Erzincan Universitesi Erzincan University

Fen Bilimleri Enstitiisii Dergisi Journal of Science and Technology
2016, 9(1), 29-39 2016, 9(1), 29-39
Aragtirma Makalesi Research Article

Biitiiniiyle Kat1 Hal PVC Membran izoniazid-Secici Potansiyometrik
Sensor

Fatih COLDUR’, Hakan BOZ, Ahmet ONDER
1Erzincan Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Béliimii, Erzincan

(Gelis Tarihi/Received: 24.07.2015, Kabul Tarihi/Accepted: 05.10.2015)

OZET

Bu calismada, izoniazidi tayin etmek icin kullanilan potansiyometrik bir iyon secici elektrot (ISE)
gelistirildi. Izoniazid-Tetrafenilborat iyon cifti sentezlendi ve Sentezlenen iyon cifti elektrot
membranlarinin yapisinda iyonofor madde olarak kullanildi. Membran optimizasyonu igin,
sentezlenen iyon c¢ifti kullanilarak degisik kompozisyonlarda PVC membran iyon segici elektrotlar
iiretildi ve bu elektrotlarin potansiyometrik performans 6zellikleri arastirildi. En iyi potansiyometrik
performans ozelliklerini % 3.0 izoniazid-Tetrafenilborat iyon cifti, % 67.0 Nitrofeniloktileter, % 30.0
Poli(vinilkloriir) bilesimine sahip elektrodun sergiledigi belirlendi. Bu elektrodun dogrusal calisma
araligl 5.0x10%-1.0x102 M, 10 katlik konsantrasyon degisimindeki egimi, 41.2 mV; tayin limiti,
2.0x10% M; pH calisma araligl, 1-4; cevap zamani, = 30 s olarak belirlendi. Elektrot kullanmilarak
tiiberkiiloz tedavisinde kullanmilan iki adet farkhh ilac tabletinin izoniazid igerigi belirlendi.
Potansiyometrik teknik kullanilarak elde edilen sonuglarin % 95 giiven seviyesinde UV teknigi

kullanilarak elde edilen sonuclarla uyumlu oldugu goriildii.

Anahtar kelimeler: iyon-secici elektrot, tiiberkiiloz, izoniazid tayini, iyon-cifti, PVC membran

All-Solid-State PVC Membrane Isoniazid-Selective Potentiometric Sensor

ABSTRACT

In this study; a potentiometric ion-selective electrode (ISE) was developed for the determination of
isoniazid. Isoniazid-Tetraphenylborate ion-pair was synthesized and the synthesized ion pair was used
as ionophore substance in electrode membrane structures. For the membrane optimization, PVC
membrane ion selective electrodes in different compositions were produced by using the synthesized
ion pair and their potentiometric performance characteristics were investigated. It was determined
that the electrode membrane with the ratio of 3% izoniazid-tetraphenylborate ion pair, 67%
nitrophenyloctylether and 30% PVC performed the best potentiometric performance characteristics.
For this electrode, linear range, slope, detection limit, pH working range and response time were
determined as 5.0x10°6-1.0x102 M, 41.2 mV/decade, 2.0x10® M, 1-4 and = 30 s, respectively. By
using the proposed electrode, isoniazid contents of the two different drug tablets, which is used in the
treatment of tuberculosis, were determined. It was seen that the results obtained by the potentiometric
technique were in good agreement with those of the results obtained by UV technique at 95%

confidence level.
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1. Giris

Halk arasinda ince hastalik veya

verem tipta da tiberkiiloz  olarak
adlandirillan hastalik; asil olarak akcigerlere
yerlesen, fakat kan ve lenf yoluyla tiim
viicuda dagilabilen mikrobik, bulasic1 ve
siiregen bir hastaliktir. Bu korkung hastalik,
diinya genelinde her yil 2 milyondan fazla
insanin oliimiine

yol acmaktadir.

Gliniimiizde tiiberkiilozun, en etkili ve

yaygin
formohidrazid) (Sekil 1) olarak adlandirilan

etken maddeyi iceren ilaclarin kullanimiyla

tedavisi  izoniazid  (4-piridin

mimkiin olmaktadir (Safavi vd., 2003). Bu
ilag, sadece tiiberkiilozun tedavisinde degil
ayn1 zamanda oOnlenmesinde de 50 yildan
beri kullanilmaktadir (Zhang vd., 2008).
Fakat, izoniazidin insan viicudunda yiiksek
dozda bulunmasi bobrek fonksiyonlarinin
yetersizligi, epilepsi hatta 6liim gibi sonuclar
dogurmaktadir (Agrawal vd., 2002; Agrawal
vd., 2004). Bu yiizden izoniazid tayini i¢in
basit, hizli, duyarh ve hayli secici metotlarin
ortaya konmasi son derece Onem arz

etmektedir.

Literatiir = gbézden  gecirildiginde;
izoniazid tayininin spektrofotometri (Zhang
vd., 2008), florimetri (Lapa vd., 2000),
kapiler elektroforez (Driouich vd., 2003),
vd.,

voltametri (Shahrokhian ve Asadian, 2010)

kemiliiminesans  (Xiong 2007),

ve kromatografi (Khuhawar ve Rind, 2002)

gibi hem pahali sarf malzemeleri ve

enstrimanlarna = hem  de  tecriibeli
teknisyenlere gereksinim duyan metotlarla

gerceklestirildigi goriilmektedir. Bu yoniiyle

daha hizli, basit, ucuz ve dogru olarak

izoniazid tayini gerceklestirebilen yeni
yontemlerin gelistirilmesine 6nemli derecede
ihtiyac vardir.

(ISE)1n

uygulamalar1 ile

Iyon secici elektrotlar

gelistirilmesi ve ilgili
calismalar 1960’ yillarin sonunda baslamis
ve halen ivime kazanarak devam etmektedir
(Pretsch, 2002). Iyon secici elektrotlarin
kullanildig1 potansiyometrik tayinler yiiksek
secicilik, genis calisma araligi, diisiik tayin
sinirlari, yiiksek dogruluk ve kesinlik, kisa
analiz siiresi, basit tasarim, diisiik maliyet,
Olciilen materyale zarar vermeme, cogu
zaman On ayrim gerektirmeme, renkli ve
bulanik cozeltilerde dahi Olciime izin verme
gibi  avantajlarindan  dolayn  yukarida
bahsedilen

alternatif olarak son yillarda bir ¢cok alandaki

pahali tayin yOntemlerine

tayinlerde siklikla kullanilmaktadir.

Bu calismada, isoniazid (IZN)in

tetrafenilborat (TPB) ile iyon ¢iftinin
sentezlenmesi, sentezlenen iyon ¢iftinin
elektrotlarda  iyonofor madde olarak

kullamimiyla IZN-secici elektrot gelistirilmesi
PVC membran

elektrot tiiberkiiloz tedavisinde kullanilan

amaclandi.  Gelistirilen

baz1  ilaclarin  izoniazid  iceriklerinin
belirlenmesinde basariyla kullanildi.
H

o} N
“NH,
AN

7z
N

Sekil 1. Izoniazid

formohidrazid)’in kimyasal yapisi.

(4-piridin
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2. Materyal ve Metot

2.1. Kimyasallar ve cihazlar

Tetrahidrofuran (THF), izoniazid
(IZN),  Sodyumtetrafenilborat  (NaTPB)
yiiksek molekiil agirlikhi poli(vinilkloriir)
(PVC), o-nitrofeniloktileter (NPOE) ve

Dibiitilftalat (DBF) Sigma-Aldrich (Almanya)
firmasindan, kati-kontaklarin
hazirlanmasinda kullanilan epoksi (TP3100)
Denlaks (Tiirkiye), sertlestirici (Desmodur
RFE) Bayer (Almanya) firmasindan temin
edildi.
hazirlanmasinda
Sigma-Aldrich

edildi.
gerceklestirilen ilaglar yerel bir eczaneden
edildi.

hazirlanmasinda Human Corporation Zeener

Calismadaki cozeltilerin

kullanilan biitin

kimyasallar (Germany)

firmasindan temin Analizi

temin Biitiin cozeltilerin

Power II (Kore) su saflastirma sisteminden

elde edilen deiyonize su (18,3 MQ)
kullanildi. Potansiyometrik olctimler,
laboratuvar yapimi bilgisayar kontrollii

potansiyometrik oOlciim sistemi kullamilarak

gerceklestirildi. Biitiin potansiyel
Olctimlerinde referans elektrot olarak Gamry
(ABD) marka doygun Ag/AgCl elektrot

kullanilda.

2.2, Izoniazid-tetrafenilborat (IZN-

TPB) iyon ciftinin sentezi

102 M HCI ve IZN iceren ve siirekli
olarak karigtirllan ¢oOzeltinin 20 ml’sinin
M

¢ozeltisinin 20 ml’si yavas yavas ilave edildi.

lizerine 1072 sodyum tetrafenilborat
Olusan parlak sar1 renkteki ¢okelek siiziildii
ve birka¢ kez deiyonize suyla yikandiktan

sonra oda kosullarinda karanlikta kurumaya

31

birakilda,

elektrot uretiminde kullanilda.

kurutulduktan sonra dogrudan

2.3. Elektrotlarin hazirlanmas1 ve

olciim prosediirii

Elektrotlarin iiretimi genel olarak
daha onceki calismalarimizda oldugu gibi iki
basamaktan meydana gelmistir (Coldur v.d.,
Coldur v.d, Ik basamak

membranin kaplanacag ylizeyi meydana

20009; 2010).

getiren kati kontagin hazirlanmasi, ikinci
da

hazirlanarak kat1 kontakt yiizeye kaplanmasi

basamak membran  kokteylinin
islemlerinden olugsmustur. Kat1 kontak %50
(m/m) grafit, % 35 (m/m) epoksi ve % 15
(m/m)

edilmis karisima bakir

sertlestirici  iceren homojenize
bir
uclarindan birinin daldirilmasi ve daha sonra
da

kurutulmasiyla hazirlanmigtir. Kati kontakt

telin acgik

oda kosullarinda 1 gece siireyle
yiizeye kaplanmis olan PVC membranlar
farkli bilesimlerde olup, 100 mghk toplam
THF de
¢oziilmesiyle hazirlanmiglardir. Kati kontak
ylizeyler PVC  membran
kokteyllerinin birkag  kez

daldirlarak kaplanmis ve en az 12 saat

membran kitlesinin 2 ml
hazirlanan

icerisine

kosullarinda
Elektrot

elektrotlar

boyunca oda kurumaya

birakilmigtir. membranlari
kuruduktan sonra, izoniazidle
esdeger miktarda HCI iceren 102 M 20 ml
IZN cozeltinin icine 12 saat siiresince
daldirlarak sartlandirilmis ve olciime hazr

hale getirilmistir.

Calismada kullanilan potansiyometrik olciim

hiicresi sematik olarak asagidaki gibidir.
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Iletken tel|Kati-hal kontakt| IZN-secici
membran|Test ¢ozeltisi || Dis referans

elektrot

3. Bulgular Ve Tartisma

3.1. IZN-TPB iyon ciftinin elementel

analizi

Iyon cifti sentezlendikten sonra C, N
ve H elementleri icin elementel analizleri
gerceklestirildi. Elementel analiz sonuclarina
gore; %C=78.58 (teorik: 78.78), %N=9.17
(teorik:9.19) ve %H=6.11 (teorik: 6.17) olarak
belirlenmistir.Elde edilen elementel analiz
sonuclar1 yorumlandiginda IZN-TPB iyon

ciftinde izoniazid ile tetrafenilboratin 1:1

3.2. Optimum Membran Bilesiminin
Arastirilmasi

PVC membran iyon segici -elektrotlarda,
iyonofor, plastiklestirici, iyoniklestirici ve
PVC oranlari, plastiklestirici ve iyoniklestirici
tiirleri elektrodun potansiyometrik
performans oOzelliklerini belirleyen onemli
faktorlerdir. Bu iyl

ozelligi

nedenle en

potansiyometrik performans
sergileyen elektrodun tespit edilebilmesi i¢in
bu parametreler degistirilerek 12 farkh
bu

hazirlanan

membran  bilesimi hazirlandi  ve

membranlar kullanilarak
elektrotlarin potansiyometrik performans
ozellikleri (egim,

tayin limiti, dogrusal

caligma araligi, ve kalibrasyon dogrusu icin

oraninda birlestigi anlasilmistir. R2 degeri) arastirildi.
Tablo 1. Hazirlanan elektrot membranlarinin bilesimleri.
Membran Bilesimi (% m/m) )
Elektrot PVC NPOE DBF IZN-TPB KT,CIPB

1 30.0 69.0 - 1.0 -

2 30.0 68.5 - 1.0 0.5

3 30.0 - 69.0 1.0 -

4 30.0 - 68.5 1.0 0.5

5 30.0 67.0 - 3.0 -

6 30.0 66.5 - 3.0 0.5

7 30.0 - 67.0 3.0 -

8 30.0 - 66.5 3.0 0.5

9 30.0 65.0 - 5.0 -

10 30.0 64.5 - 5.0 0.5

11 30.0 - 65.0 5.0 -

12 30.0 - 64.5 5.0 0.5
Tablo 2  incelendiginde  kalibrasyon ragmen tayin sinir1 ve ¢alisma araligi tatmin

dogrusunun egimi yiiksek olan elektrotlar 7
elektrotlar olarak goze
Ancak bu

dogrusal calisma araliklarimin oldukca dar

ve 8 nollu

carpmaktadir. elektrotlarin
oldugu goriilmektedir. Benzer sekilde 4 no’lu

elektrodun da egimi yiliksek olmasina

edici goriilmemektedir. 5 no’lu elektrot hem
iyoniklestirici icermemesi hem diisiik tayin
sinir1 ve genig dogrusal acalisma aralig ile
IZN-TPB iyon cifti kullanilarak hazirlanan
membranlar igerisinde optimum membran

olarak belirlenmisgtir.
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Tablo 2. Iyonofor olarak IZN-TPB iyon cifti kullanilarak hazirlanan elektrot membranlarinin

potansiyometrik performans ozellikleri.

Elektrot Egim, mV  Tayin Siniri, M Dogrusal Aralik, M R2
1 31.5 3.0x10° 5.0%x107%-5.0x104 0.9954
2 26.3 5.0%x107° 1.0X1075-5.0%1074 0.9975
3 38.1 4.0%x10° 5.0%X1076-1.0x104 0.9921
4 51.6 1.0x1075 5.0X1075-1.0X1073 0.9920
5 41.2 2.0%x10°6 5.0%1076-1.0x102 0.9973
6 43.0 1.0x10° 5.0%X1076-1.0x1073 0.9962
7 60.7 4.0%x10° 5.0X107%-5.0%1075 0.9939
8 59.0 4.0X10° 5.0x107%-5.0x104 0.9836
9 37.7 4.0x10 5.0%x107%-1.0%1073 0.9977
10 42.3 3.0x10° 5.0x107%-5.0x104 0.9899
11 33.2 2.0X1075 5.0X1075-5.0x104 0.9871
12 32.8 8.0x106 5.0X100-1.0x1074 0.9835
20 mV ‘ )
(2) (2)
@[ Lo
o
of e
(8) F LLG)
o
m(j;l\(ﬁﬁj“)r = ® (10)

Sekil 2. IZN-Secici elektrodun farkh konsantrasyona sahip 1ZN cozeltilerine daldirildiginda

oOlciilen potansiyel degerleri. (1) 10 M (2) 10

2 M (3) 5x103 M (4) 103 M (5) 5x104 M (6) 104

M (7) 5x105 M (8) 105 M (9) 5x10° M (10) 106 M IZN.

450 -
400 A
£350 -
wi
300 A
g
250 . .
-6 -4 -2
log aj;y , M
Sekil 3. 1ZN-Secici elektrodun farkli

aktivitelerdeki IZN cozeltilerinde alinan

oOlciimlerden elde edilen kalibrasyon grafigi.

Iyoniklestirici  kullanildig tim

elektrotlarda Na+*, K+, NH,*, Mg+ ve Caz2*

Zaman

iyonlarinin  bozucu etkilerinin  6nemli

derecede arttig1 gozlemlenmistir.

3.3. izoniazid-secici  elektrodun
kalibrasyon egrisinin cizilmesi, egimi,
ve dogrusal calisma

tayin smir

araliginin belirlenmesi

membran bilesimi
IZN-secici

elektrodun, kalibrasyon dogrusunu cizmek

Optimum

kullanilarak hazirlanan

ve egimini belirlemek icin bir seri IZN
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cozeltisi (1x107-1x10-°M) kullanildi. Bunun
icin HCI c¢ozeltisi kullanilarak pH1 3 olacak
sekilde hazirlanan 1x107'M IZN cozeltisi
deiyonize su ile seyreltilerek kalibrasyon
cozeltileri elde edildi. Hiicrenin potansiyel
olciimleri diisiik IZN derisiminden yiiksek
IZN derisimine dogru 25 + 1 °C’ da yapildi.
Kaydedilen IZN

derisiminin logaritmasma (logaizy) kars:

potansiyel  degerleri

grafige gecirildi. Kalibrasyon grafiginden
elektrodun egimi ve dogrusal ¢calisma aralig
tespit edildi. Kalibrasyon serisinden elde
edilen potansiyometrik cevaplar ve ilgili
kalibrasyon grafigi sirasiyla Sekil 2 ve Sekil
3'de goriilmektedir. Elektrot 5,0x10°¢-
1,0x102 M konsantrasyon araliginda 41,2
mV’luk bir egimle dogrusal davranmis olup
tayin sinir1 IUPAC’a gore (Buck ve Lindner,

1994) 2,0x10° olarak hesaplanmistir.

3.4. IZN-secici elektrodun

stiresinin belirlenmesi

cevap

Elektrodun cevap siiresinin belirlenmesi i¢in
kalibrasyon cozeltilerinin her birine diisiik
derisimden yiiksek derisime ve yliksek
derisimden diisiik derisime dogru olmak
iizere elektrotlar daldirildi. Cozelti sabit hizla
hale
gelmesi icin gerekli siireler (ty;) kaydedildi.

karigtirthrken, potansiyelin kararh

Potansiyellerin kararhh hale geldigi ortalama

siire elektrodun cevap siiresi olarak

belirlendi (Buck ve Lindner, 1994). Sekil 4’de
farkl IZN

cozeltilerinde elektrodun dengeye gelme

konsantrasyonlardaki

siireleri goriilmektedir. Elektrodun ortalama
cevap siiresi yaklasik olarak 30 s olarak

hesaplandi.

e
G L(al
|
J i
—

Sekil 4. IZN-Secici elektrodun cevap zamani
(1) 103 M (2) 5x10% M (3) 104 M (4) 5x10°5
M (5) 105 M IZN.

3.5. IZN-secici elektrodun

tekrarlanabilirliginin belirlenmesi

1ZN-Secici elektrodun tekrarlanabilirligini
ortaya koymak icin 103 ve 104 M IZN
konsantrasyona sahip c¢ozeltilerde artarda
Olcimler alindi. Elde edilen potansiyel
Olctimleri Sekil 5’de gosterilmis olup, 1073 ve
104 M IZN cozeltileri icin ortalama ve
standart sapma degerleri sirasiyla, 363.21 +
0.92 mV ve 324.36 + 1.68 mV olarak

hesaplanmistir.

3.6. iZN-secici elektrodun pH calisma

araliginin belirlenmesi

Elektrodun pH

arastirmak ic¢in 250’ser ml 103 ve 104 M’lik

calisma  arahigim
IZN cozeltileri hazirlandi. Bu cozeltilerin
icerisine manyetik karistirict atilarak belli bir
hizda karistirildi. Cozeltiye referans elektrot
ve I1ZN-secici elektrot daldirildi. Ayrica
¢ozeltinin icerisine kombine pH metre de es
zamanli olarak daldirildi. IZN cozeltisine
derisik HCI eklenerek
pH1 Her
eklemede cozeltinin pH1 ve bu pH’da

den azar azar

¢ozeltinin degistirildi. asit
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potansiyometrik hiicreden okunan
potansiyel degerleri kaydedi. Herbir IZN
konsantrasyonu icin pH metreden okunan
pH degerine karsilik, ol¢lim hiicresinden
okunan mV degerlerinin grafigi cizdirildi.
Elde edilen grafik Sekil 6’da verilmistir.
Grafikten de goriildiigii gibi pH=1.0-4.0
araliginda iyon segici elektrot sisteminden
okunan potansiyel degerleri onemli derecede

degismemistir. Bu durum bize pH 1.0-4.0

araliginda  elektrodun  potansiyometrik
cevabinin hidronyum iyonundan
etkilenmedigini  gostermektedir. = Ancak

yiikselen pH degerlerinde (>4.0) elektrot
potansiyellerinin hizla azalmaya basladig:
goriilmektedir. Bu durumun nedeninin
390 -
370 A
350 A
330 -
310 A
290 A
270 A
250 T T T

——0,001 M

E, mV

yiikselen pH degerlerinde protonlanmis
izoniazid miktarinda meydana gelen azalma

oldugu diistiniilmektedir.

10mV

0.001M

M-«-w-rrw "/’MMV’*M—(‘\H
0.0001M

Sekil 5. 1ZN-Secici elektrodun 103 ve 104 M
IZN konsantrasyona sahip c¢ozeltilerdeki
tekrarlanabilirligi.

——0.0001 M

pH

Sekil 6. IZN-secici elektrodun pH calisma aralig1.

Tablo 3. IZN-secici elektrodun baz tiirlere kars: ayr1 cozelti metodu kullamlarak hesaplanan

secicilik katsayilari.
Tiirler log Ka s Tiirler log Ka s Tiirler log Kas

Na+ -4.6 Baz+ -3.7 D-Fruktoz -3.3
K+ -4.5 Pbz2+ -2.0 D-Siikroz -3.8
NH,* -4.3 Niz+ -1.2 Askorbik asit -2.4
Mgz2+ -5.3 Crs+ -1.99 Glisin -4.4
Caz+ -5.3 Cuz+ -2.2 Nikotinamit -4.7
Co2* -3.8 Al3+ -2.7 D-Maltoz -4.5

Mnz2+ -3.4 D-Laktoz -4.1

Zn2* -3.7 Kafein -3.9
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3.7. IZN-secici elektrodun seciciliginin
belirlenmesi

alkali

agir

Yaygin olarak bulunan baz
alkali

metaller, baz1 karbonhidrat tiirleri, askorbik

metaller, toprak metaller,
asit, kafein, glisin ve nikotinamid gibi baz
organik molekiillerin 1ZN-secici elektrodun
cevabina etkilerini belirlemek amaciyla ayri
cozelti metodu (Ea=Eg) kullanilarak bu
tlirlere kars1 secicilik katsayilar1 hesaplandi
v.d.;

nikotinamidin yapis1 izoniazidin kimyasal

(Umezawa 2000). Burada

yapisma ¢ok  benzer oldugu igin

nikotinamide kars1 secicilik elektrodun
izoniazide kars1 secici davranisinin 6nemli
bir gostergesi olacaktir. Secicilik sabitlerinin
hesaplanmasinda bozucu iyonlarin 1x102 M
¢ozeltilerinde okunan potansiyel degerlerine
karsilik

kalibrasyon egrisi kullanilarak tespit edildi.

gelen IZN  konsantrasyonlar
Elde edilen IZN konsantrasyon degeri ve
bozucu iyonun 1x102 M konsantrasyon
degeri secicilik sabiti hesaplama esitliginde
yerine konularak her bir bozucu iyon igin
sabiti  belirlendi.

Hesaplanan segicilik sabitleri Tablo 3'de

elektrodun  segicilik
verilmistir. Secicilik sabitleri incelendiginde
elektrodun olgiilen tiirlere karsi oldukca
IZN-secici

izoniazide

secici oldugu goriilmektedir.

elektrodun kimyasal olarak
oldukca benzeyen nikotinamide karsi bile
oldukca secici davranig sergilemesi dikkate

degerdir.

3. 8. iZN-secici elektrodun kullamim

omruniin belirlenmesi

IZN-secici elektrodun kullanim émriinii

50 -
40 °° o ®o 0, 4, o
30 -

20 -

O T T 1

0 20 40 60
Zaman, Giin

Sekil 7. 1ZN-secici elektrodun egiminde
zamana bagl olarak meydana gelen degisim.

belirlemek icin, elektrodun dogrusal ¢ahstig
1.0x107%-1.0%x102 M
elektrot  kullanilarak  belirli

giinlerde ol¢timler alindi1 ve bu 6l¢timlerden

konsantrasyon

araliginda

kalibrasyon dogrularinin egimleri belirlendi.
Olciimler alinmadan once elektrot her
defasinda 1.0x102 M IZN cozeltisinde
kosullandirldi.

zamanlarda elektrot oda kosullarinda, kapal

Olciim alinmayan
ve karanlhk bir ortamda muhafaza edildi.
Kalibrasyon dogrularindan elde edilen egim
degerleri
gecirildiginde Sekil 7’deki grafik elde edildi.
Grafik

Zamanin

zamana (glin) karsilhik grafige

incelendiginde, ozellikle 1 ayhk

sonunda elektrodun egiminde
azalmalarin meydana geldigi ve elektrodun
egimindeki

kararliligin kayboldugu

goriilmektedir. Bu nedenle elektrodun

kullanim oOmrii yaklastk 1 ay olarak

belirlenmistir.

3.9. 1ZN-secici elektrodun analitik

uygulamasi
Uretilen elektrodun potansiyometrik

performans ozellikleri incelendikten sonra,

elektrodun analitik uygulamas1 2 adet ilacg
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tabletinin (herbir tableti ortalama 100 mg ve
300 mg IZN icermekte) IZN icerikleri
belirlenerek gerceklestirildi. Bu amacla, ,ilk
olarak her bir ilactan alinan 10 adet tablet
havanda ezilerek homojen hale getirildi.
Daha sonra ortalama tek bir tablet basina
diisen ilac kiitlesi hassas terazide tartilarak
20 ml 102 M HCI ¢ozeltisinde ¢oziildii. Elde
edilen ¢ozelti santrifiijlenerek kalintilardan
Daha elde

cozeltilerin konsantrasyonlar1 kalibrasyonun

arindirilda. sonra edilen

araligina diisecek sekilde deiyonize suyla

seyreltilerek numuneler hazirlandi.

Numunelerin potansiyel degerleri ol¢iildii,
bu  potansiyel kullanilarak

kalibrasyon grafiginden tabletlerdeki IZN

degerleri

miktar1 mg olarak hesaplandi. Herbir tablet
icin 5 adet analiz gerceklestirildi. Sonugclar
karsilastirmak igin ayni numuneler aym
standart ¢ozeltiler kullanilarak 263 nm dalga
boyunda UV teknigi ile analizlendi ve herbir
tablette bulunan IZN miktar1 mg olarak
hesaplandi. Potansiyometrik ve UV sonuclari
olarak Tablo

karsilastirnrmal 4’te

Ozetlenmistir.

Tablo 4. ilac tabletlerinin potansiyometrik ve UV yontemleriyle bulunan isoniazid icerikleri

ve istatistiksel olarak birbiriyle karsilastirilmasi

_ IZN Etiket Potansiyometrik (0%
Ilac degeri Yontem (mg) (mg) % E. t*
(mg) Ort+Std (N=5) Ort+Std (N=5)
A 100 103+5 99+4 +4.04 110
B 300 307+11 205+6 +4.01 1.64

* Cift tarafl1 t testi. % 95 giiven seviyesinde tiritx=2.31

Tabloda

yontemle

standart
dikkate
alindiginda % 5’den daha diisiik oldugu

bagil hatanin

bulunan  sonugclar

goriilmektedir. Ayrica her iki metottan elde

edilen ortalama degerler icin % 95

seviyesinde hesaplanan t degerlerinin kritik
deger olan 2.31 degerini asmadigl
goriilmektedir. Bu istatistiksel t degeri bizi

her iki yontemden elde edilen ortalama

degerlerin % 95 gliven seviyesinde
birbirinden farklh olmadigi  sonucuna
gotiirmektedir.

4. Sonug ve Oneriler
%3 iZN-TPB, %67 NPOE ve % 30

PVC bilesimine membran

potansiyometrik

sahip
ozellikleri ~ bakimindan
optimum membran olarak belirlendi.
Elektrot olciim ortaminda olduk¢a yaygin
olarak bulunma potansiyeli olan iyonlara
kars1 yiiksek secicilik sergilediginden dolayn,
elektrodun karmasik matrikslerde dogru

Olciimler elde edilmesine olanak taniyacagi

diisiintilmektedir.
Gelistirlen elektrot; hazirlanisinin
basitligi, maliyetinin disiikligi, hizl,

duyarl ve oldukga secici ol¢limler sunmasi,
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genis dogrusal calisma aralig1 ve diisiik tayin ~ Agrawal, S., Singh, I., Kaur, K. J., Bhade, S.

simir1  gibi avantajlarindan dolayr1 daha
pahali, zaman alict Olglimler gerektiren,
karmagsik Olcim tekniklerine alternatif
olarak kullamilma potansiyeline sahiptir.
Ozellikle cevap zamanminin kisa olusu, akis
enjeksiyon analizi gibi otomatik sistemlerde
dedektor olarak kullanilabilme potansiyeline
sahip oldugunu gostermektedir.

Geligtirilen  elektrot  tiiberkiiloz
tedavisinde kullanilan ve icerisinde etiket
degeri olarak 100 mg/tablet ve 300
mg/tablet izoniazid icerdigi bilinen iki adet
IZN

caligmalarinda basariyla uygulanmis olup

ilacin iceriginin belirlenmesi
elde edilen sonuclarin karsilastirma metodu
olarak secilen UV-Goriiniir Spektroskopi
tekniginden elde edilen sonuclarla uyumlu

oldugu goriilmiistiir.

5. Tesekkiir
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