeli dışarıdan uygun potansiyel uygulanarak monomer oksidasyonu gerçekleştirilmesidir. 
Bunun için yaygın olarak galvanostatik (sabit potansiyel)  ve dönüşümlü voltametri gibi teknikler 
kullanılır. Dönüşümlü voltametri bir takım avantajlar (sentez sırasında filmin bozulan kısımları 
onarılabilir) sağladığı için günümüzde iletken polimer film geliştirmede daha yaygın olarak tercih 
edilmektedir [4]. Yapılan bir çalışmada elektrokimyasal yöntem ile dönüşümlü voltametri tekniği 
kullanılarak poli(pirol-ko-o-aminofenol)/kitosan kompozitleri sentezlenmiştir. Kompozitlerin iletken 
polimerler ve kitosan sayesinde hem iletken özellikte, hem termal olarak kararlı olduğu belirlenmiştir. 
Korozyon uygulamaları için uygulamada alternatif olabileceği veya sensör uygulamalarında destek 
materyali olarak kullanılabileceği önerilmiştir. Ayrıca kompozit filmin elektrokimyasal yöntem 
kullanılarak aktif metallere (demir, bakır v.b) kaplanabileceği ve bu metallerin korozyondan 
korunmasına yönelik çalışmalar gerçekleştirilebileceği ifade edilmiştir [5]. Yapılan bir başka çalışmada 
elektrokimyasal yöntem ile sentezlenen polipirol/kitosan bazlı kompozit filmin biyolojik uyumluluk ve 
korozyon performansı tespiti için yapılan ölçümlerde eşit miktarda polipirol ve kitosan içeren örneklerin 
en iyi biyolojik aktiviteye sahip olduğu belirlenmiştir. Bunun dışında korozyon çalışmaları sonucunda 
biyoaktif özellik gösteren kompozit malzemenin aynı zamanda 316 L SS implantlarında kullanılabilecek 
bir malzeme olduğu tespit edilmiştir [6]. Yapılan bir diğer çalışmada ise platin elektrot yüzeyinde 
dönüşümlü voltametri tekniği ile poli (pirol-ko-o-anisidin)/kitosan kompozit filmlerin yüzeyine Schiff 
bazı metal kompleksleri tutturularak katekol tayininde kullanılabilecek modifiye kompozit film sensör 
elektrotlar elde edilmiştir [7]. 

Biyopolimerler biyo kütle tarafından doğal olarak üretilen ve doğal ortamda bulunan 
mikroorganizmalar tarafından parçalandığında, çevresel kirliliğe neden olmadan bileşenlerine ayrışan 
ve bu nedenle yeşil malzemeler olarak adlandırılan polimerlerdir. Biyopolimerler iletken polimerler ile 
muamele edilerek elektrokimyasal yöntemlerle ince film olarak kaplanabilmesinin yanında kimyasal 
yöntem ile de kompozit oluşturabilmektedir [8]. Çalışmada kullanılan dekstran biyopolimeri su ile 
hızlıca reaksiyona girebilen, kururken camsı form alan, inert, biyobozunur ve toksik olmama gibi 
özelliklere sahiptir. Doğal ve yenilenebilir bir biyolojik makromolekül olan dekstran sadece mükemmel 
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biyolojik olarak parçalanabilirliğe sahip olmakla kalmaz, aynı zamanda iyi biyouyumluluğa sahiptir. 
Dekstran ve türevleri ilaç salım sistemlerinde ilaç taşıyıcı (nanopartikül/nanojel/mikroküre/misel 
taşıyıcı) olarak kullanılmaktadırlar [9]. Bunun yanında literatürde yapılan bazı çalışmalarda dekstranın 
kuvvetli asitlerde bile kararlı yapısını koruyabildiği, yüzeye tutunabilmesinin diğer doğal polimerlere 
göre daha iyi olduğu ve metallerin korozyonuna karşı inhibitör özelliği gösterdiği belirlenmiştir [10]. 
Yapılan bir çalışmada elektroforetik kaplama tekniği kullanarak dekstran-kafeik asit (dekstran-CA) ve 
tetraanilin (TANi) bazlı kompozitler mağnezyum ve alaşımlarının yüzeyine kaplamıştır. 
Elektrokimyasal analizler sonucunda kompozit kaplamaların mağnezyum ve alaşımlarının korozif 
ortamda kozrozyona uğrama hızlarını önemli ölçüde düşürdüğünü belirlemişlerdir. Mg alaşımının sito-
uyumluluğunun ve korozyon direncinin iyileştirilmesi için yapılan çalışmada elde edilen biyouyumlu 
dekstran-kafeik asit (dekstran-CA) ve elektroaktif tetraanilin (TANi) bazlı kompozit filmleri elektroaktif 
tetraanilinin varlığında Mg alaşımının korozyon direncini arttırdığı ve filmin hücre uyumluluğunu da 
geliştirdiği tespit edilmiştir [11].Ayrıca dekstran ve türevleri klinik uygulamalar, yapay kan, kozmetik 
sanayi, gıda sektörü, kâğıt üretimi, petrolün geri dönüşümü ve petrol sondajları gibi önemli alanlarda 
kullanılır [12].  

Bu çalışmada polipirol/dekstran kompozit ince filmi 0,3 M okzalik asit çözeltisi içerisinde platin 
elektrot yüzeyinde elektrokimyasal yöntemle dönüşümlü voltametri tekniği kullanılarak  
sentezlenmiştir. Sentezlenen kompozit filminin karakterizasyonu  FT-IR, 1H-NMR, SEM, UV-VİS, TG-
DTA analizleri ile gerçekleştirilmiştir. Ayrıca kompozit filmin elektrokimyasal kararlılığı yine 
dönüşümlü voltametri tekniği kullanılarak araştırılmıştır. 

2. Materyal ve yöntem 
2.1.Materyal 

Çalışmada Merck marka pirol monomeri ile Sigma marka yüksek mol kütleli dekstran 
biyopolimeri kullanılmıştır. Çözünürlük testleri için analitik saflıkta olan NMP, DMSO, DMF, CH3Cl 
çözücüleri ve saf H2O ile çalışılmıştır. Sentez yapılabilmesi amacı ile elektrolit ortam olarak 0,3 M 
okzalik asit çözeltisi ile çalışma elektrodu ve karşıt elektrot olarak platin elektrot (1 cm-2), referans 
elektrot olarak da Ag/AgCl (3 M) elektrodu kullanıldı. Elektrokimyasal sentez için CHI 604E marka 
elektrokimyasal analiz cihazı, FT-IR analizleri için Shimadzu IRAffinity-1S marka spektrometre, UV-
Vis analizleri için optizen alfa marka spektrometre, 1H-NMR analizleri için Bruker avens (300 mHz) 
marka model NMR cihazı, Tg-DTA analizleri için Metler Toledo marka termal analiz cihazı ve   SEM 
görüntüleri için Jeol Scanning Electron Microscope-5500LV marka cihaz kullanılmıştır. 

2.2.Yöntem 

2.2.1. Platin yüzeyinde polipirol/dekstran kompozit filminin sentezi ve karakterizasyonu 

Kompozit filmin sentezinden önce dekstran biyopolimerinin elektrolit ortamdaki davranışı 0,3 
M okzalik asit ve 0,1 g dekstran içeren okzalik asit çözeltisinde dönüşümlü voltamogramı alınarak 
belirlendi. Bu işlem için Ag/AgCl referans elektrot (3 M KCl), çalışma ve karşıt elektrotlar olarak platin 
elektrot (1 cm2) kullanıldı. Üç tam döngü alınarak 50 mV tarama hızı uygulandı. Böylece platin 
elektrotun karakterizasyon amaçlı okzalik asit çözeltisinde ve dekstran içeren okzalik asit çözeltisinde 
dönüşümlü voltamogramları elde edildi. 



Polipirol/dekstran kompozit filminin platin elektrot yüzeyine elektrokimyasal sentezi ve 
karakterizasyonu 

 

Artıbilim:Adana Alparslan Turkes BTU Fen Bilimleri Dergisi 6(2) 	 30	
 
 
 
 

Kompozit örneğinin sentezi için temiz bir behere 0,3 M okzalik asit çözeltisi alındı. Çözeltiye 
0,1 g dekstran eklenerek magnetik karıştırıcı ile tamamen çözünmesi sağlandı. Monomer miktarı 0,1 M 
olacak şekilde 0,1 g dekstran içeren çözeltiye polipirol monomeri eklendi. Film gelişimi  için yine aynı 
şekilde üç elektrot yöntemi ile dönüşümlü voltametri tekniği kullanılarak 0,2V- 1.0 V potansiyel 
aralığında 50 tam çevrim alındı ve yine aynı şekilde 50 mV tarama hızı uygulandı. Platin elektrot 
yüzeyinde elde edilen kompozit film saf su ile birkaç defa yıkanıp 500 C de etüvde kurutularak 
çözünürlük testleri ve diğer karakterizasyon işlemleri yapılmak üzere hazırlanmış oldu. 

Çözünürlük testleri NMP, DMSO, DMF, CH3Cl çözücüleri ve saf H2O ile gerçekleştirildi. 
Elektrokimyasal yöntem ile platin elektrot yüzeyinde sentezlenen ince film örneğinin çok az miktarda 
olması kantitatif olarak çözünürlüğünü belirlemede zorluklara neden olmaktadır. Dolaysıyla nitel olarak 
renk değişimlerinden çözünürlükleri daha kolay kontrol edilebilmektedir [13]. Çalışmamızda 
çözünürlükler hem nitel olarak renk dönüşümlerinden hem de nicel olarak belirlendi. Nicel olarak 
çözünürlük testleri: çözünürlük:> 0.2g/100mL: çözündü; 0.1-0.2 g/100 mL : kısmen çözündü; 
<0.1g/100mL : az çözündü) şeklinde değerlendirildi [7]. Çözünürlük testlerinden elde edilen sonuçlara 
göre kompozit örneğinin en iyi çözündüğü çözücü olan DMSO UV-Vis analizi için çözücü olarak 
kullanıldı. Konpozit filmin ultrasonik banyo yardımıyla DMSO çözücüsünde çözeltisi hazırlanarak UV-
Vis analizi gerçekleştirildi. FT-IR analizi için platin elektrot yüzeyine kaplanan kompozit film bir neşter 
yardımıyla yüzeyden sıyrılarak alındı. Analizler  FT-IR spektrometresi ile ATR yöntemi kullanılarak 
400-4000 cm-1 aralığında yapıldı. SEM görüntüleri Jeol Scanning Electron Microscope-5500LV cihazı 
kullanılarak direkt metal yüzeyinde gerçekleştirildi. Sentezlenen kompozit filmin elektrokimyasal 
kararlılığının belirlenebilmesi amacı ile yine dönüşümlü voltametri tekniği ile üç elektrot yöntemi CHI 
604E marka model cihaz ile uygulandı. Platin elektrot yüzeyine kaplanan polipirol/dekstran filminin 
elektrokimyasal davranışı 0,1 M KCl çözeltisinde incelendi. Bu amaçla kompozit ile kaplanmış platin 
elektrot 0,1 M KCl çözeltisine daldırılarak 10 tam çevrim alındı ve 50 mV tarama hızı uygulandı. 
Kompozit örneği 1H-NMR analizinden önce kurutularak metal yüzeyinden alındıktan sonra döteryumlu 
dimetilsülfoksit (DMSO-d6) çözücüsünde çözündü. Ultrasonik banyoda 24 saat bekletilerek 1H-NMR 
analizi gerçekleştirildi. Kompozit filmin TGA ve DTA analizleri 0 ºC -550 ºC sıcaklık aralığında ve  100 
C/dak tarama hızı uygulanarak azot atmosferinde gerçekleştirildi [14]. 

 3. Bulgular 
3.1. Kompozit filmin elektrokimyasal sentez sonuçları 

Platin elektrotun okzalik asit ve dekstran içeren okzalik asit içerisinde dönüşümlü 
voltamogramları alındı. Elde edilen dönüşümlü voltamogramlar Şekil 1’ de verildi. 

Platin elektrotun okzalik asit çözeltisindeki voltamogramı incelendiğinde dekstran içeren 
okzalik asit çözeltisi içerisinde alınan voltamograma benzediği görüldü. Her iki voltamogramda -0.6 V 
ve – 0.2 V potansiyel aralığında hidrojen gaz çıkışından dolayı akım değişimleri gözlendi. Ayrıca her 
iki voltamogramda yine aynı şekilde 0,8 V dolaylarında akımda hızlı bir artış gözlemlendi. Gözlenen 
akım artışı oksijen gaz çıkışı ile ilgilidir [15]. Her iki voltamogramda da sadece oksijen ve hidrojen gaz 
çıkışlarına ait şiddetli akım değişimlerinin görülmesi dekstran biyopolimerinin yeterince elektroaktif 
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olmadığını ve bu sebeple tek başına elektrokimyasal yöntem ile platin elektrot yüzeyinde film 
oluşturamayacağını gösterdi. 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 1. Platin elektrota ait 0,3 M okzalik asit çözeltisinde (a) ve 0,1 g dekstran içeren 0,3 M okzalik asit 
çözeltisinde 50 mV/s tarama hızında alınan dönüşümlü voltamogramlar 

0,1 M pirol monomeri ve 0,1 g dekstran içeren 0,3 M okzalik asit çözeltisinde 50 mV/s tarama 
hızında 3 döngü alınarak elde edilen dönüşümlü voltamogram Şekil 2’de verildi. 

 

 
 
 

 
 

 
 

 
Şekil 2. Platin elektrot yüzeyinde 0,1 M polipirol/dekstran içeren 0,3 M okzalik asit çözeltisinde 50 mV/s tarama 

hızında alınan dönüşümlü voltamogram 
Şekil 2’ deki voltamogram incelendiğinde -0.6 V ile -0.2 V arasında ilk çevrimde karşılaşılan 

ve hidrojen gaz çıkışına ait olduğu bilinen akım değişimlerinin şiddeti ikinci çevrimden sonra büyük 
oranda azaldığı görülmektedir. Bu durum ikinci çevrimden sonra bile metal yüzeyinin hızlı bir şekilde 
polipirol/dekstran filmi ile kaplandığını göstermektedir. Ayrıca monomer oksidasyonun da 0.4 V 
civarında başladığı görülmektedir. 

Platin elektrot yüzeyinde polipirol/dekstran kompozit filme gelişimine ait voltamogram Şekil 
3.‘te verildi. Bilindiği gibi polipirol ve türevleri metal yüzeyine elektrokimyasal yöntemle ince film 

(a) (b) 
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olarak kaplanabilmektedir. Ancak sentez sırasında yüksek potansiyellere çıkılması oluşan filmin 
bozulmasına neden olmaktadır. Dolayısıyla polipirol/dekstran kompozit film gelişimi için sentezlenen 
filmin bozulmasına engel olmak amacı ile literatür bilgilerinden ve yapılan ön denemelerden yola 
çıkılarak 0.2 V – 1.0 V potansiyel aralığı belirlendi [14]. Şekil 3’ te verilen polipirol/dekstran kompozit 
film gelişimine ait voltamogram incelendiğinde film gelişimi sırasında ilk çevrimden sonra akım 
değerlerinin arttığı görüldü. Bu durum polipirol polimerinin yüksek iletkenlik özelliğe sahip olmasından 
kaynaklanmaktadır. Ayrıca ilk çevrimden sonra  -0.2V – 0.7V arasında anodik ve katodik yönlerde 
gözlenen akım değişimleri polipirol/dekstran kompozit filminin redoks davranışından kaynaklıdır [16]. 
Sonuç olarak metalin yüzeyinde homojen ve kararlı polipirol/dekstran kompozit filmi elde edilmiş oldu.  

 

 
 

 
 

 
 

 
 
Şekil 3. Platin elektrot yüzeyinde 50 mV/s tarama hızında alınan polipirol/dekstran kompozit örneğinin 

film gelişimi 

3.2. Kompozit filmlerine ait FT-IR analiz sonuçları 

Dekstran biyopolimeri, polipirol homopolimeri ve polipirol/dekstran kompozit filmlerinin FT-
IR analiz sonuçlarına ait spektrum Şekil 4’te verilmiştir. 
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Şekil 4. Dekstran(a), polipirol(b), polipirol/dekstran kompozit (c) filmlerine ait FT-IR analiz sonuçları 

 

Dekstran biyopolimerine ait FT-IR spektrumu incelendiğinde yaklaşık olarak 3294 cm-1 
dolaylarında görülen geniş ve şiddetli pik dekstranın yapısında bulunan O-H gerilmeleriyle ilgilidir. 
2900 cm-1 -2975 cm-1 civarında gözlemlenen ikili pikler ile 1345 cm-1 bölgesindeki pik yine dekstran 
yapısında bulunan C-H gerilmelerine aittir. Ayrıca 1263 cm-1 dolaylarında ortaya çıkan pik dekstranın 
yapısında bulunan C-OH bağlarının C-O gerilmelerinden kaynaklanmaktadır. Dekstran spektrumunda 
bulunan diğer önemli pikler 1150 cm-1, 1006 cm-1 ve 915 cm-1, 762 cm-1 sırasıyla glikozit birimlerinin 
α (1-6) ve α (1-3) bağlantılarıyla ilgilidir [17].  

Polipirol hom0polimeri ve polipirol/dekstran kompozit örnekleri için FT-IR spektrumları 
kıyaslandığında hem benzerlikler hem farklılıklar olduğu görüldü. 3127 cm-1 bölgesinde N-H 
gerilmelerinden kaynaklanan geniş ve keskin bir pik polipirol spektrumunda ortaya çıkmaktadır. Ayrıca 
1599 cm-1 dolaylarındaki pik polipirol halkasındaki C=C [18] ve 1410 cm-1 bölgesindeki pik ise C-H 
[19]  gerilmelerinden kaynaklanmaktadır. 1312 cm-1 civarında görülen C-N gerilmelerine ait keskin pik 
ile 1021 cm-1 dolaylarında görülen pik bozulmuş polipirol halkalarına aittir.  Polipirol/dekstran 
kompozitinin spektrumunda 3300 cm-1 ve 3400 cm-1 dolaylarında iki omuz şeklinde mevcut olan yayvan 
pikler polipirol halkasının N-H gerilmeleri ile dekstranın O-H gerilmelerine ait piklerin çakışmasından 
kaynaklı olarak meydana gelmektedir. Bu piklerin çakışması ve daha yüksek değerlere kayması 
kompozit oluşumunda hidrojen bağlarının oluştuğunun da önemli bir kanıtı olarak değerlendirilebilir 
[20]. Ayrıca polipirol spektrumunda gözlemlenmeyen ancak dekstranın spektrumunda görülen C-H 
gerilmelerine ait 2900 cm-1 ve 2975 cm-1 civarında gözlemlenen ikili piklerin kompozitin 2870 cm-1 ve 
2942 cm-1 civarında şiddetli bir şekilde ortaya çıkması kompozitin oluştuğuna dair önemli birer kanıttır. 
Ayrıca dekstranın spektrumunda 1345 cm-1 ve 1263 cm-1 değerlerinde görülen ve sırasıyla dekstranın 
yapısında bulunan C-H ile C-O gerilmelerine ait pikler polipirol/dekstran kompozitinin oluşumuyla ilgili 
önemli birer kanıt niteliğindedir.  Bu pikler sırasıyla 1380 cm-1 ve 1280 cm-1 dolaylarında kompozitin 
spektrumunda görülmüştür. Bunun dışında dekstranın yapısında bulunan  α (1-6) glikozit 
bağlanmalarına ait 1006 cm-1 değerindeki pik kompozit spektrumunda buna yakın bir yerde keskin bir 
pik halinde ortaya çıkmıştır. Polipirol spektrumunda 1154 cm-1 civarındaki pik dekstranın spektrumunda 
α (1-6) glikozit bağlanmalarına ait 1150 cm-1 piki ile çakışarak kompozitin spektrumunda 1161 cm-1 ‘de 
geniş ve keskin bir pik olarak gözlenmiştir. Elde edilen bu sonuçlar polipirol/dekstran kompozit filminin 
platin elektrot yüzeyinde sentezlendiğini kanıtlamaktadır. 

3.3. Kompozit filmin çözünürlük testleri ve UV-Vis analiz sonuçları 

Farklı çözücülerde gerçekleştirilen çözünürlük testlerine ait sonuçlar Çizelge 1.’ de verildi. 
Çözünürlük testleri sonucunda çözeltide oluşan renklenmeler ve farklılıklar gözlemlendi. Bunun 
yanında alınan örneklerin çözünen miktarları (Çözünürlük:> 0.2g/100mL: çözündü; 0.1-0.2 g/100 mL : 
kısmen çözündü; <0.1g/100mL : az çözündü) değerlendirildi.  

 

 

 



Polipirol/dekstran kompozit filminin platin elektrot yüzeyine elektrokimyasal sentezi ve 
karakterizasyonu 

 

Artıbilim:Adana Alparslan Turkes BTU Fen Bilimleri Dergisi 6(2) 	 34	
 
 
 
 

Tablo 1. Kompozit filmin çözünürlük testi sonuçları 

Çözücü NMP Klorofom Saf Su DMF DMSO 

Polipirol/dekstran Çözünmedi Çözünmedi Çözünmedi Çözünmedi Kısmen çözündü 

Açık siyah 

Çözünürlük testleri sonucunda 0,1 M monomer mol oranına sahip çözeltide hazırlanan 
polipirol/dekstran kompozitine ait UV-VİS spektrum Şekil 5.’te verilmiştir. 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
Şekil 5. Polipirol/dekstran kompozit filmine ait UV-Vis analiz sonuçları 

Literatürde polipirol polimerine ait UV –VIS spektrumunda polipirol halkalarının indirgenmiş 
ve yükseltgenmiş formlarından kaynaklanan ve П-П* geçişlerine karşılık geldiği bilinen pikler 
karakteristik olarak sırasıyla 260 nm dolaylarında keskin bir pik şeklinde ve 400 nm ile 600 nm arasında 
geniş bir bant şeklinde gözlemlenir. Polipirol/dekstran kompozit filmine ait spektrum incelendiğinde 
260 nm dolaylarında gözlenen pikin 280 nm dolaylarına kaydığı görüldü. Ayrıca 400 nm-600 nm 
arasında ortaya çıkan geniş bandın ise 300 nm -370 nm arasında oluştuğu gözlendi. Piklerdeki bu 
değişimler dekstran biyopolimerinin polipirol polimeri ile etkileşiminden kaynaklanmaktadır. Sonuç 
olarak UV-VİS analizleri FT-IR analizlerini destekler nitelikte olup kompozit varlığına dair önemli bir 
kanıt niteliği taşımaktadır.  

3.4. Kompozit filmlerinin 1H-NMR analiz sonuçları 

Sentezlenen polipirol/dekstran kompozit filmine ait 1H-NMR spektrumu alınmış ve Şekil 6 ‘da 
verilmiştir. 
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Polipirol/dekstran kompozitinin 1H-NMR spektrumu incelendiğinde çözücü pikleri dışında 2,3 
ppm ve 4,8 ppm dolaylarında az miktarda çözünmüş [glikozit bağlarının α (1-6) ve α (1-3)] dekstran 
birimlerinin protonlarına ait olduğu düşünülen küçük pikler mevcuttur [21]. Bunun dışında özellikle 
polipirol halkalarının protonlarına ait 6 ppm-7 ppm dolaylarında çıkması beklenen piklerin olmayışı 
kompozitin yeterli oranda çözünmemesinden kaynaklanmaktadır.  

 

 
Şekil 6. Polipirol/dekstran kompozitin 1H-NMR Spektrumu 

Sentezlenen ve spektroskopik analiz sonuçları gerçekleştirilen polipirol/dekstran kompozit filmi 
için muhtemel kimyasal yapı önerilmiştir ve önerilen muhtemel yapı Şekil 7’de verilmiştir. 

 

 
Şekil 7. Polipirol/dekstran kompozitinin muhtemel yapısı 
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3.5. Kompozit filmine ait SEM analiz sonuçları 

Dekstran, polipirol ile polipirol/dekstran kompozit filmlerinin yüzey karakterizasyonu için SEM 
analizi gerçekleştirildi. Elde edilen görüntüler Şekil 8’de verilmiştir. 

 

 
 
 

 
 

 

 

  
 

 
 

 

Şekil 8. Dekstran (a), polipirol (b), polipirol/dekstran (c)  polimerlerine ait SEM görüntüleri 

Şekil 8’ de verilen görüntüler karşılaştırıldığında birbirlerinden oldukça farklı olduğu açıkça 
görülmektedir. Dekstran biyopolimerinin yapısı incelendiğinde küreler halinde kümelendiği 
görülmektedir. Polipirol polimerinin yüzeyine bakıldığında karnabahar şeklinde olduğu görülürken 
yapıya dekstran biyopolimerinin eklenmesi ile yapının daha düz hale geldiği ve sık yapılı 
kümelenmelerin hafif bozulduğu ve azaldığı görülmektedir. Sonuç olarak SEM görüntüleri dekstran 
polipirol yapısına katıldığını ve dolayısıyla kompozitin oluştuğunu desteklemektedir. 

3.6. Kompozit filmin elektrokimyasal davranışı 

Platin elektrot yüzeyine kaplanan polipirol/dekstran kompozit filminin elektrokimyasal 
davranışı 0,1 M KCl çözeltisinde üç elektrot yöntemi ile belirlenmiştir. Filme ait dönüşümlü 
voltamogram Şekil 9’ de verilmiştir. 

Bir filmin elektrokimyasal olarak kararlı ve iyi bir redoks özelliği gösterdiğini söyleyebilmek 
için ileri ve geri çevrimlerde akım düşüşü gözlenmemiş olması gerekmektedir. İleri ve geri çevrimlerde 

(c

(b(a
) 
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akımda düşüşlerin gözlenmesi filmin kararlı olmadığını ve bozulmaya başladığını ifade eder. 
Polipirol/dekstran kompozit filmine ait voltamogram incelendiğinde her çevrimden sonra akım 
düşüşlerinin çok az olduğu görülmektedir. Akım düşüşlerinin az olması kompozit filminin iyi bir redoks 
özelliği gösterdiğini ve dolayısıyla elektrokimyasal olarak oldukça kararlı olduğunu göstermektedir.  

 

 

 

 

 
 

 
 

 
 

 
Şekil 9. Polipirol/dekstran kompozit filmine ait 0,1 M KCl çözeltisinde 50 mV/s tarama hızında alınan 

dönüşümlü voltamogram 

3.7. Kompozit filmin TG(-) ve DTA(-) analiz sonuçları 

Polipirol/dekstran kompozit filmine ait TG-DTA analizleri azot atmosferinde gerçekleştirilmiş 
olup elde edilen termogramı Şekil 10’da verilmiştir. 

 

 
 

 
 

 
 
 

 
Şekil 10. Polipirol/dekstran kompozit örneğine ait TG (-) ve DTA (-) termogramı 
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Polipirol/dekstran kompozit filmine ait termogram incelendiğinde farklı sıcaklıklarda birden 
fazla kütle kayıplarının gerçekleştiği gözlemlendi. Termogramdaki kütle kayıplarına bakıldığında ilk 
göze çarpan nokta 50 0C ile 100 0C arasında görülen ve filmin yapısında tutunmuş olarak kalan nemin 
uzaklaşmasından kaynaklanan endotermik piktir [22]. Bunun dışında polipirol/dekstran kompozitinin 
termogramında sırasıyla yaklaşık olarak 154 0C,  300 0C ve 380 0C civarlarında üç farklı düşük kütle 
kaybına ait zayıf pikler gözlendi. Bu piklere karşılık gelen kütle kayıpları sırasıyla sentez sırasında 
kompozit yapısına tutunmuş olan küçük moleküllerin (okzalat gibi) uzaklaşması, serbest halde bulunan 
polimer moleküllerinin ve kompozit yapısının bozulması ile ilgilidir [23]. Bu sonuçlar pirol/dekstran 
kompozitinin sentezlendiğini göstermekte olup spektroskopik analiz sonuçlarını desteklemektedir. 

  4. Tartışma ve sonuç 
Kompozit film gelişimine ait voltamogramlar film gelişimi sırasında polipirol polimerinin 

yüksek iletkenlik özelliğinden kaynaklı olarak ilk çevrimden sonra akım değerlerinin arttığı ve 
neredeyse tüm çevrimlerde aynı şiddette olduğu görülmüştür. Polipirol/dekstran redoks davranış 
göstererek ilk çevrimden sonra metalin yüzeyinde homojen ve kararlı kompozit film halinde 
sentezlenmiştir. Sonuçta polipirol/dekstran kompozitinin ince film halinde platin elektrot yüzeyinde 
sentezlendiği görülmüştür. FT-IR sonuçlarına göre polipirol homopolimerine ait karakteristik pikler ile 
dekstrana ait piklerin kompozit filmin spektrumunda gözlenmiştir. Bu da polipirol ve dekstranın metal 
yüzeyinde kompozit film oluşturduğunu kanıtlamıştır. UV-VİS analiz sonuçları sayesinde polipirol 
homopolimerine ait piklerin,  monomerin yapısına dekstranın katılması ile farklı değerlerde ortaya 
çıktığı görülmüşür. Sonuç olarak UV-Vis analizleri FT-IR analizlerini destekler nitelikte olup kompozit 
oluşumuna dair önemli bir kanıt niteliği taşımaktadır.  SEM analiz sonuçlarına göre dekstranın yapısının 
küreler halinde olduğu, polipirol homopolimerinin karnabahar şeklinde olduğu ancak polipirol ile 
dekstranın oluşturduğu kompozitin düz ve sık yapılı olduğu görülmüştür. Bu sonuçlardan yola çıkarak 
dekstran biyopolimerinin polipirol yapısına katılarak polipirol/dekstran kompoziti oluşturduğu 
kanıtlanmıştır.  Sentezlenen kompozit filmin elektrokimyasal kararlılığı incelenerek iyi bir redoks 
özelliği gösterdiği, kararlı yapıda ve elektroaktif olduğu belirlenmiştir. Sentezlenen ve spektroskopik 
analiz sonuçları gerçekleştirilen polipirol/dekstran kompozit için muhtemel kimyasal yapı önerilmiştir.  

Bu çalışmada elektroaktif özellikte, elektrokimyasal olarak kararlı yapıda, biyouyumlu 
polipirol/dekstran kompozit filmi platin elektrot yüzeyinde elektrokimyasal yöntemle sentezlenmiş ve 
karakterizasyonu gerçekleştirilmiştir. Sonuç olarak sentezlenen kompozit filmi özellikle sensör 
uygulamalarında destek materyali olarak ya da metallerin korozyonun önlenmesi gibi alanlarda iyi bir 
alternatif malzeme olarak önerilebilir. 
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