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Sefuroksim aksetil (CEFA), ikinci nesil sefalosporin grubu bir antibiyotik olup, gram pozitif ve gram negatif
mikroorganizmalara karsi genis spektrumlu antimikrobiyal ve antibakteriyel etki gostermektedir. Klinik uygulamalarda
iist ve alt solunum yolu enfeksiyonlari, idrar yolu enfeksiyonlari ile deri ve yumusak doku enfeksiyonlarmin tedavisinde
yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu ¢aligmada, CEFA’nin elektroanalitik tayini amaciyla kalem grafit elektrot (KGE)
yiizeyi, piroliin elektropolimerizasyonu yoluyla polipirol (PPy) filmi ile modifiye edilmistir. Elde edilen modifiye
elektrot (PPy/KGE) kullanilarak CEFA ’nin elektroanalitik davranisi ve nicel tayini voltametrik yontemle incelenmistir.
KGE’nin pirol ile modifikasyonunda doniigiimlii voltametri (CV) teknigi kullanilirken, analitik dl¢imler diferansiyel
puls voltametrisi (DPV) ile gergeklestirilmistir. PPy/KGE elektrot i¢in en uygun elektrot hazirlama kosullari;
polimerizasyon dongii sayisi 8, tarama hizi 100 mV/s ve ortam pH’1 6 Britton—Robinson tampon ¢o6zeltisi olarak
belirlenmigtir. Optimize edilen kosullar altinda, sulu ¢ozelti ortaminda 0,1-1,4 ppm derisim aralifinda dogrusal bir
kalibrasyon grafigi elde edilmis olup korelasyon katsayist (r?) 0,9993 olarak hesaplanmistir. Yontemin tespit siniri
0,0406 ppm olarak bulunmustur. Gelistirilen yontemin dogrulugunu test etmek amaciyla ger¢ek numune (idrar
numunesi) analizlerinde yapilan geri kazanim ¢alismalart sonucunda, CEFA i¢in %94,0 ile %104,0 arasinda degisen
geri kazanim degerleri elde edilmistir. PPy/KGE elektrodun CEFA tayininde giivenilir ve uygulanabilir bir
elektrokimyasal sensor olarak kullanilabilecegi ortaya konmustur. Gelistirilen voltametrik yontem, CEFA’nin biyolojik
orneklerde hizli, duyarl ve diisiik maliyetli tayini i¢in uygulanabilir bir analitik yaklasim sunmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Kalem grafit elektrot, Polipirol, Sefuroksim aksetil, Voltametri.

ABSTRACT

Cefuroxime axetil (CEFA) is a second-generation cephalosporin antibiotic that exhibits broad-spectrum antimicrobial
and antibacterial activity against both Gram-positive and Gram-negative microorganisms. It is widely used in clinical
practice for the treatment of upper and lower respiratory tract infections, urinary tract infections, as well as skin and
soft tissue infections. In this study, the surface of a pencil graphite electrode (PGE) was modified with a polypyrrole
(PPy) film via the electropolymerization of pyrrole in order to achieve the electroanalytical determination of
cefuroxime axetil. Using the resulting modified electrode (PPy/PGE), the electroanalytical behavior and quantitative
determination of cefuroxime axetil were investigated by voltammetric methods. Cyclic voltammetry (CV) was
employed for the modification of the PGE with pyrrole, whereas differential pulse voltammetry (DPV) was used for
analytical measurements. The optimal electrode preparation conditions for the PPy/KGE electrode were determined to
be 8 polymerization cycles, a scan rate of 100 mV/s, and a Britton—Robinson buffer solution pH of 6. Under the
optimized conditions, a linear calibration plot was obtained in the concentration range of 0.1-1.4 ppm in aqueous
solution, with a correlation coefficient (r?) of 0.9993. The limit of detection was found to be 0.0406 ppm. Recovery
studies conducted in real urine samples to test the accuracy of the proposed method resulted in recovery values between
94.0% and 104.0% for cefuroxime axetil. It has been shown that the PPy-modified pencil graphite electrode can be
successfully utilized as a reliable electrochemical sensor for cefuroxime axetil analysis. The proposed voltammetric
method offers a rapid, sensitive, and low-cost analytical approach for the determination of cefuroxime axetil in
biological samples.

Keywords: Pencil graphite electrode, Polypyrrole, Cefuroxime axetil, Voltammetry.
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GIRIS

Enfeksiyon hastaliklarinin tedavisinde yaygin olarak kullanilan ila¢ gruplarindan biri
antibiyotiklerdir. Antibiyotikler, etki mekanizmalarina bagl olarak farkli siniflara ayrilmakta olup,
hiicre duvart sentezini inhibe eden B-laktam antibiyotikleri bu smiflar arasinda énemli bir yer
tutmaktadir. B-laktam antibiyotikleri igerisinde yer alan sefalosporinler, klinik uygulamalarda
yaygin olarak kullanilan temel antibiyotik gruplarindan biridir (1,2). Sefalosporinler, ilk olarak
Cephalosporium (giincel adiyla Acremonium) tiirii mantarlardan izole edilen bilesiklerden
gelistirilmis olup, sefuroksim bu grubun ikinci kusak iiyelerinden biridir. CEFA, sefuroksimin yagda
¢Ozlinlirligl artirilmis ester formu olup, bu 6zelligi sayesinde gastrointestinal sistemden daha etkin
emilim gostermektedir. Genis spektrumlu antimikrobiyal etkiye sahip olan CEFA, Gram pozitif ve
Gram negatif mikroorganizmalara kars1 etkinlik gostermektedir (3). Molekiil yapisinda yer alan
metoksim grubu, Ozellikle enterik Gram negatif bakteriler tarafindan iiretilen B-laktamaz
enzimlerine kars1 ilaca diren¢ kazandirirken, karbamat grubu ise metabolik stabilitenin
saglanmasinda rol oynamaktadir (4). CEFA, klinik uygulamalarda iist ve alt solunum yolu
enfeksiyonlari, idrar yolu enfeksiyonlari ile deri ve yumusak doku enfeksiyonlarinin tedavisinde
siklikla tercih edilmektedir (5,6).

CEFA’nin tayini amaciyla literatiirde spektrofotometrik yontemler, yiiksek performansli sivi
kromatografisi (HPLC), ince tabaka kromatografisi ve kapiler elektroforez gibi cesitli analitik
yontemler rapor edilmistir (7-10). Ancak bu yontemlerin biiyiik bir kismi1 yiiksek maliyet, karmagik
ornek hazirlama basamaklar1 ve uzun analiz siireleri gibi dezavantajlara sahiptir. Bu nedenle, s6z
konusu c¢alismada alternatif bir yaklagim olarak voltametrik yontemler tercih edilmistir. Yiiksek
hassasiyet, diisliik tayin sinirlari, diisiik maliyet ve nispeten kisa analiz siiresi gibi avantajlari
sayesinde voltametrik teknikler, farmasotik bilesiklerin elektrokimyasal tayininde etkili ve uygun
yontemler arasinda yer almaktadir (11).

Voltametrik tekniklerin analitik basaris1 biiylik ol¢iide kullanilan elektrotun yiizey 6zelliklerine
baglidir. Bu baglamda, elektrot ylizeylerinin modifiye edilmesi analitik performansin artirilmasina
yonelik olarak siklikla basvurulan bir stratejidir. Ozellikle iletken polimerlerle gergeklestirilen
yilizey modifikasyonlari, elektrotun etkin yiizey alanini artirmakta ve elektron transfer kinetigini
tyilestirerek analiz hassasiyetine 6nemli katkilar saglamaktadir (12).

Piroliin elektropolimerizasyonu ile hazirlanan polipirol (PPy) kapli kalem grafit elektrotlar,
sefalosporin grubu antibiyotiklerin, 6zellikle CEFA’nin elektrokimyasal tayininde umut verici
sonuglar sunmaktadir. Elektrot yilizeyinin modifiye edilmesi, iletkenlik ve katalitik aktivitenin
artirtlmasi yoluyla malzemelerin elektrokimyasal sensor performansini 6nemli 6lgiide gelistirir. Bu
tir modifiye elektrotlar; diisiik tayin sinirlari, 1yi tekrarlanabilirlik ve pratik hazirlanabilirlik gibi
avantajlar1 nedeniyle son yillarda oldukga popiiler hale gelmistir ve elektroanalitik kimya alaninda
yaygin olarak kullanilmaktadir (13, 14).

Bu c¢alismada, PPy kapli kalem grafit elektrot (KGE) kullanilarak CEFA’nin voltametrik tayini
gerceklestirilmis ve elektrot yiizey modifikasyonunun analitik performans iizerindeki etkileri
kapsaml1 olarak degerlendirilmistir. PPy ile modifiye edilmis KGE’nin CEFA’nin tayininde
uygulanmasi, literatiirde benzer calismalarin sinirli olmasi nedeniyle ¢alismanin 6zgiin degerini
artirmakta ve elektroanalitik sensor uygulamalarina katki saglamaktadir.

GEREC ve YONTEM

Kullanmilan Kimyasallar

Kullanilan tim kimyasallar ve reaktifler (pirol, lityum perklorat, giimiis nitrat, CEFA, asetonitril,
orto-fosforik asit, asetik asit, borik asit, askorbik asit, kafein, glikoz ve sodyum hidroksit) analitik
safliktadir. Tim c¢ozeltiler, Millipore Milli-Q su aritma sisteminden elde edilen deiyonize su
kullanilarak hazirlanmustir.
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CEFA stok ¢ozeltisi, standart CEFA’dan (C20H22N4O10S, MA = 510,48 g/mol) 1000 ppm derisimde
hazirlanmis olup Merck firmasindan temin edilmistir. pH ayarlamalar1 Britton—Robinson (BR)
tampon ¢ozeltileri kullanilarak gergeklestirilmistir. CEFA kimyasal yapis1 Sekil 1’de verilmistir.

OCONH,

o CONH N

Sekil 1. CEFA’nin kimyasal yapisi
Kullamlan Cihazlar
Voltametrik  olgtimler, Nova 1.11 siirim yazilimma sahip Autolab/PGSTAT 302N
potansiyostat/galvanostat sistemi (Eco Chemie, Hollanda) kullanilarak gergeklestirilmistir. Tiim
deneylerde ii¢ elektrotlu elektrokimyasal hiicre sistemi kullanilmistir. Calisma elektrodu olarak
KGE ve PPy ile modifiye edilmis kalem grafit elektrot (PPy/KGE) hazirlanarak kullanilmistir.
Karsit elektrot ve referans elektrot olarak sirasiyla platin tel ve Ag/AgCl elektrot tercih edilmistir.

BULGULAR

Elektrotlarin CV Metodu Kullanilarak Hazirlanmasi

Elektrotlarin hazirlanmasinda elektrot materyali olarak grafit u¢ (Faber Castell, HB, 0,7 mm cap,
Almanya) kullanilmistir. KGE, yaklasik 3 cm uzunlugunda kesilerek bakir tel yardimiyla bir
tutucuya monte edilmistir. Hazirlanan KGE’ler, ylizeydeki olas1 safsizliklarin giderilmesi amaciyla
asetonitril (ACN) ile yikanmis ve deneysel calismalara kadar desikatérde muhafaza edilmistir.

PPy/KGE, pirol (Py) monomerinin elektropolimerizasyonu yoluyla hazirlanmistir. Hazirlama
asamasinda ¢dziicii ortaminin belirlenmesi amaciyla %20, 30 ve 40 (h/h) ACN-su ortamlarinda
elektrotlar hazirlanmis ve DPV teknigindeki cevaplar karsilastirilmistir. Elde edilen sonuglar Sekil
2’de verilmistir. Diferansiyel puls voltametrisi (DPV) voltamogramlarindan elde edilen maksimum
pik akimlar1 (Ip) kiyaslandiginda en biiyiik akim %30 (h/h) ACN—su ortaminda hazirlanan elektrot
ile elde edilmistir. Bu sebeple elektrot hazirlama asamasinda optimum ¢dziicii ortam1 %30 (h/h)
ACN-su olarak belirlenmistir. Bu dogrultuda KGE, %30 (h/h) ACN-su ortaminda hazirlanan,
destek elektrolit olarak 0,1 M LiClO4 ve 0,1 M pirol monomeri iceren ¢ozeltiye daldirilmistir.
Elektropolimerizasyon islemi, —0,6 ile +1,2 V potansiyel araliginda, 100 mV/s tarama hizinda ve 8
dongii boyunca doniisiimlii voltametri (CV) teknigi kullanilarak gerceklestirilmistir. Hazirlanan
PPy/KGE elektrotlar deneysel ¢alismalara kadar desikatérde muhataza edilmistir.
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Sekil 2. Coziicii ortaminin elektrot cevabina etkisi

Voltametrik Olciimler

PPy/KGE modifiye elektrotunun analitik performansi, elektropolimerizasyon sirasinda uygulanan
dongii sayisinin (2-12) ve tarama hizinin (20-120 mV/s) etkileri incelenerek degerlendirilmistir.
CEFA’nin elektrokimyasal tayini, li¢ elektrotlu bir hiicre sisteminde DPV teknigi kullanilarak
gergeklestirilmistir. Analizlerde kullanilan ¢ozeltilerin pH degeri, literatiirde bildirilen ¢aligmalarla
uyumlu olacak sekilde BR tampon ¢o6zeltisi kullanilarak pH 6 olarak ayarlanmistir (5). Ayrica,
CEFA tayini sirasinda, insan serumunda bulunabilen Askorbik asit, kafein ve glikoz gibi bilesiklerin
olas1 girigim etkileri de aragtirilmigtir.

CV ile elektrot hazirlanmasi sirasinda elde edilen voltamogramlarda, dongii sayis1 arttik¢a pirol
monomerine ait ylikseltgenme pikinin azaldigi, buna karsilik polipirol filmine ait pik akimlarinin
film tabakasinin kalinlasmasma bagli olarak arttigr gozlenmistir (Sekil 3). KGE ylizeyinde
polimerizasyon sonucunda iletken PPy film tabakasinin olusumu, her bir dongiiye ait pik akim
degerlerindeki artis ve elektrot ylizeyinde meydana gelen renk degisimi ile dogrulanmistir.

1(A)

" Ew
Sekil 3. PPy/KGE elektrodunun doniisiimlii voltamogrami

Calisma Elektrodunun Optimizasyon Cahismalari

CV yontemi kullanilarak hazirlanan PPy/KGE elektrodunun optimum dongii sayisinin belirlenmesi
amaciyla, elektropolimerizasyon islemi 2, 4, 6, 8, 10 ve 12 dongii sayilarinda gergeklestirilmistir.
Elde edilen DPV voltamogramlarindaki maksimum pik akim (Ip) degerleri dongii sayilarina karsi
grafige gecirilmistir (Sekil 4).
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Sekil 4. PPy/KGE icin dongii sayisi ile Ip arasindaki iliski

Sekil 4’de goriildiigii iizere, PPy/KGE’nin DPV analizleri sonucunda en yiiksek pik akim yanit1 8
dongii sayisinda elde edilmistir. Bu bulgunun, literatiirde rapor edilen benzer ¢aligmalarla uyumlu
oldugu belirlenmistir (13,15,16,17).

PPy/KGE i¢in optimum tarama hizinin belirlenmesi amaciyla, elektropolimerizasyon islemi 20, 40,

60, 80, 100 ve 120 mV/s tarama hizlarinda gergeklestirilmistir. Elde edilen DPV

voltamogramlarindaki maksimum pik akim (Ip) degerleri tarama hizlarina kars1 grafige gegirilmistir
(Sekil 5).

7,00E-05 -

6,00E-05 -

5,00E-05 -

g 4,00E-05 A

= 3,00E-05 -

2,00E-05 A

1,00E-05 -

0,00E+00 T —— T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140

Tarama Hizi(mV/s)

Sekil 5. PPy/KGE i¢in tarama hizi ile Ip degerleri arasindaki iligki
Sekil 5’te goriildigi iizere, PPy/KGE elektrodunun DPV analizleri sonucunda en yiiksek akim

yanitt 100 mV/s tarama hizinda elde edilmistir. Bu tarama hizinda gézlenen akim degerlerinin,
literatiirde bildirilen benzer ¢alismalarla uyumlu oldugu belirlenmistir (13,17,18,19).
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CEFA ilac¢ Etken Maddesinin Analizi

Hazirlanan modifiye elektrodun optimum tarama hizi ve optimum dongii sayist belirlendikten sonra,
elektrot bu kosullar altinda CV yontemi kullanilarak hazirlanmistir. Analiz asamasinda kullanilan BR
tampon ortamindaki pH degerleri sirasiyla 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0 ve 8,0 olacak sekilde
ayarlanmistir. Farkli pH ortamlarinda alinan DPV voltamogramlarindaki maksimum pik akimi (Ip)
degerleri pH degerlerine karsi grafige gegirilmistir (Sekil 6). pH 2,0 ve 3,0 gibi asidik bolgelerde
gozlenen diistik pik akimlariin, elektrot yiizeyindeki polimer filminin stabilitesinin bozulmasindan
ziyade, ortamin asiditesine bagli olarak etken madde ile elektrot yiizeyi arasindaki elektrostatik
etkilesimlerin zayiflamasindan ve optimum olmayan proton transferi kosullarindan kaynaklandigi
degerlendirilmektedir.

1,40E-06 -
1,20E-06 -
1,00E-06 -
2 8,00E-07 -
= 6,00E-07 -
4,00E-07 -
2,00E-07 -

0,00E+00 . . . . .
0,0 2,0 4,0 6.0 8,0 10,0
pH

Sekil 6. PPy/KGE i¢in pH ile Ip degerleri arasindaki iligki

pH 6,0 degerinden sonra gdzlenen pik akimi diisiisii, ortamin bazikliginin artmasiyla birlikte elektrot
yluzeyindeki PPy filminin de-protonasyonu ve buna bagli olarak iletkenliginin azalmasi ile
iliskilendirilmektedir. Ayrica, CEFA etken maddesinin pKa degerleri ve molekiiler yapist géz 6niine
alindiginda, yiiksek pH degerlerinde analitin iyonlagsma durumunun degismesi, elektrot yiizeyine olan
adsorpsiyonunu ve elektron transfer kinetigini olumsuz etkilemektedir. Bu durum, analitik sinyalin
azalmasina neden olmakta ve ¢alismanin en yiiksek duyarlilik i¢in pH 6,0 ortaminda yiiriitiilmesinin
dogrulugunu kanitlamaktadir. Sekil 6’da goriildiigii lizere, optimum kosullar altinda hazirlanan
elektrot kullanilarak farkli pH degerlerinde analizler gergeklestirilmis, yapilan degerlendirmeler
sonucunda en uygun pH degerinin 6,0 oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu sonucun, literatiirde
bildirilen ¢alismalarla uyumlu oldugu goriilmiistiir (5).

Optimum kosullar altinda hazirlanan PPy/KGE ile CEFA etken maddesinin 0,1 ppm ile 1,4 ppm
derisim araligindaki elektrokimyasal yanitlar1 DPV teknigi kullanilarak incelenmistir. Her bir derisim
i¢in {liger kez ol¢iim alinmistir. Elde edilen DPV voltamogramlar1 Sekil 7°de sunulmus olup, artan
derisimle CEFA’ya ait pik akim1 (Ip) degerlerinin dogrusal bir artis gosterdigi saptanmuigtir.
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Sekil 7. PPy/KGE ile CEFA tayininde elde edilen DP voltamogramlari

CEFA derisimi ile maksimum pik akim degerleri (Ip) arasindaki bu dogrusal iliski Sekil 8’de
grafiksel olarak ifade edilmistir. Kalibrasyon grafiginde goriildiigii iizere, artan CEFA derisimi
sonucunda pik akimi yanitlar1 0,1-1,4 ppm araliginda yiiksek bir korelasyon katsayisi ile artig
sergilemektedir.
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Sekil 8. PPy/KGE i¢in CEFA derigimi ile Ip degerleri arasindaki iliski

DPV teknigi kullanilarak PPy/KGE modifiye elektrot ile elde edilen kalibrasyon egrisi (Sekil 8),
0,1-1,4 ppm derisim araliginda dogrusal bir iliski gostermis ve korelasyon katsayist (1) 0,9993
olarak hesaplanmistir. Yontemin tespit sinir1 (LOD) 0,0406 ppm, tayin sinir1 (LOQ) ise 0,1231
ppm olarak belirlenmistir (Tablo 1).

Tablo 1. Calismada kullanilan elektrotlar ve analizler sonucu elde edilen parametre degerleri

Parametre PPy/KGE
Dongii Sayisi 8

Tarama Hizi (mV/s) 100

pH 6,0

Lineer Caligma Araligi (ppm) 0,1-1,4
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Egim 9,0428%108
Kesim 2,4213x10%
Korelasyon Katsayisi (r%) 0,9993
LOD (ppm) 0,0406
LOQ (ppm) 0,1231

Modifikasyonun CEFA ila¢ etken maddesinin elektrokimyasal tayinindeki etkisini ve segicilige
katkisin1 degerlendirmek amaciyla yalin KGE ve PPy/KGE elektrotlar1 kullanilarak karsilastirmali
analizler gergeklestirilmistir. Sekil 9’da goriildiigii lizere, iki farkli derisimde yapilan lgiimlerde
PPy/KGE elektrodu ile elde edilen akim siddetlerinin, yalin KGE elektrodu ile elde edilen akim
siddetlerine kiyasla daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Bu sonucglar, KGE elektrodunun PPy ile
modifiye edilmesinin CEFA ila¢ etken maddesine karsi elektrokimyasal cevabi artirdigini
gostermektedir. Dolayisiyla gerceklestirilen modifikasyon isleminin elektrodun seciciligini ve
duyarliligin1 6nemli 6lgilide artirdigi sonucuna ulagilmistir.

PPy/KGE

1{A)

EV)

PPy/KGE

1)

....................................

Sekil 9. KGE ve PPy/KGE elektrotlarin cevaplarinin karsilastirmasi: A) 0.4 ppm CEFA varliginda, B) 0.8 ppm CEFA
varliginda.

Girisim Etkisi

CEFA tayini sirasinda ¢esitli molekiillerin olas1 girisim etkileri degerlendirilmistir. Potansiyel girisim
tiirleri olarak, insan serumunda bulunabilen askorbik asit, kafein ve glikoz se¢ilmistir. Ortamda 1
ppm CEFA varliginda, artan derisimlerde girisim molekiillerinin ilave edilmesiyle, hazirlanan
PPy/KGE modifiye elektrodun CEFA sinyaline verdigi yanit tizerindeki etkiler incelenmis ve elde
edilen sonuclar Tablo 2’de sunulmustur.
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Tablo 2. PPy/KGE elektrodun CEFA tayininde girisim tablosu
Girisimci Tiirler Derisim Akim Yanitindaki Degisim (nA)
(ppm)

0,4720
0,6880
0,7330
0,8870
2,1000

2,1300
2,1500

2,2000
0,4870

0,5850

0,6080
0,6740

Askorbik asit

Kafein

Glikoz

[ N S S R e L= S S Rl Ko W S S

CEFA derisimi 1 ppm’de sabit tutulurken, diger molekiiller 1, 2, 4 ve 6 ppm derisimlerinde ortama
ilave edilmis ve DPV yontemi kullanilarak akim yanitlar izerindeki etkileri incelenmistir. Ortamda
girisimci ilavesi yokken elde edilen pik akim degerleri sirasiyla, 0,4220; 0,8960 ve 0,3520’dir.
Girisim etkisi, incelenen molekiillerin varliginda elde edilen akim yanitindaki degisim olarak
degerlendirilmis ve bu degisimin 0,4720-2,2000 pA araliginda oldugu belirlenmistir. Molekiillerin
derisimlerinin, CEFA derisimine esit veya 2-3 kat1 olmasi durumunda dahi, CEFA tayini iizerinde
anlamli bir etki olusturmadigi saptanmistir. Elde edilen sonuglar, gelistirilen PPy/KGE modifiye
elektrodun, olas1 elektroaktif girisim tiirlerinin varliginda dahi CEFA etken maddesine kars1 yiiksek
secicilik ve duyarlilik sergiledigini gostermektedir.

Gercek Numune Calismasi

Caligma kapsaminda hazirlanan PPy/KGE kullanilarak, idrar numunesinde CEFA etken maddesinin
analizi gerceklestirilmistir. Analizlerde standart katma yontemi uygulanmis; geri kazanim degerlerti,
idrar numunesine kalibrasyon dogrusu araliginda farkli derisimlerde CEFA ilave edilerek
hesaplanmustir. Idrar numunesine eklenen ve voltametrik olarak tayin edilen CEFA miktarlari ile elde
edilen geri kazanim degerleri Tablo 3’te sunulmustur.

Tablo 3. Idrar numunesinde CEFA tayini ve geri kazanim sonuglar1 (n=3)
Idrar Numunesi

Eklenen Sefuroksim Miktar1 (ppm) Olgiilen Sefuroksim Miktar1 (ppm) R.S.D. Geri Kazanim (%)
(%)

0,500 0,470 0,3126 94,0

1,000 1,040 0,2348 104,0

1,200 1,240 0,1529 103,3

Elde edilen sonuglar, gelistirilen PPy/KGE modifiye elektrodun ve uygulanan yontemin gergek
numunelerde yiiksek dogruluk ve kesinlige sahip oldugunu gostermektedir. PPy/KGE elektrot i¢in
hesaplanan geri kazanim degerleri %94,0—104,0 araliginda bulunmustur.

SONUC

Bu ¢alismada, CEFA’nin voltametrik tayini amaciyla PPy/KGE elektrodu basarili bir sekilde
gelistirilmis ve DPV teknigi ile analitik performansi ayrintili olarak degerlendirilmistir. Gelistirilen
elektrot, CEFA i¢in 0,1-1,4 ppm gibi genis dogrusal ¢alisma aralig1 sunarken, hesaplanan 0,0406 ppm
LOD ve 0,1231 ppm LOQ degerleriyle diisiik derisimlerde dahi yiiksek duyarlilik sergilemistir.
Y dntemin segiciligi; idrar numunelerinde bulunabilen askorbik asit, kafein ve glikoz gibi olas1 girisim
bilesiklerinin varliginda test edilmis; CEFA sinyalinin bu bilesiklerden etkilenmedigi saptanmistir.
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Gercek numune uygulamalarinda elde edilen %94,0-104,0 aralifindaki geri kazanim degerleri,
gelistirilen PPy/KGE tabanli sensoriin karmagik biyolojik matrislerde yiiksek dogruluk ve kesinlikle
uygulanabilecegini kanitlamistir.

Sonug olarak, bu ¢aligsma diisiik maliyetli, hizli ve giivenilir bir elektroanalitik yaklagim sunmaktadir.
Geleneksel kromatografik yontemlere kiyasla ¢ok daha ekonomik bir alternatif olusturan ve tek
kullanimlik grafit yiizeylerin avantajlarmi kullanan bu sensér sisteminin, ilag etken maddesi
analizlerinde ve rutin kalite kontrol siire¢lerinde etkin bir ara¢ olarak kullanilabilecegi ortaya
konmustur.

Etik beyam: Bu caligmada, “Yiiksekogretim Kurumlari Bilimsel Arastirma ve Yaym Etigi
Yonergesi” kapsaminda uyulmasi gerekli tiim kurallara uyuldugunu, bahsi gegen yOnergenin
“Bilimsel Arastirma ve Yayin Etigine Aykir1 Eylemler” bashigi altinda belirtilen eylemlerden
hicbirinin gergeklestirilmedigini taahhiit ederiz.

Cikar catismasi: Yazarlar bu yazinin hazirlanmasi ve yayimlanmasi agsamasinda herhangi bir ¢ikar
catismasi olmadigini beyan etmislerdir.

Yazarhik katkisi: Makale fikri: TSK, EK; Makalenin tasarimi: IK, TSK; Literatiir taramas1: 1K,
MMM, TSK; Malzeme temini: IK, TSK, EK; Makale verilerinin elde edilmesi: IK, MMM; Verilerin
analiz edilmesi ve yorumlanmasi: IK, MMM, TSK; Makale taslaginin olusturulmast: IK, TSK;
Makalenin yazimi: IK, MMM, TSK, EK; icerik i¢in elestirel gézden gecirme: IK, TSK, EK;
Yayinlanacak versiyonun son onay1: TSK, EK.
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