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Özet: Bu çalışmada, Naftalin bor katkılı elmas elektrot yüzeyindeki 
elektrokimyasal özellikleri, değişik çözelti ortamları ve geniş bir pH aralığında 
incelenmiştir. İlk olarak çalışma elektrotun performansını etkileyen değişkenler 
(destek elektrolitinin seçimi, elektrot temizleme yöntemi, iyon şiddeti ve pH, 
biriktirme/ölçüm çözeltisinin bileşimi, biriktirme gerilimi/süresi, voltametrik 
dalga formu değişkenleri); voltametri ve/ya da sıyırma voltametrisi teknikleri 
kullanılarak ayrıntılı olarak araştırılmıştır. Daha sonra önerilen yöntemlerin elde 
edilen optimum koşullarda Naftalin için doğrusallık (0.9-4.5 µM), saptama sınırı 
(LOD; 0.225 µM) ve kesinlik (% BSS 2.26) açısından validasyonu gerçekleştirilmiştir. 
Geliştirilen KD-ASV yöntemi, çeşme suyunda naftalinin analizi için standart katma 
yöntemi kullanılarak başarılı bir şekilde uygulanmıştır. 

  
  

Voltammetric Behavior of Naphtahalene using Boron Doped Diamond Electrode: 
Determination by Square-Wave Anodic Stripping Voltammetry 
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Abstract: In this study, the electrochemical behavior of naphthalane on the surface 
boron doped diamond electrode(BDD) was examined in various buffer solutions 
and in a wide pH range. Firstly, variables that influence the performance of the first 
working electrode such as the selection of the supporting electrolyte and stripping 
methods, ionic strength and pH, composition of the measurment as well 
accumulation solution, accumulation potential and accumalation time, 
voltammetric waveform was investigated comprehensively by voltammetry or 
stripping voltammetry. Then, optimum conditions of the proposed method for 
naphthalane were found (0.9-4.5 µM), 0.225, % BSS 2.26 for linearity, limit of 
detection(LOD) and precision respectively. Also, the developed SW-ASV method, the 
standard addition method for the analysis of naphthalane in tap water was successfully 
applied. 

  
 
1. Giriş 
 
Gıdaların pişirilmesi sonucu oluşan duman, katran, 
orman yangınları, kömür ve petrol gibi ürünlerin 
yanması sonucu oluşan Polisiklik Aromatik 
Hidrokarbonlar (PAH’lar), karsinojenik ve mutajenik 
etkili çevresel kirleticilerin önemli sınıfını oluşturan 
kimyasal bileşiklerdir[1-3]. Bu grup bileşikler, doğal 
olaylar ya da insan aktiviteleri sırasında organik 
maddelerin pirolizi ya da tam yanmaması ile oluşarak 
çevreye bulaşırlar ve ekosistemlerde uzun süre 
kalabilirler [4-5]. PAH’lar molekül formülleri 
açısından aromatik halkalı biçiminde olan düzlemsel 
moleküllerdir. 1970’te, Birleşik Devletleri Çevre 
Koruma Örgütü 16 PAH’tan 8’nin diğerlerinden daha 
fazla çevreyi kirlettiğini ve insanların buna maruz 

kaldığını belirtmiştir[6]. Bu 16 PAH listesindeki 2 ile 
8 aromatik halkalı hidrokarbonlar yoğun bir şekilde 
atmosferde bulunmaktadır. Her halkanın aromatik 
özelliliği farklıdır. Sudaki çözünürlükleri düşük olup 
lipofilik özellik göstermektedirler. 2 ile 3 aromatik 
halkaya sahip PAH’lar gaz fazında bulunurken, daha 
yüksek halkalı bileşikler katı partikül halde 
bulunmaktadırlar. 4 halkalı olan PAH’lar ise atmosfer 
sıcaklığına bağlı olarak gaz ve katı arasında dağılım 
göstermektedirler[7-9]. 
 
Maden kömürünün damıtılması sonucu orta ve ağır 
yağlardan ayrıştırılarak elde edilen naftalin kapalı 
formülü C10H8 olan bir aromatik hidrokarbon 
bileşiğidir (Şekil 1). Açık havada katı halden gaz 
haline geçtiğinden haşere ile mücadelede ve güveleri 
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https://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=Maden_k%C3%B6m%C3%BCr%C3%BC&action=edit&redlink=1
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uzaklaştırmak için kumaş ve kürklerin 
muhafazasında kullanılmaktadır. Ayrıca sanayide, 
boyacılıkta ve farmasötik alanında kullanılmaktadır. 
Temizlik malzemesi olarak lavaboların temizliğinde 
yoğun bir şekilde kullanılmaktadır. Katı halden gaz 
haline direk geçen naftaline maruz kalınması 
sonucunda alyuvarlar zarar görmekte ve beyaz ölüm 
olarak bilinmektedir. 2005 yılında İngiltere’de 
Atmosfer Emisyon Envanter kayıtlarına göre 16 PAH 
bileşiğinden naftalin % 73 ve üç halkalı PAH 
bileşikleri %20 oranında atmosfere salınmaktadır 
[10]. Naftalin, Uluslararası Kanser Araştırmaları 
Ajansı verilerine göre insanlarda ve hayvanlarda 
Grup 2B kategorisinde kanser etkisi göstermektedir. 
Avrupa’da 2008 yılından beri, güve ilacı olarak 
kullanılan naftalin topları ve naftalin içeren tüm 
ürünler yasaklanmıştır[11]. 
 

 
Şekil 1. Naftalinin kimyasal yapısı 

 
Elektrokimya; elektrik enerjisinin madde ile 
etkileşmesi sonucunda oluşan tepkimeleri 
elektrokimyasal(yükseltgenme-indirgenme) açıdan 
inceleyen bilim dalıdır. Elektrokimyanın temel 
özelliklerini kullanan elektro analitik yöntemler, 
analizlerde çok düşük tayinlere imkân tanımaları ile 
birlikte uygulandıkları sistemler hakkında geniş 
bilgiler sunmalarıyla var olan yöntemleri tamamlayıcı 
hatta onlara alternatif olabilmektedirler. Teknolojik 
yazılım sistemlerinde ve malzeme biliminde yapılan 
yenilikler; analizlerin hızlı, düşük tayin sınırlarında 
ve daha ekonomik koşullarda yapılmasına olanak 
sağladığı için elektro analitik yöntemler analitik 
kimyada tercih edilen öncelikli posizyona gelmiştir. 
Buna ilaveten, voltametri; seçiciliği, güvenirliği, 
duyarlılığı ve geniş bir çalışma alanına 
uygulanabilirliği açısından elektro analitik kimyada 
yaygın bir kullanım alanına sahiptir [12-13]. 
Voltametrik tekniklerin üstün yanı; eser miktardaki 
metallerin, organik ve inorganik maddelerin analiz 
edilmesi, elektroaktif türlere karşı seçiciliğe sahip 
olması, geniş bir doğrusal çalışma aralığına izin 
vermesi, hızlı, taşınabilir ve düşük maliyetli analiz 
yapılabilmesidir [14-16]. 
 
Günümüzde çok sayıda çevresel[17], ilaç[18-19], 
gıda[20-21], boya[22], adli[23-24] ve biyomolekül 
[25-26] özellikli örneklerin analizi voltametrik 
tekniklerle gerçekleştirilmektedir. Son yıllarda yeni 
elektrot şekli ve tasarımı (modifiye elektrotlar), 
elektrot aktivasyon işlemleri ve modern teknikler 
(puls-dalga formları, adsorptif teknikler, sıyırma) 
kullanılarak gerçekleştirilen ‘’katı elektrot 
voltametrisi’’ sayesinde pikomolar altı derişim 
düzeylerinde çalışmaya olanak vermesinden dolayı 

voltametrik teknikler üstün özelliklere sahip 
olmuşlardır[16]. 
 
Elmas, mekaniksel, ısısal ve kimyasal olarak çok iyi 
bir birleşimi bir arada bulunduran ve farklı 
ortamlarda uygulama alanı bulan bir elektrot dur. İlk 
elektro analiz çalışmalarında dope edilmemiş ancak 
mükemmel kristal yapıya sahip elmas film şeklinde 
elektrotlar kullanılmaktaydı. Son yıllarda bor katkılı 
elmas (boron-doped diamond, BDD) elektrotlar 
olağan üstü kimyasal dayanıklılıkları nedeniyle 
elektrokimyasal çalışmalar için çok önemli materyal 
haline gelmiştir. Bu elektrotlar, yüksek anodik 
gerilimler, çok kuvvetli asidik ortam, vb. ortamlarda 
kullanılabilirlikleri açısından klasik karbon ve diğer 
metal elektrotlara üstünlük göstermektedir [27]. 
Borun elmas yüzeyine dope edilmesi bu elektroda 
daha iyi bir elektriksel iletkenlik kazandırmıştır. BDD 
elektrotlar; çalışılan gerilim aralığında kararlı ve 
düşük bir artık akım sağlar, iyi bir korozyon direnci, 
yüksek ısısal iletkenlik, yüksek akım yoğunluğu ve 
elektroaktif analitlere karşı iyi bir aktivite gösterir 
[28]. Klasik karbon elektrotlarla kıyaslandığında 
dinamik çalışma aralığı, gözlenebilirlik sınırı, yanıt 
zamanı, kesinlik ve dayanıklılık yönünden 
üstünlükleri vardır. Elektro analitik çalışmalarda [18, 
19, 26, 29-32], akışa-enjeksiyon analizlerde [33], 
amperometrik dedektörlü iyon kromatografisi ve 
yüksek performanslı sıvı kromatografisinde [34] 
camsı karbon elektrottan çok daha yüksek bir 
performans sergilemektedir. BDD elektrotlar, 
başlangıçta elmas elektrot yüzeyine borun 
tutturulması ile laboratuar ortamında 
oluşturulurken, günümüzde polikristalin bor dope 
şekli ile ticari olarak piyasada bulunmaktadır.  
 
PAH bileşikleri literatürde çoğunlukla ayırma 
yöntemleri kullanılarak farklı ortamlarda analiz 
edilmektedirler[35-40]. PAH’ın önemli 
bileşiklerinden, Benzo[a]piren ve 7,12-
dimetilbenz[a]antrasen’nin elektrokimyasal 
özellikleri araştırılmıştır[17, 32, 41-42]. Yapılan 
kaynak araştırmasında naftalin’in miktar tayini için 
çoğunlukla ayırma teknikleri gerektiren 
kromatografik ve spektroskopik yöntemlerinin 
çoğunlukta olduğu görülmektedir[39, 43-45]. Yapılan 
kaynak taramasına göre, naftalin’in elektrokimyasal 
özellikleri üzerinde üç çalışmaya rastlanılmıştır. İlk 
çalışmada, damlayan civa elektrotu ile susuz ortamda 
naftalin ve onun türevlerinin indirgenme özelliklerini 
incelemişlerdir[46]. Naftalinin de aralarında olduğu 
yirmi beş türevi tetrametilamonyum tetrafloroborat 
içeren eşit oranda su ve asetonitril karışımlı ortamda 
camsı karbon elektrotta dönüşümlü voltametri ile 
bazı elektrokimyasal özellikleri çalışılmıştır[47]. 
Literatürdeki son çalışmada, Naftalin, Floren ve 
Antrasen 0.1 M H2SO4 içeren su:asetonitril:metenol 
(50:25:25) ortamında camsı karbon ve karbon pasta 
elektrotlarda yükseltgenme özellikleri incelenmiş ve 
standart katma yöntemi uygulanarak analizleri 
gerçekleştirilmiştir[48]. 
 

https://tr.wikipedia.org/wiki/Uluslararas%C4%B1_Kanser_Ara%C5%9Ft%C4%B1rmalar%C4%B1_Ajans%C4%B1
https://tr.wikipedia.org/wiki/Uluslararas%C4%B1_Kanser_Ara%C5%9Ft%C4%B1rmalar%C4%B1_Ajans%C4%B1
https://tr.wikipedia.org/wiki/G%C3%BCve
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Kaynak araştırmasına göre Naftalin’in BDD elektrot 
ile herhangi bir elektrokimyasal çalışmasına 
rastlanılmamıştır. İlk defa bu çalışmada naftalin için 
BDD elektrot ile elektrokimyasal özellikleri 
incelenerek, duyarlı, hızlı, secici ve ekonomik olan bir 
kare dalga anodik sıyırma (KD-ASV) voltametrisi 
yöntemi geliştirilmiştir. 
 
2. Materyal ve Metot 
 
Çalışmada kullanılan bütün kimyasallar Sigma-Aldrih 
ve Merck firmalarından temin edilmiştir. Deneysel 
çalışmalarda iki kere arıtılmış su kullanılarak, oda 
sıcaklığında (25±0.5 oC) gerçekleştirildi. 0.1 M fosfat 
tamponu (pH, 3.0, 4.0, 7.4 ve 9.0), 0.1 M asetat 
tamponu (pH, 4.7), ve 0.1 M Britton Robinson(BR) 
tampon (pH, 1-10) çözeltileri destek elektroliti olarak 
kullanıldı. Naftalin stok çözeltisi 1 mM olacak şekilde 
DMSO da hazırlandı.  
 
Voltametrik çalışmalar, elektrokimyasal analiz cihazı 
AUTOLAB PGSTAT 128N (Nova 1.11 yazılımı ile 
birlikte) ile gerçekleştirildi. Voltamogramlar aletin 
yazılım programında yer alan zemin düzeltmesi 
[baseline correction, Polynomial Fixed Order 
(polynomial order=10) ile yapılmıştır. Çalışma 
elektrodu olarak BDD elektrot(Windsor Scientific 
Ltd.; Ø: 3mm, diameter), karşılaştırma elektrodu 
olarak Ag/AgCl (MF 2012, BAS) ve yardımcı elektrot 
olarak platin tel elektrottan (MW 1032, BAS) 
yararlanıldı. Elektrokimyasal deney hücreleri (10 
mililitrelik) pyrex® camlardan yapılmış olup üç 
elektrot girişli deney hücresi kapağı ile elektrotların 
çözelti ile teması sağlanmıştır. Düzeneğin alt 
kısmında manyetik karıştırıcı bulunmaktadır. pH 
ölçümleri WTW, inolab pH 720 ile yapıldı.  
 
Deneysel çalışma aşağıdaki elektrokimyasal yöntem 
basamakları izlenerek gerçekleştirildi. 

1- BDD elektrot ile Naftalinin dönüşümlü 
voltametri tekniği ile elektrokimyasal davranışları 
incelenmesi 

2- Geliştirilecek elektrokimyasal yöntemin 
optimizasyonu için, voltametrik teknik seçimi, farklı 
destek elektrotları pH’nin elektrot yanıtına etkisi, 
elektrot temizleme yönteminin, biriktirme zamanı ve 
geriliminin elektrot yanıtına etkisi, kare-dalga 
değişkenlerinin elektrot yanıtına etkisi, kalibrasyon 
eğrisinin oluşturulması ve tekrar edilebilirliğe 
yönelik deneysel çalışma ve geliştirilen tekniğin 
analitik uygulanması.  

3- Çalışmalarda her voltametrik analiz öncesi 
temiz ve tekrarlanabilir elektrot yüzeyi elde etmek 
için BDD elektrot 0.5 M H2SO4 çözeltisinde katodik 
olarak -2.0 V gerilimde 60 s süreyle işlem gördü.  
 
3. Bulgular ve Tartışma 
 
BDD elektrot yüzeyinde meydana gelen 
elektrokimyasal işlemi anlayabilmek amacıyla 0.1 M 
BR tamponu (pH=2.0) içerisinde 0.1 mM naftalin 
çözeltisinin anodik yönde (0.0 V)-(+1.70 V) gerilim 

tarama aralığında ve 100 mV s-1 gerilim tarama hızı 
ile dönüşümlü voltamogramları kaydedilmiştir (Şekil 
2A). Destek elektroliti ve 0.1 mM naftalin içeren 
çözeltilerin eğrileri kıyaslandığında naftalin’in 
yaklaşık olarak +1.49 V’da tersinmez anodik bir 
yükseltgenme piki verdiği gözlenmektedir.  
 

 
Şekil 2. 0.1 mM Naftalin’in 0.1 M BR tamponu (pH=2.0) 
içerisinde BDD elektrot üzerinde dönüşümlü voltamogramı. 
A:Gerilim tarama hızı, 100 mV s-1, B:Farklı Tarama Hızları, 
Naftalin: Düz çizgi, Destek Elektrolit: Kesik çizgi  
 
Gerilim tarama hızının Naftalin’in yükseltgenme pik 
gerilimleri ve akım şiddeti üzerine etkisini incelemek 
için; 0.1 M BR tamponu (pH=2.0) destek çözeltisinde 
10-800 mV s-1 aralığında dönüşümlü voltamogramları 
kaydedilmiştir (şekil 2B). Tarama hızı ile pik akımı 
arasında doğrusal bir bağıntı olduğu görülmektedir 
(ip (μA) =0.0105 v (mV s−1) + 3.25, r = 0.983). Aynı 
zamanda, pik akımının logaritması ile tarama hızının 
logaritması arasındaki bağıntıdan (log ip (μA) = 0.462 
log v + 1.678, r = 0.992) elde edilen eğimin 0.5’e yakın 
çıkması naftalin’in elektrokimyasal yükseltgenme 
tepkimesinin adsorpsiyon etkisi altında difüzyonun 
da etkili olduğu söylenebilir[49]. Ayrıca, tarama 
hızının artması ile naftalin’e ait yükseltgenme pikinin 
potansiyeli azda olsa pozitife doğru kaydığı 
görülmektedir (Şekil 2B). Tersinmez elektrokimyasal 
proseslerde yükseltgenme pik gerilimi ile tarama hız 
arasındaki bağıntı [Ep=E0 + (2.303RT/αnF) log 
(RTk0/αnF) + (2.303RT/αnF)logv] ile 
verilmektedir[50]. Bu bağıntıda α ve n sırasıyla yük 
transfer katsayısı ve elektron sayısı iken R, T ve F 
bilinen sabitlerdir. Bu çalışmada, pik gerilimi(Ep) ile 
tarama hızı(v) arasındaki ilişki [Ep(V) =0.0622 
logv(vs-1) +1.5518, r=0.995] şeklindedir. Eşitlikten 
eğim 0.0622 ve αn 0.948 olarak hesaplandı(tersinmez 
elektrokimyasal proseslerde α=0.5 olarak kabul 
edilmektedir). Böylece BDD elektrotun kullanıldığı bu 
elektrokimyasal proseste elektron aktarımı 1.89, yani 
yaklaşık olarak 2 bulunmuştur. 
 
Naftalin’in tayini için duyarlı ve seçici voltametrik 
yöntem geliştirmek amacıyla yapılan çalışmalarda 
daha keskin ve iyi belirlenmiş pikler KD-ASV tekniği 
ile elde edilmiştir. Destek elektroliti ve pH’nin 
naftalin’in voltametrik davranışı üzerine etkisini 
incelemek amacıyla uygun destek elektroliti 
içerisinde hazırlanan naftalin çözeltilerinin (+0.0 V)-
(+1.65 V) gerilim tarama aralığında kare-dalga 
voltamogramları kaydedilmiştir. Bu amaç için, destek 
elektroliti (0.1 M) asetat tamponu (pH 4.7), fosfat 
tamponu (pH 3.0, 4.0, 7.4 ve 9.0) ve Britton-Robinson 
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tamponu (pH 1-10) çözeltileri kullanılmıştır. Şekil 3 
A-B’de açık devrede 60 s biriktirilmeye bırakılmış 5 
µM Naftalin çözeltilerinde kaydedilen kare-dalga 
voltamogramları üstünde pH’nin etkisini 
göstermektedir. 
 
BDD elektrot ile BR (pH 2.0) tamponunda, anodik 
yönde 0 V ile +1.70 V arasında alınan dönüşümlü 
voltamogramda naftalin’e ait yaklaşık +1.50 V 
civarında tersinmez bir yükseltgenme piki 
gözlenmiştir. BDD elektrotun kullanıldığı bu çalışma 
ile literatür de yapılan çalışmalar kıyaslandığında, 
naftalin susuz ortamda camsı karbon elektrot 
yüzeyinde +1.65 V [47] ve camsı karbon/karbon 
pasta elektrot yüzeyinde +1.54 V [48] dolaylarında 
daha negatif bölgede yükseltgenmesinden dolayı bu 
çalışmalarda daha fazla gerilim uygulanmak zorunda 
kalınmıştır. 
 
Naftalin bileşiğine ait dönüşümlü voltamogramlar 
incelendiğinde BR tampon (pH 2.0)’de +1.50 V 
civarında maksimum kapasitif akım şiddetli ve 
simetrik bir yükseltgenme piki elde edilmiştir(Şekil 3 
B). Şekil 3’te görüldüğü gibi pH değeri artıkça 
naftalin’e ait yükseltgenme pikindeki akım şiddetinin 
azaldığı görülmektedir. pH ve destek elektrolitlerin 
değiştirilmesi sonucunda naftalin’e ait yükseltgenme 
pik geriliminde belirgin bir değişiklik 
gözlenmemektedir(Şekil 3). Bu sonuç BDD elektrotta 
protonların elektrokimyasal mekanizma üzerinde bir 
etkisi olmadığı söylenebilir. BDD elektrot kullanılarak 
naftalin’in voltametrik yükseltgenmesi üzerinde 
pH’nin ve destek elektrolitin etkisi araştırması 
sonucunda BR tamponu (pH 2.0) çözeltisinin, yüksek 
sinyal ve iyi belirmiş pikler vermesi açısından en 
uygun ortam olduğunu göstermektedir. 
 

 
Şekil 3. Farklı destek elektrolitlerinde 5 µM Naftalin 
çözeltilerinin sıyırma voltamogramları. A: BR 
tamponu(pH:1-10), B:BR (pH 2.0), ABS (pH 4.8) ve PBS(3.0, 
4.0, 7.4 ve 9.0) Kare dalga (puls amplitüd, 40 mV, frekans, 
25 Hz, gerilim adımı, 10 mV). Elektrokimyasal biriktirme 
süresi, 60 s (açık devrede, 5000 rpm). 
 
Elektrot temizleme yönteminin elektrot yanıtına 
etkisi BDD elektrot üzerinde 5 µM naftalin içeren 
çözeltilerde araştırılmıştır. 0.5 M H2SO4 ortamında, 
temizleme yöntemi olarak anodik (+2.0 V/ 60 s), 
katodik (-2.0 V/ 60 s) ve manuel (Al2O3 ile 
temizleme) yöntemleri kullanılmıştır. Şekil 4.’te açık 
devrede 60 s biriktirilmeye bırakılmış 5 µM Naftalin 

çözeltilerinde kaydedilen kare-dalga voltamogramları 
üstünde elektrot temizleme yönteminin etkisi 
gösterilmiştir. 
 

 
Şekil 4. 5 µM Naftalin farklı temizleme yöntemlerinin 0.1 M 
BR tamponunda (pH 2.0) voltamogramları. Elektrot, BDD, 
biriktirme süresi 60 s; biriktirme gerilimi, 0.0 V; Kare Dalga 
Voltametri değişkenleri; amplitüd: 50 mV, gerilim adımı: 6 
mV, frekans 25 Hz. 
 
Voltamogramlar incelendiğinde katodik yöndeki (-2.0 
V) temizleme yöntemi ile elde edilen şekillerde 
yükseltgenme pik akımı hem daha yüksek hem de 
daha belirgin şekilde olduğu görülmektedir. Bu 
nedenle çalışmanın bundan sonraki aşamalarında 
temiz ve tekrarlanabilir yüzeyler elde etmek için 
katodik temizleme yöntemi kullanılacaktır. 
 
Naftalin çözeltileri için elektrot yanıtı üzerine 
biriktirme süresi ve geriliminin etkisi incelendiğinde, 
biriktirme süresinin etkisi karıştırılan 5 µM Naftalin 
çözeltilerinde 0-360 s arasında değiştirilerek 
uygulanmış, sinyaller 60 s değerine kadar artmış ancak 
daha sonra önemli bir artış sağlanamamıştır. Biriktirme 
geriliminin etkisi ise karıştırılan 5 µM Naftalin 
çözeltilerinde 60 s biriktirme süresi uygulanarak ya 
açık devre koşulunda ya da +0.0 V’dan +1.2 V’a 
değişen gerilim aralığında çalışılmıştır. En yüksek 
biriktirme gerilimi +0.0 V gerilim değerinde elde 
edilmiştir. 
 
Voltametrik yöntemlerde sinyal cevapları, kullanılan 
yazılım ve cihazın sinyal parametreleri ile 
değişebileceğinden, potansiyostat cihazdaki yazılım 
parametreleri optimize edilerek yükseltgenme pik 
akımı ve pikin şeklinde iyileştirmeler 
sağlanabilmektedir. Bu amaç için, 5 µM naftalin BR 
tamponu (pH 2.0) çözeltisindeki voltamogramları, 0.0 
V gerilimde 60 s süreyle biriktirme işlemi 
uygulandıktan sonra çeşitli aletsel koşullar 
kullanılarak kaydedilmiştir (frekans f =5-80 Hz, 
gerilim adımı ΔE =2-20 mV, puls amplitüd ESW = 30-
100 mV). Frekans değerinin arttırılması sonucunda 
25 Hz’e kadar pik akımlarında belirgin bir artış 
gözlenmiştir. Ayrıca 25 Hz’den daha büyük frekans 
değerlerinde zemin çizgisi ve pik şekilleri 
bozulmuştur. Bu nedenle çalışmanın bundan sonraki 
kısımlarında en uygun f =25 Hz kullanılmasına karar 
verilmiştir. Gerilim adımındaki artışının incelendiği 
2–20 mV gerilim aralığında pik şekli ve şiddeti 
açısından en başarılı sonuç, ΔE = 6 mV değerinde elde 
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edilmiştir. Bu nedenle çalışmanın devamında gerilim 
adımı olarak 6 mV değeri kabul edilmiştir. 30-100 mV 
puls amplitüd aralığında pik akımı 50 mV’a kadar bir 
artış, 50 mV’dan sonra ise akım kendini sabitlemiştir. 
Bu nedenle en uygun ESW=50 mV olarak 
belirlenmiştir. 
 
Naftalinin BDD elektrot üzerindeki elektrokimyasal 
davranışının araştırılması sonucunda voltametrik 
yöntem geliştirilmesine yönelik en iyi voltametrik ve 
analitik koşullar Tablo 1’de verilmiştir. 
 
Tablo 1. Naftalinin miktar tayini için geliştirilen 
voltametrik yöntemin optimum koşullar 

Değişken Bulgu 

Voltametrik teknik KD-ASV 
 

Tampon sistemi BR tamponu, pH 2.0 
 

Biriktirme gerilimi 0.0 V 
Biriktirme süresi 60 s 
Kare-Dalga Değişkenleri  Gerilim adımı 6 mV 
Puls amplitüd 50 mV 
Frekans 25 Hz 

 
Voltametrik yöntemin aletsel performansını 
belirlemek için saptanan deneysel parametreler 
kullanılarak yönteme ait çalışma aralığı, duyarlılık, 
tekrarlanabilirlik koşulları ve secicilik koşulları 
araştırılmıştır. Optimum deney koşularında naftalin 
derişiminin yükseltgenme pik akımı üzerine etkisini 
incelemek üzere yürütülen çalışmada, farklı 
derişimlerdeki naftalin çözeltilerinin kare dalga 
voltamogramları kaydedilmiştir. 0.9-4.5 µM 
aralığında standart naftalin çözeltilerinin, BR 
tamponunda (pH 2.0) BDD elektrodu kullanılarak, 
+1.44 V gerilimde iyi beliren yükseltgenme pik 
voltamogramlarının ve bunlara karşılık gelen 
kalibrasyon eğrisi grafiği Şekil 5’te görülmektedir. 
 

 
Şekil 5. 0.9-4.5 µM aralığında BR tamponu (pH 2.0) 
içerisinde Naftalin’in kare dalga anodik sıyırma 
voltamogramları. Kesikli çizgi: Destek elektrolit, SWV 
değişkenleri Şekil 4’te verilmiştir 

Naftalin derişimi 0.9-4.5 µM aralığında artıkça pik 
akımlarının düzenli bir şekilde arttığı gözlenmiştir. 
Derişime karşılık akım değerleri kalibrasyon 
grafiğine geçirilmesi ile elde edilen eşitlik [ip (µA) = 
0.5143 C (µM) –0.2029] 0.998 korelasyon katsayısı 
ile iyi bir doğrusallığa sahiptir.  
 
Yöntemin analitik duyarlılığının saptanması amacıyla 
gözlenebilirlik sınırı (LOD), 3 s/m oranına göre, tayin 
alt sınırı (LOQ) ise 10 s/m eşitliğine göre 
hesaplanmıştır. Eşitlikteki “s”, destek elektroliti 
çözeltisinin zemin çizgisinde okunabilen en küçük 
dokuz sinyal gürültüsünün standart sapması, “m”ise 
kalibrasyon eğrisinin eğimidir. Kalibrasyon eğrisi 
denklemi değerlendirilerek yapılan hesaplamalar 
sonucunda LOD ve LOQ değerleri sırasıyla 0.225 µM 
ve 0.75 µM olarak bulunmuştur. Bu çalışmada, 
naftalin tayini için BDD elektrot kullanılarak 
geliştirilen KD-ASV yöntemi ile hesaplanan bu düşük 
gözlenebilme sınırı German ve Armalis 2012 de[48], 
karbon pasta (LOD: 14 µM) ve camsı karbon elektrot 
(LOD: 12 µM) üzerinde elde edilen sonuçlardan 
oldukça daha duyarlı (yaklaşık 60 kez daha duyarlı) 
olduğu görülmektedir.  
 
Geliştirilen voltametrik yönteme ait kesinlik değerleri 
yükseltgenme pik akımı ve pik potansiyeli 
değerlerinin gün içi ve günler arası tekrarlanabilirliği 
değerlerinin bağıl standart sapmaları (BSS) ile test 
edildi. Aynı gün ve farklı günlerde beş farklı çözeltide, 
optimum koşullarda KD-ASV yöntemi için yedişer kez 
tekrarlandı. Naftalin’e ait yükseltgenme pik 
akımlarının ve potansiyellerinin % BSS değerleri 
sırasıyla % 2.26 ve % 1.92 olarak hesaplanmıştır. 
Elde edilen sonuçlara göre, yükseltgenme pikinin 
akım ve potansiyel değerlerindeki tekrarlanabilirliğin 
oldukça iyi olduğu görülmektedir. Yöntemin seçicilik 
çalışmasında 5.5 µM Naftalin çözeltisi derişimi sabit 
tutularak girişim yapma ihtimali olan maddeler 
üzerinden test edilmiştir. Seçicilik çalışmasında 
naftalin derişiminin 100 katı derişimde Ca2+, Cu2+, 
Zn2+, Ag+, Na+, NO3-, Cl-, dimetilbenzantrasen, 
benzo(a)piren, benzo[k]floranten ve antrasen 
bileşikleri varlığında naftalin’e ait yükseltgenme piki 
ve geriliminde herhangi bir değişikliğe 
rastlanılmamıştır. Naftalinin miktar tayini için BDD 
elektrot üzerinde geliştirilen KD-ASV yöntemin seçici 
olduğunu söylenebilir. 
 
Geliştirilen KD-ASV yöntemin doğrusallık aralığını 
kontrol amacıyla çeşme suyunda naftalinin analizi 
için standart ekleme yöntemi başarılı bir şekilde 
uygulandı. Standart ekleme yönteminde herhangi bir 
ektstarksiyon veya ön deriştirme işlemi uygulanmadı. 
1 mL çeşme suyu BR (pH 2.0) tamponuna ilave 
edildikten sonra, 1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0 ve 3.5 µM 
naftalin çözeltileri ilaveleri ile voltamogramlara 
karşılık gelen kalibrasyon eğrisi Şekil 6’da 
gösterilmiştir. Derişime karşılık akım değerleri 
grafiğe yerleştirildikten sonra doğrusal bir bağıntı 
elde edilmiştir [ip (µA) =0.6341 C µM –0.3938 
r=0.995]. Bu doğrusal bağıntıdan faydalanılarak % 

https://www.google.com.tr/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=1&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwjR7oLz28jRAhXBbRQKHUjED4cQFggZMAA&url=https%3A%2F%2Ftr.wikipedia.org%2Fwiki%2FBenzo(a)piren&usg=AFQjCNG9qYetmu48SaBdVsS7jAUb_capvQ&bvm=bv.144224172,d.bGs
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geri kazanım ve % BSS değerleri hesaplanmıştır. 
Ortalama % 95.4 geri kazanım ve % 3.5 BSS ile 
geliştirilen yöntemin çeşme suyuna uygulanabilirliği 
başarılı bir şekilde görülmektedir. 
 

 
Şekil 6. BR (pH 2.0) tamponunda BDD elektrot kullanılarak 
1.0, 1.5, 2.0, 2.5, 3.0 ve 3.5 µM naftalin eklenmesi sonucu 
oluşan akım değerlerine ilişkin KD-ASV voltamogramları. 
Kesikli çizgi: Destek elektrolit, KDV değişkenleri Şekil 4’te 
verilmiştir. 
 
4. Sonuç 
 
Bu çalışmada, ilk defa BDD elektrot ile naftalinin 
elektrokimyasal özellikleri incelenmiş ve miktar 
tayini için bir KD-ASV yöntemi geliştirilmiştir. 
Geliştirilen bu yöntemin doğruluğu, duyarlılığı, tekrar 
edilebilirliği, uygulanabilirliği ve seçiciliği elde edilen 
sonuçlarla gösterilmiştir. Geliştirilen elektrokimyasal 
KD-ASV yöntemi, hızlı, kesin, herhangi bir 
önderiştirme işlemine gerek duyulmayan, ekonomik, 
duyarlı olması, az miktarda numune ile çalışılması ve 
ayırma gibi zaman alıcı işlemlere gerek duyulmadan 
analiz yapılabilmesi gibi üstünlükleri ile beraber 
literatürde bulunan ve daha karmaşık, daha pahalı 
cihazların kullanıldığı ve işletim maliyetlerinin 
yüksek olduğu kromatografik ve spektrofotometrik 
yöntemlere alternatif olabilir. 
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