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I 

ÖZET 

 

SCHIFF BAZI METAL KOMPLEKSLERİ İMMOBİLİZE EDİLMİŞ POLİ(O-

ANİSİDİN-KO-o-AMİNOBENZİL ALKOL) FİLMLERİNİN 

ELEKTROKİMYASAL SENTEZİ KARAKTERİZASYONU VE 

ELEKTROKATALİTİK ÖZELLİKLERİNİN İNCELENMESİ 

 

 Poli(o-anisidin-ko-o-amino benzil alkol) kopolimer filmleri o-amino benzil alkol 

ve o-anisidin monomerlerinin farklı mol oranlarındaki çözeltilerinde (o-amino benzil 

alkol/o-anisidin; 10/0, 8/2, 5/5, 2/8, 0/10) elektrokimyasal olarak dönüĢümlü voltametri 

tekniği ile platin elektrot yüzeyinde sentezlendiler. Bu kopolimer filmler FT-IR, 

dönüĢümlü voltametri, SEM, SEM/EDAX, TG/DTA teknikleri ve dijital fotoğraf 

görüntüleri ile karakterize edildi. SEM görüntüleri, o-amino benzil alkol oranı arttıkça 

kopolimer filmlerin parçacık boyutlarının küçüldüğünü ve giderek düz bir yapı haline 

geldiğini göstermiĢtir. TGA sonuçları o-anisidinin kopolimer filmin termal kararlılığını 

artırdığını, o-amino benzil alkole göre daha yüksek bozunma sıcaklığı ve daha düĢük 

kütle kaybı oranına sahip olduğunu göstermiĢtir. 5/5 oranındaki kopolimer filmin diğer 

oranlardaki kopolimer filmlere göre daha iyi termal kararlılığa sahip olduğu 

görülmüĢtür. Bunun yanında elektrokimyasal çalıĢmalar 5/5 monomer oranında 

hazırlanan kopolimer filmlerin daha iyi bir elektrokimyasal kararlılığa sahip olduğunu 

göstermiĢtir. N, N′-bis (4-hidroksisalisiliden) o- fenilendiamin‟in Cu, Ni, Co and Fe 

komplekslerinin kopolimer filmlerinin yüzeyine immobilizasyon iĢlemi 0,15 M 

asetonitril-LiClO4 çözeltisinde -0,2-2,0 V potansiyel aralığında dönüĢümlü voltametri 

tekniği ile gerçekleĢtirilmiĢtir. Schiff bazı metal komplekslerinin immobilizasyonunun 

gerçekleĢtiği UV-Vis spektrumları, ICP-MS sonuçları ve SEM/SEM-EDAX görüntüleri 

ile belirlenmiĢtir. Schiff bazı metal komplekslerinin kopolimer filmlerin yüzeyine 

tutunduğu SEM fotograflarından açık bir Ģekilde görülmüĢtür. Bunun yanında 

elektrokimyasal kararlılıkla ilgili yapılan çalıĢmalar kopolimer filmlerinin 

immobilizasyon iĢleminden sonra herhangi bir bozunmaya uğramadığını göstermiĢtir. 

Metal kompleksleri immobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ kopolimer filmlerin 

elektrokatalitik aktiviteleri;  katekol, H2O2, glukoz, ve metanol için denenmiĢ, farklı 

tampon çözeltilerin pH değerlerinin katalitik aktiviteye etkisi araĢtırılmıĢtır. Yapılan 

elektrokatalitik çalıĢmalar metal kompleksleri immobilizyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ 

kopolimer filmlerinin H2O2 (pH=7 PBS), metanol (0,5 M H2SO4), katekol (pH=2 PBS 

ve BR) ve glukoz (pH=7 PBS) için farklı tampon çözeltilerde elektrokatalitik aktiviteye 

sahip olduğunu göstermiĢtir. 
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II 

ABSTRACT 

 

SYNTHESIS, CHRACTERIZATION AND İNVESTIGATION 

ELECTROCATALYTIC PROPERTIES OF IMMOBILIZED SCHIFF BASE 

METAL COMPLEXES OF POLY(O-ANİSİDİNE-CO-  O-AMİNOBENZYL 

ALCOHOL) FİLMS 

 

Poly(o-anisidine-co-o-aminobenzylalcohol) copolymer films were electrochemically 

synthesized by cyclic voltammetry technique in various monomers feed ratio (o-

aminobenzylalcohol /o-anisidine; 10/0, 8/2, 5/5, 2/8, 0/10) of o-aminobenzylalcohol and 

o-anisidine on the platinum electrode. They were characterized by FT-IR, cyclic 

voltammetry, SEM, SEM/EDAX, TG/DTA tecniques and digital images. The SEM 

results indicated that the particle size of the copolymer decreases with increasing o-

aminobenzylalcohol ratio and the films became more likely to be smooth morphology. 

TGA results show that o-anisidine increases the thermal stability of the copolymer film, 

has higher degradation temperature and lower weight loss ratio than o-amino benzyl 

alcohol. The 5/5 copolymer film has higher thermal stability than films of other 

monomer ratios. Also, electrochemical studies exhibited that the copolymer films were 

prepared in high ratio of o-anisidine have good electrochemical stability. 

Immobilization process of Cu, Ni, Co and Fe complexes of N, N′-bis (4-

hydroxisalisiliden) o- phenilendiamin‟in on the copolymer films was achieved in 0.15 

M Acetonitrile-LiClO4 via cyclic voltammetry technique at -0,2-2,0 V potential range. 

The immobilization of Schiff base metal complexes was determined by UV-Vis,ICP-

MS and SEM-SEM/EDAX migrographs. The SEM results clearly showed that the 

Schiff base metal complexes were immobilized on the surface of copolymer films. Also, 

latter the immobilization process, electrochemical stabilitiy studies exhibited that 

modified electrodes not show any degradation. 

Electrocatalytic activities of poly(o-aminobenzylalcohol-co-o-anisidine) copolymer 

films immobilized metal complexes experimented for H2O2, glucose, catechol and 

methanol. The effect of the buffer solution pH on the elctrocatalytic activity was 

investigated. The electrocatalytic studies show that these modified copolymer films are 

active for catalysis of catechol (pH=2 PBS and BR),  hydrogen peroxide (pH=7), 

glucose (pH=7 PBS) and methanol (0,5 M H2SO4)  in different buffer solution. 
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Key Words: o-amino benzyl alcohol, o-anisidine, Metal Complex, immobilization, 

catalytic activity 
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1. GİRİŞ 

 

Polimer, monomer olarak adlandırılan küçük moleküllü yapıların polimerizasyon 

tepkimesi sonucu bir araya gelerek oluĢturdukları büyük mol kütleli, uzun zincirli 

yapılara denir. Polimerler metallerle kıyaslandığında, polimerlerin genellikle 

metallerden daha hafif ve ucuz olduğu, kolay Ģekil alabildiği fakat iletken olmadıkları 

görülmektedir. Metallerin ise zor iĢlenebilen, ağır, pahalı olmalarının aksine 

iletkenlikleri yüksek maddeler olduğu bilinmektedir. Polimerler ile metallerin üstün 

özellikleri bir araya getirilerek iletkenlik özelliği taĢıyan polimerlerin elde edilmesi 

mümkün olmuĢtur. Bu amaçla hazırlanan polimerler, iletken polimerler olarak 

isimlendirilmiĢtir. Ġletken polimer terimi yapısında konjuge çift bağ bulunduran ve 

kendi yapısı içerisindeki elektronlarla yeterli düzeyde elektriksel iletkenliği sağlayan 

polimerler için kullanılır (Saçak, 2008).  

 

Bazı Ġletken polimerler; 

 

                   Poliasetilen                                                                Polianilin 

 

 

 

 

                           Polipirol                                                                         Politiyofen 
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                                Polikarbazol                                                          Poliindol 

 

 Ġletken polimerler uygulama amacına bağlı olarak kimyasal yöntemle toz veya 

elektrokimyasal olarak bir metal yüzeyinde ince film Ģeklinde sentezlenebilirler. 

 

Kimyasal Yöntem; 

 

Kimyasal polimerizasyon iĢlemi, bir yüksetgen madde ile monomerlerin doğrudan 

yükseltgenmesi Ģeklinde gerçekleĢir. ÇeĢitli yükseltgen maddeler kullanılmakla birlikte, 

bunların arasında en aygın olarak kullanılanı [(NH4)2S2O8] amonyum persulfattır Bunun 

sebebi amonyum persulfatın yüksek standart indirgeme potansiyeline sahip olması, 

metal içermemesi ve indirgen maddelerle etkileĢmemesidir. Kimyasal polimerizasyon 

iĢleminde polimerleĢme ortamı, yükseltgen maddenin deriĢimi, sentez ortamının 

sıcaklığı ve tepkimenin süresi polimerizasyonu etkileyen önemli faktörlerdir. 

(Yalçınkaya, 2003). 

 

Elektrokimyasal Yöntem; 

Elektrokimyasal yöntemde polimerleĢtirme iĢlemi uygun bir elektrolit ortamında 

istenilen tür elektrot (genellikle metal) yüzeyinde uygun potansiyel uygulanarak 

gerçekleĢtirilir. Elde edilen ürün elektrot yüzeyinde film Ģeklinde oluĢur. 

Elektrokimyasal polimerizasyon iĢleminde birinci aĢama bir katyon radikalinin 

oluĢmasıdır. Oldukça reaktif olan bu radikallerin davranıĢları da, sentez koĢullarına, 

ortamın sıcaklığına, uygulanan potansiyele, akım yoğunluğuna, elektrodun cinsine ve 

yüzeyin yapısına bağlı olarak değiĢebilir. Literatürde yapılan çalıĢmalar değiĢken 

potansiyel uygulama (tarama) ile gerçekleĢtirilen dönüĢümlü volatametri tekniğinin 
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kaliteli filmler elde etme bakımından,  genellikle sabit potansiyel uygulamaktan daha 

etkili olduğunu göstermiĢtir (Ozyılmaz ve ark., 2006). 

Kimyasal ve elektrokimyasal polimerleme yöntemleri kendi aralarında kıyaslandığında 

uygulamada bir takım avantaj ve dez avantajlar sağlarlar. 

 

Kimyasal Yöntem: 

Avantajları: 

-Bol miktarda ürün elde edilir. 

-Polimerler okside durumdadır yüksek iletkenliğe sahiptir. 

 

Dezavantajları: 

-Erimez ve çözünmez olduğu için toz halinde elde edilen ürünün iĢlenmesi söz konusu 

değildir. 

Ortamdan dolayı kirlilik meydana gelir. 

-Polimerin süzülmesi yıkanması ve kurutulması zordur. 

 

Elektrokimyasal Yöntem: 

Avantajları: 

-BaĢlama ve sonlanma adımlarını iyi kontrol edebilen yeni bir polimerleĢme yöntemi 

sağlar. 

-Bir metal yüzeyinde kolaylıkla film oluĢturulabilir ve geliĢtirilebilir. 

-Elde edilen ürün kirlilik içermez. 

-Kimyasal polimerleĢme ile sentezlenmesi zor olan polimerlerin sentezlenmesine olanak 

sağlar. 

 

Dezavantajları: 

-Az miktarda ürün elde edilir. 

-Elde edilen ürünün metal yüzeyinden alınması zordur. 

-Az miktarda ürün elde edildilmesi bazı karakterizasyon iĢlemlerinde sorun 

olabilmektedir. 

 



4 

Ġletken polimerlerin en önemli özelliği sadece iyi bir elektriksel iletkenliğe sahip 

olmaları değil, bunun yanında yapılarındaki belli merkezler arasında elektriksel yük 

alıĢveriĢi yaparak redoks dengesi kurabilmeleridir. Bu özellik onlara çok sayıda 

uygulama alanı bulma olanağı sağlar (Sharma ve ark., 2001; Herrasti ve ark., 2005; 

Ivanon ve ark., 2003; Jeevananda ve ark., 2004). 

Ġletken polimerlerin bazı uygulama alanları; 

-Enerji Teknolojisi 

-Korozyonu önlemeye yönelik 

-Elektronik Cihazlar 

-Elektroluminisans ve Elektrokromik Cihazlar 

-Yapay Kaslar 

-Sensörler (destek materyal olarak) 

   

Ġletken polimerler uygulamada iyi elektrik, elektronik ve magnetik özellikler 

göstermelerine rağmen, özellikle mekanik ve termal dayanımları bazı uygulamalar için 

yetersizdir. Literatürde iletken polimerlerin bu özelliklerini geliĢtirmek amacıyla en çok 

baĢvurulan yollar polimer yasındaki bazı yapıların kimyasal iĢlemlerle değiĢtirilmesi[], 

kopolimerlerinin veya kompozitleriniin sentezlenmesidir[]. Son dönemlerde iletken 

polimerlerin sanayi ve teknoloji uygulamalarında mevcut kullanım alanları için 

özelliklerinin geliĢtirilmesine yönelik ve yeni alanlarda kullanımlarına olanak 

sağlayacak çalıĢmalar yoğun bir Ģekilde devam etmektedir. 

Ġletken polimer filmlerin sensör uygulamalarında destek materyal olarak kullanılması 

oldukça iyi sonuçlar vermektedir. Polianilin ve türevlerinden elde edilen homopolimer 

ve kopolimer filmler metal yüzeyinde oldukça stabil ve homojen bir Ģekilde 

kaplanabildiklerinden bu alanda en çok çalıĢılan iletken polimerler olarak bilinmektedir. 

(Borole ve ark., 2004). Poloianilin türevleri arasında poli(o-anisidinin) özel bir yeri 

vardır. Yapılan çalıĢmalar bu polimerin diğer anilin türevlerine göre metal yüzeyinde 

çok kolay film oluĢturabildiğini ve oluĢan filmlerin oldukça elektroaktif olduğunu 

göstermiĢtir (Yalçınkaya ve ark., 2008a) 

Polimer yüzeyine tutturulmuĢ katalizörlerin, ortamdan istenen zamanda kolay bir 

Ģekilde ayrılıp saflaĢtırılabiliyor olmaları onları kullanımda oldukça avantajlı hale 

getirmektedir. Ayrıca katı desteklere tutturulmuĢ katalizörlerin oda koĢullarında kararlı 
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olmaları ve katalitik tepkimeler sonucu yan ürünlerin oluĢmaması bu bileĢikleri 

homojen katalizörlere göre de avantajlı kılmaktadır. Bu bağlamda iletken 

polimer/kopolimer filmlerinin katalizör özelliklerine sahip maddelerle immobilizasyonu 

ile hazırlanan modifiye elektrotlar, katalizör ve sensör uygulamalarında iyi etkinlik 

gösterebilirler. Elektrot yüzeylerinin bu katalitik aktivite gösterme potansiyeline sahip 

moleküllerle modifiye edilmesi ile çalıĢma elektrotlarının seçicilik, duyarlılık, kararlılık 

gibi özelliklerin geliĢtirilmesi mümkün olabilir (Çakmak ve ark., 2016).   

iletken polimer yüzeyine enzim immobilizasyonu ile biyosensör uygulamalarının 

gerçekleĢtirildiği çalıĢma yapılmaktadır. Ancak bu yapılan çalıĢmaların en büyük 

dezavantajı immobilizasyon materyali olarak kullanılan enzimlerin kolay bozulabilen, 

pahalı ve izole edilmeleri zor olan bileĢikler olması, aynı zamanda da belirli analitler 

için belirli enzimlerin kullanım zorunluluğundan dolayı çalıĢmaların sınırlanmasıdır. Bu 

sebeple biyosensör geliĢtirme çalıĢmalarında enzim immobilizasyonuna alternatif 

olabilecek katalitik aktiviteye sahip materyaller ile immobilizasyon iĢlemlerinin 

gerçekleĢtirilmesine yönelik çalıĢmalar yapılmaktadır. Bu kapsamda Schiff bazı metal 

kompleksleri, kolay sentezlenmeleri, kararlı yapıları, çeĢitlendirilebilir olmaları ve sahip 

oldukları redoks aktiviteleri sebebiyle katalitik aktivite gösterme potansiyeli 

taĢımalarından dolayı dikkat çeken materyaller arasındadır. ÇeĢitli Schiff bazı metal 

komplekslerinin metal yüzeyinde elde edilen filmlerinin katalizör olarak kullanımı bu 

alanda önemli bir araĢtırma konusu haline gelmiĢtir (Deletioğlu ve ark., 2011).  Bu 

nedenlerden dolayı, bu çalıĢmada, enzimler yerine termal kararlılığı ve katalitik 

özellikleri yüksek olan Schiff bazı metal komplekslerinin immobilizasyon materyali 

olarak alternatif olarak kullanılabileceği düĢünülmüĢtür.     
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2. ÖNCEKİ ÇALIŞMALAR 

 

Bu tezde sentezlenen poli(o-amino benzil alkol-ko-o-anisidin) kopolimer filmlerinin 

sentezine literatürde rastlanmamıĢtır. Farklı elektrotlara kaplanmıĢ, çeĢitli iletken 

kopolimer kaplamalar ve bunların yüzeyine enzim immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ 

ve elektrokatalitik özellikleri belirlenmiĢ çok sayıda çalıĢma mevcuttur. Ançak, 

kopolimer film yüzeyine Shiff bazı metal kompleksi immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ 

ve elektrokatalitik özellikleri incelenmiĢ çalıĢmalara çok rastlanmamıĢtır. 

Fraga ve ark. (2005);  B12 vitaminli ortama pirol grubu ekleyerek Pt elektrot 

yüzeyinde elektrokimyasal yöntemle polimerleĢtirmiĢlerdir. Elde ettikleri modifiye 

yüzeyin elektro katalitik özelliklerini incelemiĢlerdir. 

 

 

 

Özyılmaz ve ark. (2006), yaptkları bir çalıĢmada, polianilin homopolimer ve 

poli(anilin-ko-o-anisidin) kopolimer filmlerini dönüĢümlü voltametri tekniği ile bakır 

elektrot yüzeyinde sodyum okzalatlı ortamda sentezlemiĢlerdir. Sentezledikleri 

homopolimer ve kopolimer filmlerin morfolojik yapılarını SEM görüntüleri ile 

karakterize etmiĢlerdir. Bunun yanında Ac impedans tekniğini kullanarak bakır elektrot 

yüzeyinde sentezledikleri polimer filmlerin korozyon % 3,5 NaCl çözeltisinde korozyon 

performanslarını belirlemiĢlerdir. 

Ekanayeke Mala ve ark. (2008), Alumina disk üzerine platin nanopartikülleri 

tutturarak hazırladıkları elektrot yüzeyine polipirol ince film oluĢturmuĢlardır. Polipirol 

yüzeyine horseradish peroksidaz enzimini immobilize ederek hazırladıkları biyosensörü 

peroksit tayininde kullanmıĢlardır. DönüĢümlü voltametri tekniğini ve amperometrik 
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ölçümleri kullanarak biyosensörün doğrusallık sınırını 10 nM- 25 µM olarak 

belirlemiĢlerdir. 

Yalçınkaya ve ark. (2008)a,  çalıĢmalarında Poli(pirol-ko-anisidin)   kopolimer 

filmlerini dönüĢümlü voltametri tekniği ile yumuĢak çelik elektrot yüzeyine okzalik asit 

çözeltisinde sentezlemeyi baĢarmıĢlardır. DeğiĢik  monomer mol oranlarındaki (pirol:o-

anisidin; 9:1, 8:2, 7:3, 6:4, 1:1, 0:1) çözelti ortamlarında sentez iĢlemini gerçekleĢtirerek 

monomer oranlarının kopolimer film geliĢimine nasıl etki ettiğini araĢtırmıĢlardır. 

Kopolimer filmlerinin karakterizasyon iĢlemlerini CV ve FT-IR, UV-Vis spektroskopik 

tekniklerini kullanarak gerçekleĢtirmiĢlerdir.  Bunun yanında yaptıkları diğer deneysel 

çalıĢmnalarda yumuĢak çelik yüzeyine değiĢik monomer mol oaranlarındaki çözeltilerde 

hazırlanan kopolimer filmlerin % 3,5‟luk NaCl çözeltisindeki korozyona karĢı 

dirençlerinin, elektrokimyasal Impedans spektroskopisi ve anodik polarizasyon 

eğrilerini kullanarak tayin etmiĢlerdir. UlaĢtıkları sonuçlara göre 6:4 monomer mol 

oranındaki çözeltide hazırlanan kopolimer filminin yumuĢak çeliğin korozyonuna karĢı 

en etkin korumayı sağladığını balirtmiĢlerdir. 

N
H

H
N

OCH3

N

OCH3

nReduced Unit Oxidized Unit

N
H

 

 

Yalçınkaya ve ark. (2008)b, yaptıkları diğer bir çalıĢmada, Poli(pirol-ko-o-

toluidin) kopolimer filmlerinin sentezini farklı monomer mol oranlarındaki (pirol: o-

toluidin; 9:1, 8:2, 7:3) okzalik asit çözeltilerinde platin ve yumuĢak çelik elektrotlara 

dönüĢümlü voltametri tekniği kullanarak gerçekleĢtirmiĢlerdir. Sentez ortamının 

sıcaklığının ve monomer mol oranlarının kopolimerizasyon ve film geliĢimine önemli 

ölçüde etki ettiğini bulmuĢlardır. Yüzeyi kaplayıcı kopolimer filmleri elde etmek için 

9:1 oranındaki çözelti sıvcaklığının 25 
o
 C‟nin altına 8:2 oranındaki çözelti sıcaklığının 

5 
o
 C‟nin altına düĢürülmesi gerektiğini saptamıĢlardır. Kopolimer kaplamalarının 

karakterizasyon iĢlemmini SEM görüntüleri, UV-vis ve FT-IR spektroskopik 

tekniklerini ve dönüĢümlü voltammetri tekniğini kullanılarak gerçekleĢtirmiĢlerdir. 

YumuĢak çelik elektrotlara kaplanmıĢ kopolimer filmlerin % 3.5 luk NaCl 

çözeltisindeki korozyon performanslarını belirlemek için elketrokimyasal impedans 
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tekniği ve anodik polarizasyon eğrilerini kullanmıĢlardır.  Deneysel çalıĢmalar 

sonucunda 8:2 oranındaki kopolimer filminin diğer kopolimer filmlere göre yumuĢak 

çelğin korozyonuna karĢı korozyona karĢı en iyi korumayı sağladığını belirlemiĢlerdir. 

  

N
H

N
H

N
H
N

CH3 H3C

indirgenmis from yükseltgenmis form  

 

Yavuz ve ark. (2009),  Substitüe polyanilin/kitosan kompozit örneklerini 

kimyasal yöntemle sentezlemiĢlerdir. Sentezledikleri kompozitleri iletkenlik ölçümleri, 

UV-vis ve FT-IR spektroskopik teknikleri, SEM ve TGA ile karakterize etmiĢlerdir. 

Chen ve ark. (2009), Poly(aniline-co-p-aminophenol) kopolimerini 

elektrokimyasal yöntemle dönüĢümlü voltametri tekniğini kullanarak platin elektrot 

yüzeyinde sentezlemiĢlerdir. Daha sonra elde ettikleri filmi katekol belirlemede sensor 

olarak kullanmıĢlardır. Filmin katekol oksidasyonunda oldukça etkili bir katalitik etkiye 

sahip olduğunu belirlemiĢlerdir. Kopolimer filminin elektrot yüzeyi ile çözeltideki 

katekol arasında elektron transferini sağladığını bildirmiĢlerdir. Ayrıca katekolun 

oksidasyonunun uygulanan potansiyele pH‟ a (pH:5.0) ve sıcaklığa bağlı olduğunu 

belirtmiĢler ve buna bağlı olarak en uygun koĢulları belirlemiĢlerdir. Doğrusal deriĢim 

aralığını 5-500 µM, geçerlilik sınırını ise 0.08 µM olarak bulmuĢlardır. 

 Yalçınkaya ve ark. (2010), çalıĢmalarında pirol, o-anisidin, o-toluidin 

monomerlerinden poli(pirol-ko-o-anisidin-ko-o-toluidin) ter-polimer filmlerini yumuĢak 

çelik elektrot yüzeyinde elektrokimyasal olarak sentezlemiĢlerdir. Sentez çözeltisi 

olarak 2:1:1 oranında sırasıyla pirol, o-anisidin, o-toluidin katılmıĢ okzalik asit 

çözeltilerini kullanmıĢlardır. Sentezledikleri ter-polimerin karakterizasyonunu, UV-vis 

ve FT-IR spektroskopik teknikleri, SEM görüntüleri ve Diferansiyel Taramalı 

Kalorimetri (DSC) tekniklerini kullanılarak gerçekleĢtirmiĢlerdir. Kaplamaların % 3.5 

luk NaCl çözeltisindeki korozyon performansını elketrokimyasal impedans tekniği ve 

anodik polarizasyon eğrilerini kullanılarak araĢtırmiĢlardır. Korozif ortamda ter 

polimerin düĢük bir su geçirgenliğine sahip olduğunu ve 72 saat sonunda çeliğin 
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korozyonuna karĢı koruyuculuk gösterdiğini görmüĢlerdir. Yaptıkları DSC termoğram 

sonuçlarıda ter-polimerin pirolden daha iyi bir termal kararlılığa sahip olduğunu 

bulmuĢlardır. Sentezlenen ter-polimer filmni polipirolle kıyaslamıĢlar ve tamamen farklı 

bir yapıya ve yapısal özelliklere sahip olduğunu bulmuĢlardır. Sonuç olarak 

sentezledikleri ter-polimer filminin yüksek bir kararlılığa sahip ve oldukça ince (0.80 

μm)  bir film olduğunu bulmuĢlardır. Bunun yanında sentezlenen ter-polimer filminin 

korozyona karĢı ve elektrokatalitik uygulamalar gibi çok sayıda uygulama alanı 

bulabileceğini bildirmiĢlerdir. 

Yavuz ve ark. (2010), Substitue polyanilin/kitosan kompozit filmlerini 0.1 M 

H2SO4 elektrolit ortamında elektrokimyasal yöntemle dönüĢümlü voltametri tekniğini 

kullanarak sentezlemiĢlerdir. Elde ettikleri kompozit filmlerine glukoz oksidaz (GOD) 

enzimini immobilize ederek sensör davranıĢlarına bakmıĢlardır. 

Yalçınkaya ve  ark. (2010), Polipirol/kitosan kompozit filmini platin elektrot 

yüzyinde okzalik asitli ortamda dönüĢümlü voltametri tekniği ile sentezlemiĢlerdir. Elde 

ettikleri kompozit filmini CV, FT-IR ve SEM teknikleri ile karakterize etmiĢlerdir. 

Kompozit filminin termal özelliklerini TG/DTA tekniği ile incelemiĢlerdir. Kompozit 

filminin termal davranıĢlarını polipirol ve kitosanın termal davranıĢları ile 

kıyaslamıĢlardır. Elde ettikleri sonuçlarda kompozit filminin polipirol ve kitosandan 

termal olarak daha kararlı olduğunu belirlemiĢlerdir. 

Li Y ve ark. (2010), Kitosan/çinko oksit kompozit filmini, sabit akım ve sabit 

potansiyellerde iki farklı metot uygulayarak elektrokimyasal olarak üç elektrot tekniği 

ile platin elektroda kaplamıĢlardır (ġekil 3). Elde ettikleri kompozit filmlerini SEM, 

TG/DTA, FT-IR teknikleri ile karakterize etmiĢlerdir. 
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Deletioğlu ve ark. (2011), yaptıkları bir çalıĢmada  3-metoksi salisilaldehit ile 2-

amino benzil aminden yola çıkarak N,N′-bis(3-methoxysalicylidene)-2-

aminobenzylamine Schiff bazının Cu(II) kompleksi sentezlemiĢ ve elementel analiz, 

UV-Vis, FT-IR, magnetik duyarlılık ölçüm yöntemleriyle karakterize edilmiĢlerdir. 

Daha sonra sentezledikleri Schiff bazı Cu(II) kompleksini Pt çalıĢma elektrodu 

yüzeyinde elektrokimyasal yükseltgenme metodu ile elektropolimerize edilmiĢlerdir. 

Polimer filmin karakterizasyonunu CV, EIS, FT-IR, iletkenlik ölçüm ve SEM 

yöntemleri ile yapmıĢlardır. Hazırladıkları elektrotların hidrojen peroksit in 

elektrokimyasal indirgenme reaksiyonunu katalizlediğini görmüĢler ve fosfat tampon 

ortamında 0-(-0.8) V aralığında hidrojen peroksitin kantitatif tayini için yöntem 

geliĢtirmiĢlerdir.   

 

 

(Sekil 9) (Sekil 10)

 

Yalçınkaya ve Çolak (2012), çalıĢmalarında önce poli(anilin-ko-o-nitroanilin) 

kopolimerini yükseltgeyici olarak amonyum persülfat kullanılarak asitli ortamda (HCl) 

kimyasal olarak sentezlemiĢlerdir. Daha sonra Poli(anilin-ko-o-aminoanilin) 

kopolimerini poli(anilin-ko-o-nitroanilin) kopolimerinin Fe katalizörlüğünde 90-100 oC 

aralığında indirgenmesiyle sentezlemiĢlerdir. Sentezledikleri kopolimer örneklerini FT-

IR, UV-Vis, 1H-NMR, DSC ve dönüĢümlü voltametri teknikleri kullanılarak 

karakterize etmiĢlerdir. 

Komathi ve ark. (2013), Poli(N-[3-(trimetoksisil)propil]anilin/Au kompozitini 

kimyasal yöntemle elde etmiĢler ve horseradish peroksidaz enzimini immobilize 

etmiĢlerdir. Enzim immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ kompozit örneğini UV-Vis, SEM 

görüntüleri, AC impedans teknikleri ile karakterize etmiĢlerdir. Daha sonra nafyon 

çözeltisinde dağıtarak ĠTO elektrot yüzeyine uygulamıĢlardır. Hazırladıkları biyosensor 
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elektrotu uygun koĢullarda kurutarak peroksit tayininde kullanmıĢlardır. Peroksit 

tayinini CV ve amperometrik yöntem ile yapmıĢlardır elde ettikleri sonuçlardan peroksit 

tayini için doğrusallık aralığını 1x10-5-1x10-3 M, geçerlilik sınırını ise 0.06 µM olarak 

belirlemiĢlerdir. 

Yalçınkaya (2013), poli(o-anisidin)/kitosan kompozit filmini elektrokimyasal 

yöntemle dönüĢümlü voltametri tekniğini kullanarak, platin ve yumuĢak çelik 

elektrotlar yüzeyine sentezlemiĢtir. Elde ettiği kompozit filmini FT-IR, UV-Vis, 

dönüĢümlü voltametri, SEM ve TGA teknikleri ile karakterize etmiĢtir. TGA 

sonuçlarına göre kompozit filminin poli(o-anisidin) den taha termal kararlılığa sahip 

olduğunu bulmuĢtur. 
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Türkmen ve ark. (2014), Gukoz oksidaz enzim immobilizasyonunu, platin 

elektrot yüzeyine oluĢturulmuĢ poliviilferrosenyum peklorat filmine tutturulmuĢ platin 

nanopartiküllerine gerçekleĢtirerek, glikozun biyoelekrokimyasal belirlenmesinde 

kullanılacak yeni bir biyosensör elde etmiĢlerdir. Elde ettikleri biyosensorun glikoz 

oksidasyonunda doğrusallık sınırını 0.06 mM-9.64 mM arasında, gözlenebilirlik sınırını 

ise 0.018 mM 0larak bulmuĢlardır. 

Baghayeri ve ark. (2014), poli(sitiren-maleik anhidrit) grafit 3-aminobenzoikasit 

ve karbon nanotüp esaslı filmler hazırlamıĢlardır hazırladıkları filmlerin 

karakterizasyonunu FT-IR, TGA, CV, AC impedans teknikleri ve SEM görüntüleri ile 

karakterize etmiĢlerdir. Daha sonra hemoglobin immobilizasyonu gerçekleĢtirerek 

peroksit tayininde biyosensor olarak kullanmıĢlardır. Yaptıkları elektrokatalitik 

çalıĢmalar sonucunda peroksit tayini için doğrusallık sınırını 1.0x10-6 M-5.0x10-4 M, 

geçerlilik sınırını ise 3.2x10-7 M olarak belirlemiĢlerdir. 



12 

Çakmak ve ark, (2016), Poli(o-aminobenzilalkol) homopolimerini ve poli(o-

aminobenzil alkol-ko-o-anisidin) kopolimer filmlerini platin elektrot yüzeyinde 

dönüĢümlü voltametri tekniğini kullanarak sentezlemiĢlerdir. Sentezi 0,5 M sülfürik asit 

içeren ortamda gerçekleĢtirmiĢlerdir. Kopolimer için farklı miktarlarda monomer içeren 

çözeltiler kullanmıĢlardır. Sentez sonunda homopolimer ve kopolimer filmleri 

dönüĢümlü voltametri, SEM, FT-IR tekniklerini kullanarak karakterize etmiĢlerdir. 

Sentezledikleri polimer filmlerin yüzeyine Schiff bazı kobalt kompleksi 

immmobilizasyonu gerçekleĢtirerek elde ettikleri modifiye elektrotu dopamin tayininde 

kullanmıĢlardır. Dopamin tayinini dönüĢümlü voltametri(CV) ve Kare dalga(SWV) 

voltametri tekniklerini kullanarak gerçekleĢtirmiĢlerdir. Deneysel çalıĢmalar sonucunda 

elde ettikleri elektrodun dopamin tayininde kullanılabileceğini önermiĢlerdir. 

Yalçınkaya ve Çakmak (2017), yaptıkları bir çalıĢmada Poli(pirol-ko-o-

anisidin)/kitosan kompozit filmlerini farklı monomer mol oranlarındaki çözeltilerde 

(pirol:o-anisidin) 9:1, 7:3, 1:1, 3:7, 1:9) okzalik asitli ortamda sentezlemeyi 

baĢarmıĢlardır. Sentezledikleri kompozit filmlerini dönüĢümlü voltametri, FT-IR, SEM, 

dijital fotoğraf görüntüleri ve TGA tekniklerini kullanarak karakterize etmiĢlerdir. 

Sentezledikleri kompozit filmleri için yapı önermiĢlerdir. 
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3. MATERYAL ve YÖNTEM 

 

3.1.  Materyal 

 

3.1.1. Kullanılan Kimyasallar ve Malzemeler 

 

o-Aminobenzil alkol: Sigma marka olup sentezden önce herhangi bir iĢlemden 

geçirilmemiĢtir. Homopolimer ve kopolimer (Cp) filmlerin sentezinde monomer olarak 

kullanılmıĢtır. 

NH2

OCH3

o-anisidin

CH2OH

NH2

o-amino benzil alkol
 

o-amino benzil alkol 

o-Anisidin: Sigma marka olup sentezden önce damıtma iĢleminden geçirilmiĢtir. 

Homopolimer ve kopolimer (Cp) filmlerinin sentezinde monomer olarak kullanılmıĢtır. 

NH2

OCH3

 

                                                             o-anisidin 

 

Okzalik Asit (H2C2O4): Analitik saflıkta olup platin elektrot yüzeyinde homopolimer 

ve kopolimer (Cp) film sentezi için yapılan denemelerde, sulu ortam destek elektrolit 

çözeltisi hazırlamada kullanılmıĢtır. 

Lityum Perklorat (LiClO4): Analitik saflıkta olup platin elektrot yüzeyinde 

homopolimer ve kopolimer (Cp) film sentezi için yapılan denemelerde, organik ortam 

destek elektrolit çözeltisi hazırlamada kullanılmıĢtır. 

Sülfürik Asit (H2SO4): Analitik saflıkta olup platin elektrot yüzeyinde homopolimer ve 

kopolimer (Cp) film sentezinde destek elektrolit çözeltisi hazırlamada kullanılmıĢtır. 

Asetonitril (CH3-CN): Analitik saflıkta olup immobilizasyon iĢleminde destek 

elektrolit hazırlamada kullanıldı. 
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Hidrojen Peroksit, dopamin, glukoz, katekol, hidrokinon, resorsinol ve metanol: 

Analitik uygulamalarda kullanıldı. 

Fosfat Tamponu: pH 7,2 ve pH 4 olarak hazırlandı ve analitik uygulamalarda 

kullanıldı. 

Asetik asit/asetat Tamponu: pH 5 olarak hazırlandı ve analitik uygulamalarda 

kullanıldı. 

Britton Robinson Tamponu (BR tamponu): pH 2-12 aralığında hazırlandı ve analitik 

uygulamalarda kullanıldı. 

Shiff Bazı Metal Kompleksleri: N, N′-bis(4-hidroksisalisiliden)-o-fenilendiamin 

ligandının Cu(II), Ni(II), Fe(III) ve Co(II) komplekleri kullanıldı. 

Neşter: Platin elektrot yüzeyine kaplanan filmlerin karakterizasyon iĢlemlerine 

hazırlanmadan önce yüzeyden sıyrılıp alınması amacıyla kullanıldı.  

 

3.1.2. Kullanılan Elektrot Çeşitleri 

 

Çalışma Elektrodu ve Karşıt Elektrot: AĢağıdaki Ģekilde hazırlanan platin elektrotlar 

kullanıldı.  

Platin Elektrotların Hazırlanması: Yüzey alanı 2x1 cm
2
 Ģeklinde satın alınan platin 

levhalara önce alev kaynağı ile platin tel tutturuldu sonra açıkta kalan platin tel 

kısmından levhalar aĢağıdaki Ģekilde görüldüğü gibi bakır tele tutturuldu. Bakır tel 

kısmı özel olarak kesilmiĢ cam boruların içine geçirildi cam borunun içi polyester ile 

dolduruldu ve bir süre kurumaya bırakıldı.   

 

 

 

 

 

 

Hazırlanan Platin Elektrot örneği 

 

Referans Elektrot: Crison marka gümüĢ- gümüĢ klorür (3M, Ag/AgCl)  elektrot 

kullanıldı. 
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3.1.3. Kullanılan Cihazlar: 

 

Elektrokimyasal Analiz Cihazı: DönüĢümlü Voltametri tekniği ile polimer ve Cp 

filmlerin sentezi ve karakterizasyonu için, daha önceki Tübitak projelerinden temin 

edilen ve bölümümüzde bulunan  CHI 604E model cihazlar kullanıldı.  

FT-IR Spektrofotometresi: Analizler için bölümümüzde bulunan „Perkin Elmer 

Spectrum two‟ model cihaz kullanıldı. 

Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM) ve SEM/EDAX: JEOL JSM-5500LV 

marka/model SEM cihazı homopolimer ve Cp örneklerinin yüzey yapısını belirlemek 

için kullanıldı. OXFORD INCAx-act marka EDAX cihazı metal komplekslerinin 

polimer yüzeylerine immobilizasyonu sonrasında yüzey element dağılımının 

belirlenmesi amacıyla kullanılmıĢtır. 

TGA/DTA Termal Analiz Cihazı: TGA/DTA termal analizleri Hacettepe 

Üniversitesinde Perkin-Elmer Diamond Pyris marka termal analiz cihazı ile 

gerçekleĢtirildi. 

ICP-MS Analiz Cihazı: Analizler Agilent marka 7500ce Octopole Reaction System 

(Japan) model ICP-MS cihazı kullanılarak Mersin Üniversitesi‟nde yaptırıldı. 

Magnetik karıştırıcılı ısıtıcı: Kaplamada kullanılan elektrolit ve monomer 

çözeltilerinin hazırlanmasında kullanıldı. 

 

3.2.  Yöntem 

 

3.2.1. Homopolimer ve Kopolimer (Cp) Filmlerinin Sentezi 

 

Homopolimer ve kopolimer filmleri, o-amino benzil alkol ve o-anisidin 

monomerlerinin toplam monomer deriĢimi 0,1 M olacak Ģekilde, farklı mol 

oranlarındaki (o-amino benzil alkol/o-anisidin:  10/0, 8/2, 5/5, 2/8 ve 0/10) 

çözeltilerinde DönüĢümlü Voltametri tekniği kullanılarak sentezlendi. KarĢıt ve çalıĢma 

elektrotu olarak platin elektrot (yüzey alanı 2x1 cm
2
 ), referans elektrot olarak da 

Ag/AgCl elektrotun kullanıldığı üç elektrot yönteminden yararlanıldı. Filmlerin 

sentezinde en uygun koĢulların belirlenmesi için farklı elektrolit ortamlar ve farklı 

tarama hızları çalıĢıldı. Elektrolit ortam olarak, özellikle sentez iĢlemi sırasında, sulu ve 
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susuz (organik) ortamlarda farklı çözeltiler denendi. Sulu ortam olarak öncelikle 0,3 M 

okzalik asit çözeltisi, susuz ortam olarak da lityum perkloratın 0,15 M asetonitrildeki 

çözeltisi denendi. Ġstenen sonuçlar elde edilemediği için literatür verilerinde karĢılaĢılan 

0.5 M sülfürik asit çözeltisi denendi. Yapılan denemeler sonucunda sülfürik asit 

çözeltisinin kopolimer film geliĢimi için en uygun çözelti olduğu belirlendi (Polimer 

oluĢumu gözlendikten sonra sülfürik asit deriĢimi değiĢtirilerek yapılan 

elektropolimerizasyon denemelerinde en homojen kaplamanın 0,5 M deriĢimde 

gözlendiği belirlendi). Bütün kopolimer filmleri bu çözeltide sentezlendi. Tarama 

hızının film geliĢimine etkisinin incelenmesi için farklı tarama hızları (25 mV, 50 mV 

ve 100mV) denendi. Ayrıca sentez iĢlemi sırasında yapılan denemeler sonucunda en iyi 

filmlerin elde edildiği sülfürik asitli ortamda uygun potansiyel aralığı 0,2-1,6 V olarak 

belirlendi. Film geliĢimi deneylerinden önce karakterizasyon amaçlı aynı çözeltide (-

0.6)-1.6 V arasında 3 tam döngü alınarak voltamogramlar elde edildi.   

 

a) o-aminobenzil alkol/o-anisidin 10/0 homopolimer Filminin Sentezi 

 

50 ml 0,5 M sülfürik asit çözeltisi 100 ml‟ lik bir behere alındı. Daha sonra o-

amino benzil alkol monomeri 0,1 M olacak Ģekilde alınarak aynı çözeltiye eklendi ve 

magnetik karıĢtırıcıda karıĢtırılarak çözünmesi sağlandı. Karakterizasyon için 3 tam 

döngü alınarak voltamogramlar elde edildi, çalıĢma elektrodu (Pt) yakılarak temizlendi. 

Daha sonra film geliĢimi için aynı çözeltide 5 tam döngü alındı. Elde edilen polimer 

film kaplı elektrot etüvde 50 
0
C de kurutuldu.  

 

b) o-aminobenzil alkol/o-anisidin 8/2 oranındaki Cp Filminin Sentezi 

 

100 ml‟ lik bir behere 50 ml 0,5 M sülfürik asit çözeltisi alındı. Toplam 

monomer deriĢimi 0,1 M olacak Ģekilde 0.08 M o-amino benzil alkol ve 0,02 M o-

anisidin monomerleri alınarak aynı çözeltiye eklendi ve magnetik karıĢtırıcı yardımıyla 

karıĢtırılarak iyice çözünmeleri sağlandı. Karakterizasyon için 3 tam döngü alınarak 

voltamogramlar elde edildi, çalıĢma elektrodu (Pt) yakılarak temizlendi. Daha sonra 

film geliĢimi için aynı çözeltide 5 tam döngü alındı. Elde edilen kopolimer film etüvde 

50 
0
C de kurutuldu.  
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c) o-aminobenzil alkol/o-anisidin 5/ 5 Oranındaki Cp Filminin Sentezi  

 

100 ml‟ lik bir behere 50 ml 0,5 M sülfürik asit çözeltisi alındı. Toplam 

monomer deriĢimi 0,1 M olacak Ģekilde 0,05 M o-amino benzilalkol ve 0,05 M o-

anisidin monomerleri alınarak aynı çözeltiye eklendi ve magnetik karıĢtırıcı yardımıyla 

karıĢtırılarak iyice çözünmeleri sağlandı. Karakterizasyon için 3 tam döngü alınarak 

voltamogramlar elde edildi, çalıĢma elektrodu (Pt) yakılarak temizlendi. Daha sonra 

film geliĢimi için aynı çözeltide 5 tam döngü alındı. Elde edilen kopolimer film etüvde 

50 
0
C de kurutuldu.  

 

d) o-aminobenzil alkol/o-anisidin 2/ 8 Oranındaki Cp Filminin Sentezi 

  

100 ml‟ lik bir behere 50 ml 0,5 M sülfürik asit çözeltisi alındı. Toplam 

monomer deriĢimi 0.1 M olacak Ģekilde 0,02 M o-amino benzilalkol ve 0,08 M o-

anisidin monomerleri alınarak aynı çözeltiye eklendi ve magnetik karıĢtırıcı yardımıyla 

karıĢtırılarak iyice çözünmeleri sağlandı. Karakterizasyon için 3 tam döngü alınarak 

voltamogramlar elde edildi, çalıĢma elektrodu (Pt) yakılarak temizlendi. Daha sonra 

film geliĢimi için aynı çözeltide 5 tam döngü alındı. Elde edilen kopolimer film etüvde 

50 
0
C de kurutuldu. 

 

e) o-amino benzilalkol/o-anisidin 0/10 homopolimer Filminin Sentezi  

 

50 ml 0,5 M sülfürik asit çözeltisi 100 ml‟ lik bir behere alındı. Daha sonra o-

anisidin monomeri 0.1 M olacak Ģekilde alınarak aynı çözeltiye eklendi ve magnetik 

karıĢtırıcıda karıĢtırılarak çözünmesi sağlandı. Karakterizasyon için 3 tam döngü 

alınarak voltamogramlar elde edildi, çalıĢma elektrodu (Pt) yakılarak temizlendi. Daha 

sonra film geliĢimi için aynı çözeltide 5 tam döngü alındı. Elde edilen polimer film 

kaplı elektrot etüvde 50 
0
C de kurutuldu. 

  

3.2.2. Polimer Filmlerinin Karakterizasyonu 
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3.2.2.1. Dönüşümlü Voltametri Çalışmaları 

 

a) Sentez ve Film Gelişimi 

Amaca yönelik olarak Pt elektrot yüzeyinde en kararlı ve en homojen polimer 

filmlerinin sentezinde öncelikle en uygun koĢulların belirlenmesi için farklı elektrolit 

ortamlar ve farklı tarama hızları çalıĢıldı. Elektrolit ortam olarak özellikle sentez iĢlemi 

sırasında sulu ve susuz (organik) ortamlarda farklı çözeltiler denendi. Sulu ortam olarak 

ilk önce 0,3 M okzalik asit çözeltisi, susuz ortam olarak da lityum perkloratın 0,15 M 

asetonitrildeki çözeltisi denendi. Ancak yapılan denemelerde yeterli ölçüde homojen 

Ģekilde yüzeyi kaplayan, yüzeye tutunabilen ve kararlı filmler elde edilemedi. Bunun 

üzerine literatür verilerinde rastlanan 0,5 M sülfürik asit çözeltisi destek elektrolit olarak 

denendi. Yapılan denemeler sonucunda sülfürik asit çözeltisinin hem homopolimer hem 

de kopolimer film geliĢimi için en uygun çözelti olduğu belirlendi. Bu sonuca göre 

bundan sonraki bütün çalıĢmalarda polimer filmleri bu çözeltide sentezlendi. Yapılan 

denemelerde ayrıca tarama hızının film geliĢimine etkisinin incelenmesi amacıyla farklı 

tarama hızları da (25 mV, 50 mV ve 100mV) uygulanarak denemeler yapıldı. Ayrıca 

sentez iĢlemi sırasında yapılan denemelerde en iyi filmlerin elde edildiği sülfürik asitli 

ortamda uygun potansiyel aralığı 0,2-1,6 V olarak belirlendi. Film geliĢimi 

deneylerinden önce karakterizasyon amaçlı aynı çözeltide -0,6-1,6 V arasında 3 tam 

döngü alınarak voltamogramlar elde edildi. 

 

b) Filmlerin Elektrokimyasal Davranışları 

 

Elde edilen polimer filmlerinin elektrokimyasal kararlılıklarını ve elektro 

aktifliklerini belirlemek için, elektrolit ortam olarak hazırlanan % 3.5 „luk KCl 

çözeltisinde 0.2-0.6 potansiyel aralığında 10 tam döngü olacak Ģekilde voltamogramları 

elde edildi. Uygulanan potansiyel aralığı filmin elektro aktif olduğu potansiyel aralığı 

dikkate alınarak, film geliĢimi sırasında elde edilen voltamogramlardan belirlendi. 

 

3.2.2.2. SEM (Taramalı Elektron Mikroskobu) Görüntüleri ve EDAX Analizi 
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Metal yüzeyinde elde edilen ince filmler SEM görüntüleri alınmadan önce 50 
0
C 

de etüvde kurutuldu. Uygun bir Ģekilde cihaza yerleĢtirilerek görüntüler alındı. 

 

3.2.2.3. FT-IR Spektroskopik Analizleri 

 

Metal yüzeyinde elde edilen ince filmler etüvde 50 
0
C de kurutulduktan sonra bir 

neĢter ile yüzeyden sıyırarak alındı ve analizler direk olarak ATR yöntemi ile 

gerçekleĢtirildi.  

 

3.2.2.4. TGA/DTA Analizleri 

 

Polimer filmlerin termal davranıĢları hakkında bilgi elde etmek için TGA ve 

DTA analizleri 10 
o
C/dak tarama hızı uygulanarak azot atmosferinde gerçekleĢtirildi. 

 

3.2.3. Salofen Türevi Schiff Bazı ve metal komplekslerinin Sentezi 

 

Tez kapsamında çalıĢılan Schiff bazı metal kompleksleri bölümümüz anorganik kimya 

anabilim dalında görev yapan Doç. Dr. Cahit DEMETGÜL‟ün önceki çalıĢmalarında 

Karakaplan ve ark. (2008), gerçekleĢtirdiği sentez yöntemi ile kendisi tarafından 

sentezlenip karakterizazyon iĢlemleri yapılmıĢtır. 

 

a) Schiff Bazının Sentezi 

 

4-hidroksisalisilaldehitin (17.22 g, 120 mmol) etanoldeki çözeltisinin üzerine 

etanolde çözülmüĢ o-fenilendiaminin  (6.49 g, 60 mmol) damla damla eklenmesinin 

ardından oluĢan karıĢım 2 saat boyunca geri soğutucu altında kaynatılıp karıĢtırılmıĢtır. 

Tepkime sonucunda diazometin grup içeren ve sarı renkli Schiff bazı bileĢiği 

çökmüĢtür (ġekil 3.1). OluĢan çökelek süzülmüĢ ve birkaç defa soğuk etanol ile 

yıkandıktan sonra etüvde kurutulmuĢtur. (Renk: Sarı, E.N: 220-222 
o
C; verim: %90) 

(Karakaplan ve ark., 2008). 
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NN

OHHO

OH HO

 

 

Şekil 3.1. N, N′-bis (4-hidroksisalisiliden) o- fenilendiamin (H2L)‟in yapısı 

 

b) Metal Komplekslerinin Sentezi 

           Ligandın (H2L), 0.01 mol,  ve metal tuzlarının (Cu(CH3COO)2.H2O, 

Ni(CH3COO)2·4H2O, Co(CH3COO)2·4H2O ve FeCl3 ), 0,01 mol, metanolde hazırlanan 

çözeltileri 1:1 oranında kullanılarak, geri soğutucu altında 4-5 saat kaynatılarak metal 

komplekslerinin sentez iĢlemi gerçekleĢtirildi. ÇalıĢmada kullanılan metal 

komplekslerinin yapıları ġekil 3.2‟de görülmektedir. (Karakaplan ve ark., 2008). 
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Şekil 3.2. Sentezlenen metal komplekslerinin yapıları 
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3.2.4. Metal Komplekslerinin  İmmobilizasyon İşlemi 

 

Metal komplekslerinin polimer filmlerinin yüzeyine immobilizasyon iĢlemi 

dönüĢümlü voltametri tekniği ile üç elektrot yöntemi kullanılarak gerçekleĢtirildi. KarĢıt 

elektrot olarak platin levha (1 cm
2
) ve referans elektrot olarak Ag/AgCl elektrot 

kullanıldı. Yapılan denemeler ve literatür bilgilerinden, immobilizasyon iĢlemi için 

potansiyel aralığı -0.2-2.0 V olarak belirlendi. Sentez çözeltisi olarak lityum perkloratın 

0,15 M (LiClO4) asetonitrildeki (CH3CN) çözeltisi kullanıldı. Ġmmobilizasyon iĢlemi 

0.05 g metal kompleksi çözünmüĢ 50 ml 0,15 M CH3CN- LiClO4 çözeltisinde 

gerçekleĢtirildi. Farklı mol oranlarındaki monomer çözeltilerinde Pt elektrot yüzeyinde 

oluĢturulan polimer ve kopolimer filmleri 50 °C‟ de etüvde kurutulduktan sonra 

asetonitrilde hazırlanan çözeltiye daldırıldı ve 50 mV tarama hızında 25 tam çevrim 

alındı. Ġmmobilizasyon iĢlemi bittikten sonra modifiye elektrotlar saf su ile yıkanıp yine 

50 °C‟ de etüvde kurutuldu. Bu Ģekilde elektrotlar katalizör ve sensör uygulamalarında 

kullanılmak üzere hazır hale getirilmiĢ oldu. 

 

3.2.5. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş Filmlerin Karakterizasyonu 

 

Platin elektroda kaplanan homopolimer ve kopolimer filmlerinin yüzeylerinde  

immobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirildikten sonra karakterizasyonları SEM görüntüleri 

alınarak, UV-vis spektroskopisi analizleri ve EDAX yüzey analizleri kullanılarak 

gerçekleĢtirildi. 

 

3.2.5.1. SEM/EDAX Analizleri  

 

Ġmmobilizasyondan önce ve sonra elektrot yüzeylerinin SEM görüntüleri alındı. 

Görüntüler kendi aralarında kıyaslama yapılarak değerlendirildi.  Ayrıca 

immobilizasyon iĢlemi sonrasında SEM/EDAX element dağılım analizleri ile 

polimer/metal kompleksi içeren yüzeylerin elementel dağılım haritaları elde edildi. 
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3.2.5.2. UV-vis Analizleri 

 

UV-vis analizleri polimer örnekleri DMSO‟ da (dimetil sulfoksid) çözülerek 

gerçekleĢtirildi. Polimer ve kopolimer film örneklerinin çözünürlük iĢlemi, kaplanmıĢ 

platin elektrotlar direk çözücüye daldırılarak ve ultrasonik banyoda belli sürelerde 

bekletilerek yapıldı. 

 

3.2.5.3. ICP Analizleri 

 

Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra elde edilen filmler çok ince ve dolayısıyla çok 

hafif olduğundan yüzeyden sıyrılıp uygun bir Ģekilde tartılması mümkün olamadı. 

Bundan dolayı her bir metal kompleksinin (CuL, NiL, CoL, FeL) immobilizasyonu için 

6 elektrot kaplandı ve kaplanan elektrotlar immobilizasyon iĢleminden sonra yaklaĢık 

olarak 5 ml sıcak deriĢik nitrik asit çözeltisinde bekletildi. Böylece metal yüzeyindeki 

filmlerin yüzeyden sıyrılıp yapıdaki metallerin çözünmesi sağlandı. Daha sonra 

çözeltiye saf su eklenip 10 ml ye tamamlanarak analize hazır hale getirildi. Analizler 

Agilent marka 7500ce Octopole Reaction System (Japan) model ICP-MS cihazı 

kullanılarak yapıldı. 

 

3.2.6. İmmobilizasyon işleminden sonra elde edilen Modifiye Elektrotların 

Elektrokatalitik Özelliklerinin İncelenmesi 

 

Hazırlanan modifiye elektrotların elektrokatalitik aktiviteleri incelenirken, 

literatür verileri ıĢığında elektrokimyasal analizlerinde geliĢime ihtiyaç duyulan, analiz 

duyarlılığının geliĢtirilmesi ve giriĢim etkilerinin önüne geçilme ihtiyacı duyulan, 

özellikle de elektrokimyasal analizlerinde belirli enzimlerin immobilizasyonunu esas 

alan ve aynı zamanda da immobilizasyon materyali olarak kullanılan metal 

komplekslerinin katalitik aktivite gösterme potansiyeli olduğu öngörülen türler 

seçilmeye çalıĢıldı. Literatür çalıĢmalarından öngörüldüğü Ģekilde Cu kompleksi-

katekol, Co kompleksi-Glukoz, Fe kompleksi-H2O2 ve Ni kompleksi-metanol metal-

analit etkileĢim çiftleri doğrultusunda çalıĢmalar yapıldı. Katekol, önemli kirlilik 

parametrelerinin baĢında geldiğinden, H2O2 çoğu biyokimyasal reaksiyon ortamında 
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bulunan ve reaksiyon gidiĢatının incelenmesi sırasında analizi gereklilik arz ettiğinden, 

fakat deriĢim sınırlamaları sebebiyle analizinde sıkıntılar bulunduğundan, glukoz gıda 

endüstrisinde ve metanol ise endüstriyel ve klinik uygulamalarda tayinleri önem 

taĢıdığından dolayı hedef analitler olarak seçilmiĢtir. ÇalıĢmalarda pozitif ve negatif 

yönde potansiyel taramaları ile yükseltgenme ve indirgenme yönünde elektrokimyasal 

davranıĢların belirlenmesine olanak sağladığından dolayı dönüĢümlü voltametri metodu 

kullanıldı. ÇalıĢmalar sırasında biyolojik pH ya ve mevcut analiz ortamlarının 

fizyolojisine uygunluk göstermesi dolayısı ile literatürde öncelikli olarak tercih edildiği 

dikkat çeken pH=7 fosfat tamponu destek elektrolit olarak seçildi. Fakat bazı analitik 

türler için bu pH da elektrokatalitik aktivite görülmemesi sebebi ile hazırlanan modifiye 

elektrotların, pH=2 fosfat tamponu, pH=5 asetikasit/sodyum asetat tampon sistemi, 

pH=7 fosfat tamponu ve pH=2-10 aralığında BR tampon sistemlerinde analitik türler 

üzerinde konsantrasyon değiĢimine duyarlı katalitik aktivite gösterip göstermediklerine 

yönelik çalıĢmalar yapıldı. Seçilen elektrotların en iyi etkinlik gösterdiği elektrolit 

ortamları ve pH değerleri belirlendi, aynı zamanda da bu çalıĢma ile analitik türler 

üzerinde modifiye elektrotların katalitik aktivitesine hem pH hem de destek elektrolit 

değiĢiminin etkisi incelenmiĢ oldu. ÇalıĢmalar sırasında 0,1 M; 0,01 M ve 0,001 M 

analit çözeltilerinden belirlenmiĢ olan uygun pH değerindeki destek elektrolit 

çözeltisine standart eklemeler yapılarak, kaplamasız Pt elektrot, kopolimer kaplı elektrot 

ve metal komplekslerinin immobilizasyonu ile hazırlanan modifiye elektrotların 

analitlerin elektrokimyasal davranıĢları üzerindeki katalitik etkileri karĢılıklı olarak 

değerlendirildi.  
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4. BULGULAR VE TARTIŞMA 

 

4.1. Poli(o-anisidin-ko-o-amino benzil alkol) (Cp) Filminin Sentezi ve 

Karakterizasyonu 

 

4.1.1. Kopolimer Filmlerinin Sentezinde Dönüşümlü Voltametri Çalışmaları  

 

Kopolimer (Cp) sentezi iĢleminden önce literatürdeki bilgiler ıĢığında ve yapılan 

denemeler sonucunda film geliĢimi için uygun potansiyel aralığı 0.2-1.6 V olarak 

belirlendi. Film geliĢimi deneylerinden önce karakterizasyon amaçlı aynı çözeltide -0.6-

1.6 V arasında 3 tam döngü alınarak voltamogramlar elde edildi. Film geliĢimi için aynı 

çözeltide 25 tam döngü alındı. Elde edilen Cp filmlerinin elektrokimyasal davranıĢlarını 

belirlemek için, elektrolit ortam olarak hazırlanan % 3.5 „luk KCl çözeltisinde 0,2-0,6 

potansiyel aralığında 10 tam döngü olacak Ģekilde voltamogramları elde edildi. 

Uygulanan potansiyel aralığı filmin elektro aktif olduğu potansiyel aralığı dikkate 

alınarak, film geliĢimi sırasında elde edilen voltamogramlardan belirlendi. Bütün 

çalıĢmalarda 50 mV/s tarama hızı uygulandı. 

 

4.1.1.1. Poli(o-anisidin-ko-o-amino benzil alkol) (Cp) Sentezi 

 

 

Platin elektrot yüzeyinde sentezlenmesi hedeflenen polimer filmlerinin sentez 

çalıĢmalarına öncelikle, filmlerin hangi koĢullarda (elektrolit ortam, tarama hızı, 

potansiyel aralığı) oluĢacağının belirlenmesine yönelik denemelerle baĢlandı. Daha 

ekonomik ve çevre ile uyumlu olacağı düĢünüldüğünden kopolimer filmlerinin sulu 

ortamda sentezlenmesi öncelikli olarak hedeflendi (Tuken ve ark., 2004). Bunun için 

elektrolit ortam olarak ilk önce 0,3 M okzalik asit çözeltisi denendi. Ancak yapılan 

denemelerde okzalik asitli ortamda farklı tarama hızları (25 mV, 50 mV ve 100 mV) ve 

potansiyel aralıkları denenmesine rağmen istenen kalitede polimer filmler elde 

edilemediği görülmüĢtür. Bunun üzerine literatür verilerine dayanarak kolaylıkla film 

oluĢturulabileceği düĢünülen 0,15 M Lityum perklorat çözeltisi denendi. Farklı tarama 

hızları ve potansiyel aralıkları denenmesine rağmen platin elektrot yüzeyinde kalıcı 
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polimer filmlerinin oluĢmadığı gözlemlendi. Organik artamda da metal yüzeyine 

tutunabilen, istenen kalitede polimer filmleri elde edilemediğinden, farklı tarama hızları 

ve potansiyel aralıkları uygulanarak 0,5 M H2SO4 ortamında çalıĢmalar gerçekleĢtirildi. 

Yapılan çalıĢmalarda metal yüzeyine tutunabilen kararlı polimer ve kopolimer 

filmlerinin en verimli Ģekilde elde edilebileceği destek elektrolit ortamının 0.5 M H2SO4 

olduğunu belirlendi. 

Film geliĢimi deneylerinden önce karakterizasyon amaçlı aynı çözeltide -0.6 - 1.6 V 

arasında 3 tam döngü alınarak voltamogramlar elde edildi. Film geliĢimi için ise aynı 

çözeltide 0.2-1.6 V arasında 25 tam döngü alındı. Elde edilen Cp filmlerinin 

elektrokimyasal davranıĢlarını belirlemek için, elektrolit ortam olarak hazırlanan % 3.5 

„luk KCl çözeltisinde 0.2-0.6 potansiyel aralığında 10 tam döngü olacak Ģekilde 

voltamogramları elde edildi. Uygulanan potansiyel aralığı filmin elektro aktif olduğu 

potansiyel aralığı dikkate alınarak, film geliĢimi sırasında elde edilen 

voltamogramlardan belirlendi. Bütün çalıĢmalarda 50 mV/s tarama hızı uygulandı. 

 

 

Şekil 4.1. Pt elektrota ait 0,5 M sülfürik asit çözeltisinde 50 mV/s tarama hızında alınan 

dönüĢümlü voltamogram. 

 

Pt elektrot yüzeyinde polimer sentez mekanizmasını daha iyi anlayabilmek için 

öncelikle platin elektrotun sentez sırasında kullanılan elektrolit çözeltisindeki 

elektrokimyasal davranıĢlarının belirlenmesi gerekir. Bu amaçla Pt elektrodun 0.5 M 

sülfürik asit çözeltisinde alınan dönüĢümlü voltamogramı ġekil 4.1 ‟de verilmiĢtir. ġekil 

4.1‟ de verilen platin elektrotun 0.5 M sülfürik asit çözeltisindeki voltamogramı 
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incelendiğinde  -0.6 V-0.0 V arasında hidrojene ait dönüĢümler (anodik yönde H2 → H
+
 

ve katodik yönde ise H
+
→ H2 )  gerçekleĢmektedir (Tüken ve ark., 2007). 

Voltamogramda ayrıca anodik yönde platin oksit oluĢumlarına ait biri 0.65 V diğeri ise 

1.1 V civarında olmak üzere iki pik görülmektedir. Son olarak voltamogramda 1.2 V‟ 

dan sonra oksijen çıkıĢıyla birlikte akımın sürekli bir Ģekilde arttığı gözlenmektedir 

(Yalçınkaya ve ark., 2008a). 

 

 

Şekil 4.2. Pt elektrota ait 0,1 M o-amino benzilalkol içeren 0,5 M sülfürik asit 

çözeltisinde farklı tarama hızlarında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

25 mV/s 50 mV/s 

100 mV/s 
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ġekil 4.3. Pt elektrota ait 0,1 M o-anisidin içeren 0,5 M sülfürik asit çözeltisinde farklı 

tarama hızlarında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

 

Platin elektrotun 0,5 M sülfürik asit çözeltisinde monomersiz ortamda alınan ve 

Ģekil 4.1‟ de verilen voltamogramı ile aynı çözeltiye ayrı ayrı sırasıyla o-amino benzil 

alkol (Ģekil.4.2) ve o-anisidin (Ģekil.4.3)  monomerleri eklenerek alınan voltamogramlar 

kıyaslandığında özellikle monomersiz ortamda alınan voltamogramda görülen ve 

oksijen çıkıĢına tekabül eden 1,2 V değerinden sonra gerçekleĢen sürekli akım artıĢının 

monomerli ortamda farklı tarama hızlarında alınan voltamogramlarda kaybolduğu 

görülmektedir. o-Amino benzilalkolün voltamogramlarında monomer oksidasyonunun 

yaklaĢık olarak 1,1 V civarında baĢladığı buna karĢın o-anisidine ait voltamogramlarda 

ise monomer oksidasyonunun 0,7 V dolaylarında baĢladığı görülmektedir. o-amino 

25 mV/s 50 mV/s 

100 mV/s 
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benzil alkolle ait voltamogramlar ile o-anisidine ait voltamogramlarda göze çarpan diğer 

önemli bir farklılık ise o-amino benzil alkole ait monomer oksidasyonunun tek bir 

kademede gerçekleĢtiği görülürken o-anisdinin voltamogramlarında ise iki kademede 

gerçekleĢtiği ve dolayısı ile bu voltamogramlarda 0,9 V ve 1,2 V dolaylarında iki pikin 

ortaya çıktığı görülmektedir. Alınan üç çevrim sonunda bütün voltamogramlarda 

görüldüğü üzere hidrojen gazı çıkıĢına ait -0.6 V ile -0.2 V arasında görülen akım 

değiĢimlerinin azalmamasına rağmen, platin elektrot yüzeyinde hem o-amino 

benzilalkol hem de o-anisidin içeren çözeltilerde diğer çözeltilere göre gözle görülebilir 

oranda yüzeyi kaplayıcı kararlı filmler elde edilmiĢtir. Ancak hidrojen gazı çıkıĢının 

elektrot yüzeyinde azalmaması film geliĢiminin zor ve yavaĢ olduğunu göstermektedir 

(Yalçınkaya, 2013).  

 

 

ġekil 4.4. Pt elektrota ait 0,08 M 0-amino benzilalkol ile 0,02 M o-anisidin içeren 0,5 M 

sülfürik asit  çözeltisinde farklı tarama hızlarında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

25 mV/s 50 mV/s 

100 mV/s 
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ġekil 4.5. Pt elektrota ait 0,05 M o-amino benzilalkol ile 0,05 M o-anisidin içeren 0,5 M 

sülfürik asit çözeltisinde farklı tarama hızlarında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

 

Farklı monomer mol oranlarında o-amino benzil alkol ve o-anisidin içeren (o-amino 

benzilalkol /o-anisidin; 8/2, 5/5, 2/8) 0.5 M sülfürik asit çözeltilerinde ve farklı tarama 

hızlarında alınan platin elektrota ait voltamogramlar ġekil. 4.4, ġekil. 4.5 ve ġekil. 

4.6‟da verilmiĢtir. Voltamogramlar ġekil. 4.2 ve ġekil. 4.3 te verilen o-amino 

benzilalkol ve o-anisidine ait voltamogramlarla kıyaslandığında, çözeltilere hangi 

monomerden daha büyük miktarda katılmıĢsa o monomerin tek baĢına bulunduğu 

çözeltide alınan voltamogramlara benzediği görülmektedir. Özellikle ilk çevrimlerde o-

aminobenzil alkolün büyük oranda bulunduğu çözeltide (8/2) alınan voltamogramlarda 

100 mV/s 

25 mV/s 50 mV/s 
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olduğu gibi monomer oksidasyonu tek adımda gerçekleĢirken, diğer oranlardaki (5/5 ve 

2/8) çözeltilerin voltamogramlarında iki adımda gerçekleĢmekte ve iki pik vermektedir. 

Voltamogramlarda göze çarpan diğer önemli bir nokta ise, ilk çevrimde bütün 

voltamogramlarda kopolimer için monomer oksidasyonunun o-anisidinin monomer 

oksidasyonunun gerçekleĢtiği 0.6 V civarında meydana geldiği görülmektedir.  

 

 
 

ġekil 4.6. Pt elektrota ait 0.02 M o-amino benzilalkol ile 0.08 M o-anisidin içeren 0,5 M 

sülfürik asit çözeltisinde farklı tarama hızlarında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

 

Ayrıca bütün oranlardaki çözeltilerde özellikle o-anisidinin büyük oranda olduğu ve bu 

monomerin özelliklerinin görülmesi beklenen 2/8 oranındaki çözeltinin de 

voltamogramlarında ilk çevrimden sonra monomer oksidasyonunun sadece o-amino 

benzil alkol içeren çözeltideki voltamogramlarda (ġekil. 4.2) olduğu gibi 1.1 V 

civarındaki değerlere kaymasıdır. Bu sonuçlara göre ve kopolimer oluĢum 

mekanizmalarında monomerlerin yarıĢmalı olarak kopolimer yapısına katıldığı 

25 mV/s 50 mV/s 

100 mV/s 
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düĢünülerek, bütün çözeltilerde ilk çevrimde o-anisidin monomer oksidasyonunun daha 

etkin olduğu söylenebilir. Ancak yukarıda belirtildiği gibi kopolimer monomer 

oksidasyonunun o-amino benzilalkol oksidasyonunda olduğu gibi 1.1 V civarı bir 

değere kayması, sonraki çevrimlerde o-amino benzilalkolün de kopolimer oluĢumunda 

etkin bir Ģekilde devreye girdiğini iĢaret etmektedir. Sülfürilk asitli ortamda yapılan 

kopolimer film sentez çalıĢmalarında, üç çevrim sonunda hidrojen gaz çıkıĢının 

görülmeye devam etmesine rağmen gözle görülebilir bir Ģekilde yüzeyde kopolimer 

filmleri oluĢmuĢtur. Ayrıca bütün voltamogramlar (ġekil. 4.4, ġekil. 4.5 ve ġekil. 4.6)  

incelendiğinde kopolimer filmlerinin redoks davranıĢlarıyla ilgili olduğu düĢünülen ve 

0,00 V ile 0,6 V arasında ileri ve geri dönüĢümlerde görülen pikler platin elektrot 

yüzeyinde kopolimer film oluĢuma dair önemli bir kanıt niteliğindedir.  

Sentez ile ilgili yapılan bütün çalıĢmalar göz önüne alındığında bu çözeltide (0.5 M 

sülfürik asit) hazırlanan homopolimer ve kopolimer filmlerinin diğer ortamlarda yapılan 

denemelere kıyasla hedefe yönelik daha homojen ve kararlı oldukları belirlenmiĢtir. Bu 

sebepten dolayı bundan sonraki bütün film geliĢimleri bu çözeltide gerçekleĢtirilecektir. 

Ayrıca tarama hızının senteze etkisini görmek için yapılan denemelerin çoğunda elde 

edilen dönüĢümlü voltamogramlarda 100 mV/s tarama hızında homojen filmler 

oluĢtuğu görülmüĢtür. .   

4.1.1.2. Homopolimerler ve Poli(o-anisidin-ko-o-amino benzil alkol) (Cp) Film 

Gelişimleri 

 

 
 

ġekil 4.7. Pt elektrot yüzeyinde 0,1 M o-aminobenzil alkol (a) ile 0,1 M o-anisidin (b) 

içeren 0,5 M sülfürik asit çözeltisinde elde edilen polimer film geliĢimlerine ait 100 

mV/s tarama hızında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

(a) (b) 
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ġekil 4.8. Pt elektrot yüzeyinde 0.08 M o-amino benzilalkol ile 0.02 M o-anisidin(a), 

0.05 M o-amino benzilalkol ile 0.05 M o-anisidin(b) ve 0.02 M o-amino benzilalkol ile 

0.08 M o-anisidin(c) içeren 0.5 M sülfürik asit çözeltisinde elde edilen kopolimer film 

geliĢimlerine ait 100 mV/s tarama hızında alınan dönüĢümlü voltamogramlar. 

 

Poli(o-amino benzilalkol) ile poli (o-anisidin) homopolimerleri ve farklı monomer mol 

oranlarındaki (o-amino benzilalkol/o-anisidin; 8/2, 5/5, 2/8)  çözeltilerde alınan Poli(o-

anisidin-ko-o-amino benzil alkol)  kopolimerlerinin (Cp) film geliĢimlerine ait 

voltamogramlar sırasıyla ġekil 4.7 ve ġekil 4.8 „de verilmiĢtir. Sentez çalıĢmalarından 

elde edilen sonuçlardan film geliĢimleri, hidrojen gaz çıkıĢı bölgesi ve oksijen gaz çıkıĢı 

dikkate alınarak 0.2 V-1.6 V arasında gerçekleĢtirilmiĢtir. ÇalıĢmalarda en uygun 

olduğu daha önce belirlenmiĢ 100 mV/s tarama hızı uygulanmıĢ ve 5 tam döngü 

sonunda yüzeyde gözle görülebilir homojen filmler elde edilmiĢtir. Döngü sayısı 

(a) (b) 

(c) 
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arttırılınca filmin kısmen de olsa sülfürik asitli çözeltide zarar görmeye baĢladığı tespit 

edilmiĢtir. Bu sebeplerden dolayı dolayı 5 döngü film geliĢimi için yeterli görümüĢtür. 

ġekil 4.7 ve ġekil. 4.8‟ de verilen voltamogramlar incelendiğinde, akım değerlerinin ilk 

çevrimden sonra sürekli azaldığı görülmektedir. Akım değerlerinin azalması oluĢan 

polimer ya da kopolimer filmlerinin iletkenliğinin çok yüksek değerlerde olmadığını da 

göstermektedir. Akım değerlerinin sürekli azalması yüzeyde bir film oluĢumu ile 

iliĢkilendirilebilir. Ayrıca kopolimer mekanizması ile ilgili olduğu düĢünülen ve 

voltamogramlarda göze çarpan diğer önemli bir nokta o-anisidin oranı yüksek olan 2/8 

oranındaki voltamogramda (ġekil 4.8c) monomer oksidayonunun Ģekil 4.7b de verilen 

o-anisidine ait voltamogramda olduğu gibi ilk çevrimde iki farklı bölgede belirgin pikler 

verirken, buna karĢılık aynı Ģekilde o-amino benzil alkol oranı yüksek olan 8/2 

oranındaki çözeltinin voltamogramında (ġekil. 4.8a) ise Ģekil. 4.7a „ da verilen 

voltamogramda olduğu gibi tek bir pik gözlenmesidir. Daha öncede açıklandığı gibi 

çözeltide miktarı yüksek olan monomer polimer film geliĢiminde ilk çevrimde öncelikli 

olarak oksidasyona daha etkin bir Ģekilde uğramakta daha sonra diğer monomer aynı 

Ģekilde ilk çevrimden sonra etkinliğini göstermeye ve kopolimer oluĢumuna katılmaya 

baĢlamaktadır. 

Sonuç olarak 0.5 M sülfürik asit çözeltisinde 5 çevrim sonunda platin elektrot 

yüzeyinde homojen ve kararlı poli(o-amino benzilalkol), poli(o-anisidin) homopolimer 

ve farklı monomer mol oranlarında (o-amino benzilalkol/o-anisidin, 8/2, 5/5, 2/8) 

Poli(o-anisidin-ko-o-amino benzil alkol) kopolimer filmleri elde edilmiĢtir. 

 

4.1.1.3. Kopolimer (Cp) Filmlerinin Elektrokimyasal Davranışları 

 

Metal yüzeyine kaplanmıĢ polimer filmi kararlı ise; kaplanmıĢ bir elektrotun elektrolit 

çözeltisinde alınan voltamogramında anodik veya katodik yönde ardı ardına gelen 

çevrimlerde akım değiĢimleri olmamalıdır. Özellikle akım düĢüĢünün olması filmin 

bozunduğunun ve elektrokimyasal kararlığını (yük depolama ve boĢaltma) kaybetmeye 

baĢladığının iĢaretidir. (Yalçınkaya ve ark., 2008a). 

Sülfürik asit çözeltisinde platin elektrot yüzeyine kaplanmıĢ poli(o-amino benzilalkol) 

ile poli(o-anisidin) homopolimerlerinin ve Poli(o-amino benzilalkol-ko-o-anisidin) 

kopolimer (Cp) filmlerinin (8/2, 5/5, 2/8) elektrokimyasal davranıĢlarını incelemek için, 
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% 3,5 KCl çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. Alınan voltamogramlar 

Ģekil 4.9 ve Ģekil 4.10‟ da verilmiĢtir. Voltamogramların potansiyel aralığı film geliĢimi 

sırasında alınan voltamogramlar dikkate alınarak seçilmiĢtir. Film geliĢimi sırasında 

alınan voltamogramlarda yüzeyde oluĢan polimer filmlerinin yaklaĢık olarak 0.2 V-0.6 

V arasında yükseltgenip indirgendiği belirlenmiĢtir (ġekil 4.7 ve Ģekil 4.8). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

ġekil 4.9. Çıplak pt elektrot(a) ve sülfürik asitli ortamda platin elektrot yüzeyine 

kaplamıĢ poli(o-amino benzilalkol) (a) ve poli(o-anisidin)(b) filmlerinin %3,5 KCl 

çözeltisinde alınan dönüĢümlü voltamogramları. 

 

ġekil.4.9 ve Ģekil. 4.10‟ de verilen voltamogramlar incelendiğinde çıplak platin elektrot 

yüzeyinde akım hızla düĢerken (Ģekil 4.9a), hem homopolimer filmlerinin hem de 

kopolimer filmlerinin redoks davranıĢları (anodik yönde yükseltgenme ve katodik 

(b) 
(c) 

(a) 
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yönde indirgenme) sırasında 0.5 V-0.6 V potansiyel aralığında çok küçük akım 

düĢüĢleri olduğu görülmüĢtür. 

 

 
 

ġekil 4.10. Sülfürik asit çözeltisinde farklı monomer mol oranlarında (o-amino 

benzilalkol/o-anisidin 8/2: a, 5/5:b ve 2/8:c) Pt elektrot yüzeyine kaplamıĢ Cp 

filmlerinin %3,5 KCl çözeltisinde 50 mV/s tarama hızında alınan dönüĢümlü 

voltamogramları. 

Voltamogramlar (Ģekil. 4.9 ve Ģekil. 4.10) kendi aralarında kıyaslandığında 5/5 

oranındaki kopolimer örneğinin voltamogramında (Ģekil.4.10b) kapasitif akım 

değerlerinin azda olsa diğerlerine göre daha düĢük olmasına rağmen bütün çevrimler 

boyunca akım değerlerinin daha az değiĢkenlik gösterdiği görülmektedir. Buna göre bu 

orandaki kopolimer film örneğinin diğer homopolimer filmleri ve kopolimer filmlerine 

göre kısmen de olsa elektrokimyasal olarak daha kararlı olduğu söylenebilir. 

 

(a) (b) 

(c) 
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4.1.2. Sülfürik Asitli Ortamda Elde Edilen Filmlerin Yüzey Görüntüleri 

 

4.1.2.1. Fotoğraf Görüntüleri 

 

ġekil. 4.11‟ de verilen homopolimer ve kopolimer örneklerine ait fotoğraf görüntüleri 

incelendiğinde, filmlerin renklerinden yola çıkarak birbirlerinden farklı oldukları 

görülmektedir. 

 

 
 

ġekil 4.11. Homopolimerler ve farklı monomer mol oranlarındaki çözeltilerde elde 

edilen (o-amino benzilalkol/o-anisidin 8/2,  5/5 ve 2/8)  kopolimer (Cp) filmlerine ait 

fotoğraf görüntüleri. 

8/2 Cp 5/5 Cp 

2/8 Cp 

Poli(o-aminobenzil alkol) Poli(o-anisidin) 
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Voltamogramlardan ayrıca, Poli(o-amino benzilalkol) filminin renginin mor, poli(o-

anisidin) filminin renginin ise siyah olduğu görülmektedir. Kopolimer oluĢumu 

incelendiğinde, o-amino benzilalkol monomerinin yüksek olduğu 8/2 oranındaki 

kopolimer filminin renginin Poli(o-amino benzilalkol) ve poli(o-anisidin) filmlerinin 

ikisinin de renginden farklı olarak mavi-lacivert renkte oluĢtuğu görülmektedir. Her iki 

homopolimer filminin renginden farklı bir renk oluĢumu kopolimer oluĢumuna dair 

önemli bir kanıt niteliğindedir. Ayrıca kopolimer filmleri kendi aralarında 

değerlendirildiğinde ise yine birbirinden farklı renklerde oldukları görülmektedir. 

Bunun yanında, o-anisidin oranı arttıkça (8/2‟ ye doğru) kopolimer filmlerinin renginde 

siyah rengin hakim olmaya baĢladığı görülmektedir. Bu durum miktarı fazla olan 

monomerin kopolimer oluĢumunda diğerine göre daha etkin olduğunu düĢündürebilir.  

 

4.1.2.2. SEM Görüntüleri 

 

Platin elektrot yüzeyine 0.5 M sülfürik asit çözeltisinde kaplanmıĢ poli(o-amino 

benzilalkol), poli(o-anisidin) ve farklı monomer mol oranlarındaki (o-amino benzil 

alkol/o-anisidin; 8/2, 5/5, 2/8) çözeltilerde elde edilen kopolimer filmlerin SEM 

görüntüleri Ģekil. 4.12‟ de verilmiĢtir. Görüntüler incelendiğinde Homopolimer filmlerin 

birbirlerinden ve kopolimer filmlerin yapısından farklı olduğu görülmektedir. Poli(o-

amino benzilalkol) filminin yüzey yapısı poli(o-anisidin) filmine göre daha az gözenekli 

ve daha düz yapıdadır. Poli(o-anisidin) filminin yapısı ise katmanlar ve iç içe geçmiĢ 

küresel yapılar Ģeklindedir. Bunun yanında diğer önemli bir ayrıntı ise kopolimer 

örneklerinin görüntüleri kendi aralarında kıyaslandığında, düĢünüldüğü gibi sentez 

sırasında monomer oranları değiĢtikçe yüzey yapılarının değiĢiklik göstermedir. O-

amino benzilalkol oranının yüksek olduğu çözeltide hazırlanan 8/2 oranındaki 

kopolimer film örneğinin yapısı az gözenekli ve düz bir yapıda olan poli(o-amino 

benzilalkol) homopolimerinin yapısına benzemektedir. Aynı Ģekilde o-anisidin oranının 

yüksek olduğu çözeltide hazırlanan 2/8 oranındaki kopolimer filminin yapısı da poli(o-

anisidin) homopolimerinin katmanlar Ģeklindeki yapısıyla benzerlik göstermektedir. 5/5 

oranındaki kopolimer örneğinin yapısının ise poli(o-amino benzilalkol) filminin yapısı 

kadar düz ve poli(o-anisidin) filminin yapısı kadar katmanlı olmadığı görülmektedir. 

Sonuç olarak SEM görüntüleri kopolimer oluĢumuna dair çok önemli bir kanıt olmakla 
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birlikte, kopolimer film sentezinde monomer mol oranının değiĢimiyle kopolimer yüzey 

yapısının değiĢtiğini de göstermektedir. Sonuç olarak,SEM görüntüleri kopolimer 

sentezinde alınan voltamogramlarla uyumlu olup çözeltide oranı yüksek olan 

monomerin kopolimer film sentez mekanizmasında daha etkin olduğunu göstermesi 

bakımından da önemlidir. Farklı oranlardaki çözeltilerde farklı yüzey yapılarında 

kopolimer filmlerin oluĢması uygulamada hedeflendiği gibi monomer deriĢim 

oranlarının katalitik aktiviteye etkisinin görülebileceğini göstermektedir. 

 

 
 

ġekil 4.12. Homopolimerler ve farklı monomer mol oranlarındaki çözeltilerde elde 

edilen (o-amino benzilalkol/o-anisidin 8/2,  5/5 ve 2/8)  kopolimer (Cp) filmlerine ait 

SEM görüntüleri. 

   Poli(o-aminobenzil alkol)    Poli(o-anisidin) 

8/2 Cp 5/5 Cp 

2/8 Cp 
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4.1.3. FT-IR Analiz Sonuçları 

 

Homopolimerler ve farklı monomer mol oranlarındaki çözeltilerde hazırlanan kopolimer 

örneklerine ait FT-IR spektrumları Ģekil 4.13, Ģekil 4.14 ve Ģekil.15‟ te verilmiĢtir. o-

amino benzilalkol ve o-anisidin monomerlerine ait spektrumlar ile homopolimer ve 

kopolimer örneklerine ait spektrumlar kıyaslandığında monomerlere ait spektrumlarda 

keskin pikler görülürken polimer ve kopolimer oluĢumundan sonra spektrumların 

yayvanlaĢtığı ve piklerin geniĢlediği görülmektedir. Bu durum polimerleĢmenin 

gerçekleĢtiğini gösteren önemli bir kanıt niteliğinde dir. 

 

 

 

 

ġekil 4.13. o-aminobenzil, o-anisidin, monomerlerine ait FT-IR Spektrumları. 
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ġekil 4.14. Poli (o-aminobenzil) ve Poli( o-anisidin) filmlerine ait FT-IR Spektrumları. 
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ġekil 4.15. Kopolimer filmlerine ait  FT-IR Spektrumları. 
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ġekil 4.13‟ te verilen monomerlere ait spektrumlar incelendiğinde her iki 

monomerin yapısında serbest halde bulunan –NH2 (primer amin) gruplarına ait olduğu 

bilinen iki pik görülmektedir (Valle ve ark., 2012). Bu pikler o-anisidin monomerinin 

spektrumunda 3458 cm
-1

 ile 3368 cm
-1

 civarında görülürken,  o-amino benzilalkolun 

spektrumunda 3390 cm
-1

 ile 3300 cm
-1

 dolaylarında ortaya çıkmaktadır. Homopolimer 

ve kopolimer örneklerinin spektrumları incelendiğinde bu piklerin polimerleĢme ve 

kopolimerleĢme sonucunda kaybolduğu görülmektedir (Ģekil 4.14 ve Ģekil.4 15). Bu 

piklerin kaybolması polimerleĢme ve kopolimerleĢme mekanizmasının her iki 

monomerin yapısında serbest halde bulunan  –NH2 grupları üzerinden gerçekleĢmiĢ 

olabileceğini destekler niteliktedir. PolimerleĢme ve kopolimerleĢmeden sonra serbest -

NH2 gruplarına ait pikler kaybolurken poli(o-amino benzilalkolün), poli(o-anisidinin) ve 

farklı monomer mol oranlarında hazırlanan kopolimer örneklerinin 8/2, 5/5, 2/8 

spektrumlarında sırasıyla 3212 cm
-1

, 3195  cm
-1

, 3204
 
cm

-1
,
 
3178 cm

-1
 ve 3187 cm

-1 

civarında pikler görülmektedir.  Bu piklerin polimerleĢmeden sonra poli(o-anisidin) 

spektrumunda molekül içi -N-H gerilmelerine Poli(o-amino benzil alkol) ve kopolimer 

spektrumlarında ise -N-H gerilmeleri ile -OH grubu titreĢimlerine karĢılık geldiği 

düĢünülmektedir. Bununla birlikte poli(o-amino benzil alkolün) spektrumunda 3212 cm
-

1 
civarında ortaya çıkan bu pikin o-amino benzilalkol monomerinin spektrumunda 

polimerleĢmeden önce de yaklaĢık olarak bu bölgede gözlemlenmiĢ olması dikkate 

değerdir. Bu pikin serbest -NH2 gruplarının yanında o-amino benzil alkol monomerinin 

spektrumunda da görülmesi, düĢünüldüğü gibi benzil alkol yapısındaki –OH gruplarına 

karĢılık geldiğini desteklemektedir. Kopolimerizasyonun monomerlerin serbest –NH2 

grupları üzerinden gerçekleĢtiğini gösteren diğer bir önemli husus ise genellikle 

yaklaĢık olarak 1150 cm
-1

 ve 1070 cm
-1

 civarında gözlemlendiği bilinen C-O-C 

bağlarının titreĢimlerinin poli(o-amino benzilalkol) hompolimerinin ve kopolimer 

örneklerinin spektrumunda gözlemlenmemesidir (Bereket ve Duran, 2009). Poli (o-

anisidinin) spektrumunda 1015 cm
-1

 civarında görülen keskin pikin poli(o-amino benzil 

alkol) spektrumunda görülmezken kopolimer örneklerinin spektrumunda yaklaĢık 

olarak bu bölgede görülmesi o-anisidinin kopolimer yapısına katıldığını 

desteklemektedir. Bununla birlikte poli(o-amino benzilalkol) spektrumunda 1113 cm
-1

 

dolaylarında ortaya çıkan pikin kopolimer örneklerinin spektrumlarında görülürken 

poli(o-anisidinin) spektrumunda olmaması o-amino benzil alkolün yapıya katıldığını ve 
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o-amino benzil alkolle kopolimer oluĢturduğunu gösteren önemli bir kanıt 

niteliğindedir. Kopolimer örneklerinin spektrumlarında 1590 cm
-1

 ile 1490 cm
-1

 

dolaylarında görülen C=C gerilme titreĢimlerine karĢılık gelen pikler kopolimer 

yapısında sırasıyla benzenoid ve qinonoid halkaların bulunduğunu 

göstermektedir(Yalçınkaya ve ark., 2008b). Ayrıca yine kopolimer örneklerinin 

spektrumlarında 820 cm
-1

 ve 750 cm
-1

 civarlarında gözlenen pikler sırasıyla aromatik 

halkanın para ve orto bağlanmalarına aittir. FT-IR sonuçları dikkate alındığında 

sentezlenen homopolimerler ve kopolimere ait muhtemel yapılar Ģekil. 4.16‟ da 

verilmiĢtir.   
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ġekil 4.16. Sentezlenen homopolimer ve kopolimer filmlerinin muhtemel yapısı. 
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ġekil 4.17. Homopolimer filmlerine ve 5/5 monomer mol oranlarındaki çözeltilerde 

elde edilen (kopolimer (Cp) filmine ait TGA/DTA diyagramları. 

4.1.4. Kompozit Filmlerinin Termal Analiz Sonuçları 

 

Polimer filmlerinin termal davranıĢları hakkında bilgi elde etmek için TGA ve 

DTA analizleri 10 
o
C/dak tarama hızı uygulanarak azot atmosferinde gerçekleĢtirildi.  

Elde edilen sonuçlar ġekil. 4.17 „de verildi. Termogramlar incelendiğinde birbirlerinden 

farklılık gösterdikleri görülmektedir. Ancak, hepsinde 200 
o
C‟ ta kadar yaklaĢık olarak 

% 20 ye yakın bir kütle kaybı bulunmaktadır. Bu kütle kaybının az da olsa filme 

tutunmuĢ olan su moleküllerinin buharlaĢmasından, sentez sırasında yapıya tutunan 

iyonların (SO4
2-

 gibi) ayrılmasından ve filmin yapısında bulunabileceği düĢünülen 

oligomer düzeyindeki küçük polimer zincirlerinin bozulmasından kaynaklanmıĢ 

olabileceği düĢünülmektedir (Demetgül, 2012).  200 
o
C‟ den sonra polimer örneklerinde 

bozulmalar baĢlamaktadır.  
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Poli(o-anisidin) ve Poli(o-amino benzilalkol) homopolimerlerinin DTA 

termogramları incelendiğinde Poli(o-amino benzilalkol)‟ un termogramında bu 

bozulmalar sırasında pek bir sıcaklık değiĢimi gözlemlenmezken, poli(o-anisidin)‟ in 

termogramında kütle kayıpları ile birlikte endotermik sıcaklık değiĢimleri 

görülmektedir. Bu sıcaklık değiĢimlerinden 250 
o
C civarındaki sıcaklık değiĢimi 5/5 

oranındaki kopolimer örneğinin DTA termogramında da görülmektedir. Polimer 

örneklerinin TGA termogramlarındaki kütle kayıpları kıyaslandığında 800 
o
C „ ye kadar 

gerçekleĢtirilen ısıtma sonunda  poli(o-anisidin) filminin sadece % 70 „i bozunurken 

Poli(o-amino benzilalkol)‟ filminin % 99, 5/5 kopolimer filminin ise % 90‟a yakınının 

bozunduğu görülmektedir. Bu bozunma oranlarına bakıldığında, elde edilen filmlerden 

poli(o-anisidin) filminin termal dayanıklılığının diğer filmlere göre daha iyi olduğu, 

bunun yanında 5/5 oranındaki kopolimer film örneğinin de Poli(o-amino benzilalkol) 

filminden daha kararlı olduğu söylenebilir. Ayrıca kopolimer oluĢumunda o-anisidin 

monomerinin o-amino benzilalkole göre oluĢan filmin termal kararlığını arttırdığını da 

söylemek mümkündür.   

 

4.2. Kopolimer (Cp) Filmlerinin Yüzeyine Shiff Bazı Metal Komplekslerinin 

immobilizasyonu ve Karakterizasyonu 

 

Materyal metotta sentez yöntemi ve yapıları verilen Shiff bazı metal 

komplekslerinin [Cu(II), Ni(II), Co(II), Fe(III)] Pt elektrot yüzeyine, farklı monomer 

mol oranlarındaki çözeltilerinde kaplanmıĢ Cp filmlerine (o-amino benzil alkol / o-

anisidin; 0/10, 8/2, 5/5, 2/8, 10/0) immobilizasyon iĢlemi 0,15 M LiClO4 elektrolit 

ortamında 0,2-2 V potansiyel aralığında dönüĢümlü voltametri tekniği kullanılarak 

gerçekleĢtirildi. Ayrıca iĢlemde 50 mV tarama hızı uygulanarak 25 tam çevrim alındı. 

Öncelikle, kıyaslama amaçlı olarak, çıplak Pt elektrot yüzeyinde 0,15 M LiClO4 ın 

asetonitrildeki çözeltisinde, tüm metal kompleksleri için modifikasyon voltamogramları 

alındı (ġekil.4.18). 

Voltamogramlarda ilk döngüde CoL için 1.7 V; CuL için 1.2 ve 1.6 V; FeL için 

1.5 V ve NiL için 1.2 V da görülen yükseltgenme pikleri, metal komplekslerinin 

elektrooksidasyonuna ait olup, ilk döngüden sonra azalarak elektrot yüzeyinde metal 
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komplekslerinin birikmesi sonucu yüzeyin elektroaktivitesinin değiĢmesinden dolayı 

akımların sonraki döngülerde değiĢimi azalmaktadır (Deletioglu ve ark., 2011). 

 

 
 

ġekil 4.18. ÇıplakPt elektrot yüzeyinde NiL, CoL, CuL ve FeL metal komplekslerinin 

0,15 M CH3CN-LiClO4 çözeltisinde 0,1 mV/s tarama hızında alınan çok döngülü 

voltamogramları. 
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FeL 
NiL 
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4.2.1. Poli(o-amino-benzil alkol) (pBA) yüzeyine Metal Komplekslerinin(ML) 

immobilizasyon ve karakterizasyon Çalışmaları  

 

4.2.1.1. ML Komplekslerinin P(BA) yüzeyine İmmobilizasyon işlemi 

 

Ġmmobilizasyon iĢlemi sırasında platin elektrota kaplanmıĢ poli(o-amino-benzil 

alkol) polimer filminin yüzeyine (p(BA)  Schiff bazı metal kompleklerinin (ML : NiL, 

CoL, CuL ve FeL) immobilizasyon iĢlemi sırasında elde edilen dönüĢümlü 

voltamogramlar ġekil. 4.19‟de verilmiĢtir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
ġekil 4.19. 0,1 M o-amino benzil alkol‟ün 0,5 M H2SO4 çözeltisinde Pt elektrot yüzeyine 

kaplanmıĢ p(BA) filminin CoL, CuL ve FeL, NiL immobilizasyonu sırasında 0,15 M 

CH3CN-LiClO4 çözeltisinde 50 mV/s tarama hızında alınan voltamogramlar. 

p(BA)-Co 
p(BA)-Cu 

p(BA)-Fe P(BA)-Ni 
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Voltamogramlar incelendiğinde birbirlerine benzedikleri, ancak aynı koĢullarda 

çıplak Pt yüzeyinde alınan metal komplekslerine ait voltamogramlardan farklı oldukları 

görülmektedir. Bütün voltamogramlarda anodik yönde 1,2 V civarında metal 

komplekslerinin oksidasyonuna ait olabileceği düĢünülen akım artıĢları görülmektedir. 

Sonraki çevrimlerde akım artıĢlarının azalmaya baĢlamıĢtır. Bu da yüzeyin sonraki 

çevrimler boyunca değiĢtiğini göstermektedir. 

 

4.2.1.2. İmmobilizasyon işlemi Gerçekleştirilmiş p(BA)-ML elektrotların 

Kararlılıkları 

 

 

ġekil 4.20. Yüzeyinde NiL, CoL, CuL ve FeL Ġmmobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ 

farklı p(BA)-Pt elektrot yüzeylerindeki filmlerin (, p(BA)-CoL, p(BA)-CuL, p(BA)-FeL 

ve p(BA)-NiL) 0,1 M KCl çözeltisinde elde edilen voltamogramları, 50 mV/s. 

p(BA)-CoL p(BA)-CuL 

p(BA)-FeL 
p(BA)-NiL 
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0,1 M o-amino benzil alkol‟ün 0,5 M H2SO4 çözeltisinde Pt elektrot yüzeyinde 

sentezlenen p(BA) filmlerine NiL, CoL, CuL ve FeL komplekslerinin immobilizasyon 

iĢlemi gerçekleĢtirildikten sonra filmlerin kararlılıklarını incelemek amacı ile 0,1 M KCl 

çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. 

ġekil 4.20‟ de verilen Voltamogramlar incelendiğinde birinci çevrimden sonra 

gelen çevrimlerde çok belirgin akım değiĢimleri görülmemiĢtir. Akım değiĢimlerinin 

çok düĢük olması immobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ filmlerin oldukça kararlı 

olduklarını göstermektedir. Ayrıca akım değerlerindeki bu kararlılık Pt elektrot 

yüzeyine kaplanmıĢ olan polimer filmlerinin immobilizasyon iĢlemi sırasında 

bozulmadığını gösteren önemli bir kanıt niteliğindedir. 

 

4.2.1.3. İmmobilizasyon işlemi gerçekleştirilmiş p(BA)-ML Filmlerinin SEM 

Görüntüleri 

 

o-amino benzil alkol çözeltisinde hazırlanmıĢ homopolimer filminin 

immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri ġekil 4.21‟ de 

verilmiĢtir. Ġmmobilizasyon iĢleminden önceki görüntü kıyaslama amaçlı verilmiĢtir. 

Ġmmobilizasyon iĢleminden sonraki SEM görüntüleri iĢlemden önceki görüntüler ile 

kıyaslandığında immobilizasyondan sonra polimer filminin yüzeyinde yeni oluĢumlar 

meydana geldiği gözenek yapısının değiĢtiği açıkça görülmektedir. Nikel 

immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ filmin (p(BA)-NiL)  yüzeyinde p(BA) filminin 

yüzeyinden farklı olarak NiL kompleksine ait olabileceği düĢünülen lifsi yığınlar 

Ģeklinde yapıların oluĢtuğu görülmektedir. Aynı Ģekilde p(BA)-CoL ve p(BA)-CuL 

filminin yüzeyinde partikül kristal yapıda oluĢumların meydana geldiği, p(BA)-FeL 

filminin yüzeyinde ise kalın kristal çubuksu yapıda kümelenmelerin yüzeye tutunduğu 

görülmektedir. Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra p(BA) filminin yüzeyinde meydana 

gelen bu yeni oluĢumlar metal komplekslerinin homopolimer film yüzeyine 

tutunduğunu büyük oranda desteklemektedir. 
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ġekil 4.21. p(BA) homopolimer filminin metal kompleksleri (p(BA)-NiL, p(BA)-CoL, 

p(BA)-CuL ve p(BA)-FeL) immobilizasyonu iĢleminden önceki ve sonraki SEM 

görüntüleri. 

 

p(BA) 

p(BA)-CoL p(BA)-CuL 

p(BA)-FeL p(BA)-NiL 
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4.2.1.4. P(BA)-ML Filmlerinin UV-Vis Analiz Sonuçları 

 

UV-Vis analizleri immobilizasyon iĢleminden sonra polimer kaplama yüzeyine metal 

komplekslerinin tutunduğunu destekleyebileceği düĢüncesiyle yapıldı. Bunun için 

immobilizasyondan önce ve sonra polimer filmler dimetil sulfoksid (DMSO) içerisinde 

çözülerek analizler gerçekleĢtirildi. o-amino benzil alkol çözeltisinde hazırlanmıĢ 

homopolimer filminin immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki UV-vis 

spektrumları Ģekil. 4.22, Ģekil 4.23 ve Ģekil. 4.24‟ te verilmiĢtir. Spektrumlar 

incelendiğinde spektrumların tümünde aynı bölgelerde yaklaĢık olarak 320 nm ve 620 

nm dolaylarında iki band görülürken, immobilizasyondan sonra alınan spektrumlarda 

(özellikle p(BA)-NĠL ve p(BA)-CuL spektrumlarında daha belirgin) 450 nm civarında 

farklı bir band gözlenmektedir. 320 nm „de tüm spektrumlarda gözlenen band benzenoid 

halkasının π-π * geçiĢlerine karĢılık gelen K bandı soğurmasıdır (Yalçınkaya ve ark., 

2008a). 620 nm dolaylarında aynı Ģekilde tüm spektrumlarda görülen geniĢ band ise n- 

π * geçiĢlerine karĢılık gelen qunonoid halkaya bağlı imin gruplarına ait R bandı 

soğumasıdır (Yalçınkaya ve ark., 2008a). 450 nm civarındaki band ise metal 

komplesinin ligand-metal geçiĢleriyle ilgilidir (Yalçınkaya ve Çakmak, 2016). Bu 

bandın immobilizasyon iĢleminden sonra ortaya çıkması Ġmmobilizasyon iĢleminin 

gerçekleĢtiğine dair önemli bir kanıt niteliği taĢımaktadır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

p(BA) 

ġekil 4.22. p(BA) homopolimer filmine ait  UV-Vis spektrumu. 
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ġekil 4.23. p(BA) homopolimer filminin metal kompleksleri p(BA)-CoL, p(BA)-CuL 

immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis spektrumları. 

 

p(BA)-CoL 

p(BA)-CuL 
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p(BA)-FeL 

p(BA)-NiL 

ġekil 4.24. p(BA) homopolimer filminin metal kompleksleri (p(BA)-FeL ve p(BA)-

NiL) immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis spektrumları. 
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4.2.1.5. P(BA)-ML Filmlerinin SEM/EDAX Analiz Sonuçları 

 

p(BA)-ML yüzeylere ait EDAX element dağılım analiz sonuçlarında (ġekil 

4.25‟ te) parlak renkli noktalar, elektrot yüzeyinde dağılmıĢ halde bulunan Cu, Co, Ni 

ve Fe metallerine ait sinyallere karĢılık gelmektedir (Hu ve ark., 2004). EDAX element 

analiz dağılım haritaları, metal komplekslerinin SEM analiz sonuçları ile uyumlu olarak 

p(BA) film üzerine Schiff bazının tüm metallerine ait komplekslerinin 

immobilizasyonunu desteklemektedir. Yüzeylerde metaller dıĢında, yüzey bileĢimi ile 

uyumlu olarak, yüksek oranda C, yanısıra S, Cl ve O elementlerinin varlığı da 

belirlenmiĢtir.  

 

 

 

ġekil 4.25. p(BA)-CoL, p(BA)-CuL, p(BA)-FeL ve p(BA)-NiL yüzeyler için Co, Cu, Fe 

ve Ni elementlerinin EDAX element dağılım analizi. 

p(BA)-CoL p(BA)-CuL 

p(BA)-FeL p(BA)-NiL 
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4.2.2. Poli (o-anisidin) p(A) yüzeyine Metal Komplekslerinin (ML) 

immobilizasyon ve karakterizasyon Çalışmaları 

 

4.2.2.1. Poli(o-anisidin) yüzeyine ML komplekslerinin İmmobilizasyon işlemi 

 

Ġmmobilizasyon iĢlemi sırasında platin elektrota kaplanmıĢ poli (o-anisidin) 

polimer filminin yüzeyine (p(A))  Schiff bazı metal kompleklerinin (ML : NiL, CoL, 

CuL ve FeL) immobilizasyon iĢlemi sırasında elde edilen dönüĢümlü voltamogramlar 

ġekil. 4.26‟ da verilmiĢtir. 

 

 

 

ġekil 4.26. 0,1 M o-anisidin‟in 0,5 M H2SO4 çözeltisinde Pt elektrot yüzeyine 

kaplanmıĢ p(A)    filminin NiL, CoL, CuL ve FeL immobilizasyonu sırasında 0.15 M 

CH3CN-LiClO4 çözeltisinde 50 mVs
-1

 tarama hızında alınan voltamogramlar. 

 

p(A)-CoL p(A)-CuL 

p(A)-FeL 

p(A)-NiL 
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Voltamogramlar incelendiğinde, polimer yüzeylerinde, potansiyel uygulanması 

ile yükseltgenme bölgesinde metal komplekslerinin elektroksidasyonuna ait pikler 

içerdikleri,  ancak aynı koĢullarda çıplak Pt yüzeyinde alınan metal komplekslerine ait 

voltamogramlardan farklı oldukları görülmektedir. Özellikle CoL, FeL ve NiL 

komplekslerinin immobilizasyonuna ait voltammogramlarda anodik yönde 1.2 V 

civarında metal komplekslerinin oksidasyonuna ait olabileceği düĢünülen akım artıĢları 

mevcuttur.  ArdıĢık çevrimlerle yüzey özelliğinin değiĢmesinden kaynaklı akım 

yoğunlukları azalmaya baĢlamıĢtır.  

 

4.2.2.2. İmmobilizasyon işlemi Gerçekleştirilmiş p(A)-ML elektrotların 

Kararlılıkları 

 

  

  

 

ġekil 4.27. Yüzeyinde NiL, CoL, CuL ve FeL immobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ 

farklı  p(A)-Pt elektrot yüzeylerindeki filmlerin (p(A)-NiL, p(A)-CoL, p(A)-CuL ve 

p(A)-FeL) 0,1 M KCl çözeltisinde elde edilen voltamogramları. 

p(A)-CoL 

p(A)-CuL 

p(A)-FeL 

p(A)-NiL 
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0,1 M o-anisidin‟ in 0,5 M H2SO4 çözeltisinde Pt elektrot yüzeyinde sentezlenen p(A) 

filmlerine NiL, CoL, CuL ve FeL komplekslerinin immobilizasyon iĢlemi 

gerçekleĢtirildikten sonra filmlerin kararlılıklarını incelemek amacı ile 0,1 M KCl 

çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. ġekil 4.27‟ de verilen 

Voltamogramlar incelendiğinde birinci çevrimden sonra gelen çevrimlerde çok belirgin 

akım düĢüĢleri görülmemiĢtir. Akım düĢüĢlerinin az olması immobilizasyon iĢlemi 

gerçekleĢtirilmiĢ filmlerin oldukça kararlı olduklarını göstermektedir. Ayrıca akım 

değerlerindeki bu kararlılık Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ olan polimer filmlerinin 

immobilizasyon iĢlemi sırasında bozulmadığını gösteren önemli bir kanıt niteliğindedir. 

P(A)-ML yüzeylerin kararlılık voltamogramları p(BA)-ML yüzeylerin kararlılık 

voltamogramları ile kıyaslandığında kapasitif akım değerlerinin daha düĢük olduğu 

dikkat çekmektedir.  

 

4.2.2.3. İmmobilizasyon işlemi gerçekleştirilmiş p(A)-ML Filmlerinin SEM 

Görüntüleri 

 

 

o-anisidin çözeltisinde hazırlanmıĢ p(A) homopolimer filminin immobilizasyon 

iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri ġekil 4.28‟ de verilmiĢtir. 

Ġmmobilizasyon iĢleminden önceki görüntü kıyaslama amaçlı verilmiĢtir. P(A) 

homopolimerinin p(BA) homopolimerine kıyasla daha gözenekli ve katmanlı bir yapıya 

sahip olduğu SEM fotoğraflarından açıkça görülmektedir. Ġmmobilizasyon iĢleminden 

sonraki SEM görüntüleri incelendiğinde ise, immobilizasyondan sonra polimer filminin 

yüzeyinde metal kompleksinin tutunmasından kaynaklanan kristal yapıdaki yeni 

oluĢumlar meydana geldiği,  gözenek yapısının değiĢtiği açıkça görülmektedir. 

Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra p(A) filminin yüzeyinde meydana gelen bu yeni 

oluĢumlar metal komplekslerinin, homopolimer film yüzeyine tutunduğunu büyük 

oranda desteklemektedir. 
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ġekil 4.28. o-Anisidin çözeltisinde hazırlanmıĢ homopolimer filminin metal 

kompleksleri (p(A)-NiL, p(A)-CoL, p(A)-CuL ve p(A)-FeL) immobilizasyonu 

iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri. 

 

 

p(A) 

p(A)-CoL p(A)-CuL 

p(A)-FeL 
p(A)-NiL 
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4.2.2.4. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş p(A)-ML Filmlerinin UV-

Vis Analiz Sonuçları 

 

o-anisidin çözeltisinde hazırlanmıĢ homopolimer filminin immobilizasyon iĢleminden 

önceki ve sonraki UV-vis spektrumları Ģekil 4.29, Ģekil. 4.30 ve Ģekil 4.31‟ de 

verilmiĢtir. Spektrumlar incelendiğinde spektrumların tümünde aynı bölgelerde yaklaĢık 

olarak 320 nm ve 620 nm dolaylarında iki band görülürken, immobilizasyondan sonra 

alınan spektrumlarda, tüm metal kompleksleri için belirgin Ģekilde, 450 nm civarında 

farklı bir band gözlenmektedir. 320 nm „de tüm spektrumlarda gözlenen band benzenoid 

halkasının π-π * geçiĢlerine karĢılık gelen K bandı soğurmasıdır. 620 nm dolaylarında 

aynı Ģekilde tüm spektrumlarda görülen geniĢ band ise n- π * geçiĢlerine karĢılık gelen 

qunonoid halkaya bağlı imin gruplarına ait R bandı soğumasıdır. 450 nm civarındaki 

band ise metal komplesinin ligand-metal geçiĢleriyle ilgilidir. Bu bandın 

immobilizasyon iĢleminden sonra ortaya çıkması Ġmmobilizasyon iĢleminin 

gerçekleĢtiğine dair önemli bir kanıt niteliği taĢımaktadır. 

Bu sonuçlar p(BA) yüzeye metal komplekslerinin immobilizasyonu sonucu elde edilen 

spektrumlarla benzerlik göstermektedir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 4.29. p(A) homopolimer filmine ait  UV-Vis spektrumu. 

p(A) 
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ġekil 4.30. p(A) homopolimer filminin metal kompleksleri p(A)-CoL, p(A)-CuL 

immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis spektrumları. 

p(A)-CoL 

p(A)-CuL 
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ġekil 4.31. p(A) homopolimer filminin metal kompleksleri p(A)-FeL, p(A)-NiL 

immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis spektrumları. 

p(A)-FeL 

p(A)-NiL 
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4.2.2.5. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş p(A)-ML Filmlerinin 

SEM/EDAX Analiz Sonuçları 

 

 

 

ġekil 4.32. p(A)-CoL, p(A)-CuL, p(A)-FeL ve p(A)-NiL yüzeyler için Co, Cu, Fe ve Ni 

elementlerinin EDAX element dağılım analizi. 

 

p(A)-ML yüzeylere ait EDAX element dağılım analiz sonuçlarında (ġekil 4.32‟ de) 

parlak renkli noktalar, elektrot yüzeyinde dağılmıĢ halde bulunan Cu, Co, Ni ve Fe 

metallerine ait sinyallere karĢılık gelmektedir. EDAX element analiz dağılım haritaları, 

metal komplekslerinin SEM analiz sonuçları ile uyumlu olarak p(A) film üzerine Schiff 

bazının tüm metallerine ait komplekslerinin immobilizasyonunu desteklemektedir. 

Yüzeylerde metaller dıĢında, yüzey bileĢimi ile uyumlu olarak, yüksek oranda C, 

yanısıra S, Cl ve O elementlerinin varlığı da belirlenmiĢtir.  

p(A)-CoL p(A)-CuL 

p(A)-FeL p(A)-NiL 
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4.2.3. 2/8 Cp yüzeyine Metal Komplekslerinin immobilizasyon ve karakterizasyon 

Çalışmaları  

 

4.2.3.1. 2/8 Cp Film Yüzeyine Metal Komplekslerinin (ML) İmmobilizasyon İşlemi 

 

 

  

 

ġekil 4.33. 2/8 monomer mol oranlarındaki çözeltilerde Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ 

Cp filminin NiL, CoL, CuL ve FeL immobilizasyonu sırasında 0.15 M CH3CN-LiClO4 

çözeltisinde 0.1 Vs
-1

 tarama hızında alınan voltamogramlar. 

 

Ġmmobilizasyon iĢlemi sırasında platin elektrota kaplanmıĢ 2/8 oranındaki kopolimer 

filminin yüzeyine (2/8 Cp)  Schiff bazı metal kompleklerinin (ML : NiL, CoL, CuL ve 

FeL) immobilizasyon iĢlemi sırasında elde edilen dönüĢümlü voltamogramlar ġekil. 

4.33‟ te verilmiĢtir.  

2/8 Cp-CoL 2/8 Cp-CuL 

2/8 Cp-FeL 
2/8 Cp-NiL 
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Voltamogramlar incelendiğinde, polimer yüzeylerinde, potansiyel uygulanması 

yükseltgenme bölgesinde özellikle CoL metal kompleksi için 1,8 V ve CuL metal 

kompleksi için 0,4 V ve 1,3 V da olmak üzere yükseltgenme pikleri mevcuttur. 

Voltammogramların aynı koĢullarda temiz Pt yüzeyinde alınan metal komplekslerine ait 

voltamogramlardan farklı oldukları görülmektedir.  Ġlk döngüden sonraki çevrimlerle 

yüzey özelliğinin değiĢmesinden kaynaklı akım artıĢları azalmaya baĢlamıĢtır. 

 

4.2.3.2. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 2/8-ML Filmlerin 

Kararlılıkları 

 

 

 

ġekil 4.34. Yüzeyinde NiL, CoL, CuL ve FeL Ġmmobilizasyon iĢlemi GerçekleĢtirilmiĢ 

farklı 2/8 monomer mol oranlarındaki çözeltide Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ 

Kopolimer filmlerinin (2/8 Cp-NiL, 2/8 Cp-CoL, 2/8 Cp-CuL ve 2/8 Cp-FeL) 0.1 M 

KCl çözeltisinde elde edilen voltamogramları. 

2/8 Cp-CoL 2/8 Cp-CuL 

2/8 Cp-FeL 2/8 Cp-NiL 
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2/8 monomer mol oranlarını içeren 0,5 M H2SO4 çözeltisinde Pt elektrot yüzeyinde 

sentezlenen 2/8 Cp filmlerine NiL, CoL, CuL ve FeL komplekslerinin immobilizasyon 

iĢlemi gerçekleĢtirildikten sonra filmlerin kararlılıklarını incelemek amacı ile 0.1 M KCl 

çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. ġekil 4.34‟ te verilen 

voltamogramlar incelendiğinde birinci çevrimden sonra gelen çevrimlerde çok belirgin 

akım değiĢimleri görülmemiĢtir. Akım düĢüĢlerinin az olması immobilizasyon iĢlemi 

gerçekleĢtirilmiĢ filmlerinin oldukça kararlı olduklarını göstermektedir. Ayrıca akım 

değerlerindeki bu kararlılık Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ olan polimer filmlerinin 

immobilizasyon iĢlemi sırasında bozulmadığını gösteren önemli bir kanıt niteliğindedir. 

4.2.3.3. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 2/8-ML Filmlerinin SEM 

Görüntüleri 

 

2/8 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer (2/8 Cp) filminin 

immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri ġekil 4.29‟ de 

verilmiĢtir. Ġmmobilizasyon iĢleminden önceki görüntü kıyaslama amaçlı verilmiĢtir. 

2/8 Cp kopolimerinin SEM görüntüsünden, p(BA) homopolimer yapısına p(A) 

biriminin katılması dolayısıyla yapısal katmanlar ve iç içe geçmiĢ karnabahar yapıların 

mevcudiyeti görülmektedir. Ġmmobilizasyon iĢleminden sonraki SEM görüntüleri 

incelendiğinde ise, immobilizasyondan sonra polimer filminin yüzeyinde metal 

kompleksinin tutunmasından kaynaklanan, CoL ve CuL komplekslerinin 

immobilizasyonuna ait yüzeylerde daha da dikkat çeken, kristal yapıdaki yeni oluĢumlar 

meydana geldiği,  gözenek yapısının değiĢtiği açıkça görülmektedir. Ġmmobilizasyon 

iĢleminden sonra 2/8Cp filminin yüzeyinde meydana gelen bu yeni oluĢumlar metal 

komplekslerinin, kopolimer film yüzeyine tutunduğunu büyük oranda desteklemektedir. 
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ġekil 4.35. 2/8 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri ((2/8 Cp-NiL, 2/8 Cp-CoL, 2/8 Cp-CuL ve 2/8 Cp-FeL) immobilizasyonu 

iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri. 

 

2/8 Cp 

2/8 Cp-CoL 2/8 Cp-CuL 

2/8 Cp-FeL 2/8 Cp-NiL 
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4.2.3.4. İmmobilizasyon İşlemi gerçekleştirilmiş 2/8-ML Filmlerinin UV-Vis 

Analiz Sonuçları 

 

2/8 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin immobilizasyon 

iĢleminden önceki ve sonraki UV-vis spektrumları Ģekil. 4.36, Ģekil 4.37 ve Ģekil.38‟ de 

verilmiĢtir. Spektrumlar incelendiğinde spektrumların tümünde aynı bölgelerde yaklaĢık 

olarak 320 nm ve 620 nm dolaylarında iki band görülürken, immobilizasyondan sonra 

alınan spektrumlarda (özellikle 2/8 Cp-NiL  spektrumunda daha belirgin) 450 nm 

civarında farklı bir band gözlenmektedir. 320 nm „de tüm spektrumlarda gözlenen band 

benzenoid halkasının π-π * geçiĢlerine karĢılık gelen K bandı soğurmasıdır (Yalçınkaya 

ve ark., 2008a). 620 nm dolaylarında aynı Ģekilde tüm spektrumlarda görülen geniĢ 

band ise n- π * geçiĢlerine karĢılık gelen qunonoid halkaya bağlı imin gruplarına ait R 

bandı soğurmasıdır. 450 nm civarındaki band ise metal komplesinin ligand-metal 

geçiĢleriyle ilgilidir. Bu bandın immobilizasyon iĢleminden sonra ortaya çıkması 

immobilizasyon iĢleminin gerçekleĢtiğine dair önemli bir kanıt niteliği taĢımaktadır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 4.36. 2/8 kopolimer filmine ait  UV-Vis spektrumu. 

 

2/8 Cp 
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ġekil 4.37. 2/8 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (2/8 Cp-CoL ve 2/8 Cp-CuL ) immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-

Vis spektrumları. 

  

2/8 Cp-CoL 

2/8 Cp-CuL 



69 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 4.38. 2/8 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (2/8 Cp-FeL ve  2/8 Cp-NiL) immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-

Vis spektrumları. 

2/8 Cp-FeL 

2/8 Cp-NiL 
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4.2.3.5. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 2/8-ML Filmlerinin SEM/EDAX 

Analiz Sonuçları 

 

 

 

Şekil 4.39. 2/8 Cp-CoL, 2/8 Cp-CuL, 2/8 Cp-FeL ve 2/8Cp-NiL yüzeyler için Co, Cu, 

Fe ve Ni elementlerinin EDAX element dağılım analizi. 

 

2/8 Cp-ML yüzeylere ait EDAX element dağılım analiz sonuçlarında (ġekil 

4.39‟ da) parlak renkli noktalar, elektrot yüzeyinde dağılmıĢ halde bulunan Cu, Co, Ni 

ve Fe metallerine ait sinyallere karĢılık gelmektedir. EDAX element analiz dağılım 

haritaları, metal komplekslerinin SEM analiz sonuçları ile uyumlu olarak 2/8 Cp film 

üzerine Schiff bazının tüm metallerine ait komplekslerinin immobilizasyonunu 

desteklemektedir. Yüzeylerde metaller dıĢında, yüzey bileĢimi ile uyumlu olarak, 

yüksek oranda C, yanısıra S, Cl ve O elementlerinin varlığı da belirlenmiĢtir.  

 

2/8 Cp-CoL 2/8 Cp- CuL 

2/8 Cp-FeL 
2/8Cp-NiL 
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4.2.4. 5/5 Cp yüzeyine Metal Komplekslerinin immobilizasyon ve karakterizasyon 

Çalışmaları  

 

4.2.4.1. 5/5 Cp yüzeyine Metal Komplekslerinin (ML) İmmobilizasyon İşlemi 

 

 

 

ġekil 4.40. 5/5 monomer mol oranlarındaki çözeltilerde Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ 

Cp filminin NiL, CoL, CuL ve FeL immobilizasyonu sırasında 0.15 M CH3CN-LiClO4 

çözeltisinde 50 mV tarama hızında alınan voltamogramlar. 

 

5/5 monomer mol oranındaki çözelti ortamında elde edilen Cp filmlerinin 0.05 g metal 

kompleksi çözünmüĢ 0,15 CH3CN-LiClO4 çözeltisinde alınan voltamogramları ġekil 

4.40‟ ta verilmiĢtir. Voltamogramlar incelendiğinde birbirlerine benzedikleri 

görülmektedir. Bütün voltamogramlarda anodik yönde 1,2 V civarında metal 

komplekslerinin oksidasyonuna ait olabileceği düĢünülen akım artıĢları görülmektedir. 

5/5 Cp-NiL 5/5 Cp-CoL 

5/5 Cp-CuL 
5/5 Cp-FeL 
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Sonraki çevrimlerde akım artıĢlarının azalmaya baĢlamıĢtır. Bu da yüzeyin sonraki 

çevrimler boyunca değiĢtiğini göstermektedir.  

 

4.2.4.2. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 5/5-ML Filmlerinin 

Kararlılıkları 

 

 
 

ġekil 4.41. Yüzeyinde NiL, CoL, CuL ve FeL Ġmmobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ 

farklı 5/5, monomer mol oranlarındaki çözeltide Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ 

Kopolimer filmlerinin (5/5cp-NiL, 5/5Cp-CoL, 5/5Cp-CuL ve 5/5Cp-FeL) 0.1 M KCl 

çözeltisinde elde edilen voltamogramları. 

5/5 Cp-NiL  5/5 Cp-CoL 

5/5 Cp-CuL 
5/5 cp-FeL 
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5/5 monomer mol oranlarındaki çözeltilerde Pt elektrot yüzeyinde sentezlenen 

Cp filmlerine NiL, CoL, CuL ve FeL kompoleksinin immobilizasyonu iĢlemi 

gerçekleĢtirildikten sonra filmlerin kararlılıklarını incelemek amacı ile 0,1 M KCl 

çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. ġekil 4.41‟ de verilen 

Voltamogramlar incelendiğinde birinci çevrimden sonra gelen çevrimlerde çok belirgin 

akım değiĢimleri görülmemiĢtir. Akım düĢüĢlerin çok düĢük olması immobilizasyon 

iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ filmlerinin oldukça kararlı olduklarını göstermektedir. Ayrıca 

akım değerlerindeki bu kararlılık Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ olan Cp filmlerinin 

immobilizasyon iĢlemi sırasında bozulmadığını gösteren önemli bir kanıt niteliğindedir. 

 

4.2.4.3. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 5/5-ML Filmlerinin SEM 

Görüntüleri 

 

 

5/5 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin 

immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri ġekil 4.42‟ de 

verilmiĢtir. Ġmmobilizsyon iĢleminden önceki görüntü kıyaslama amaçlı verilmiĢtir. 

ĠĢleminden sonraki SEM görüntüleri iĢlemden önceki görüntüler ile kıyaslandığında 

immobilizasyondan sonra kopolimer filminin yüzeyinde yeni oluĢumlar meydana 

geldiği açıkça görülmektedir. Nikel immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ filmin (5/5 Cp-

NiL)  yüzeyinde 5/5 Cp filminin yüzeyinden farklı olarak NiL kompleksine ait 

olabileceği düĢünülen yığınlar Ģeklinde küçük parçacıkların olduğu görülmektedir. Aynı 

Ģekilde 5/5 Cp-CoL filminin yüzeyinde kristal çubuklar Ģeklinde oluĢumların ortaya 

çıktığı,  5/5 Cp-CuL filminin yüzeyinde kalın çubuklar Ģeklinde oluĢumların meydana 

geldiği, 5/5 Cp-FeL filminin yüzeyinde ise ince kristal yapılar gibi kümelenmelerin 

yüzeye tutunduğu görülmektedir. Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra 5/5 Cp filminin 

yüzeyinde meydana gelen bu yeni oluĢumlar metal komplekslerinin kopolimer film 

yüzeyine tutunduğunu büyük oranda desteklemektedir. 
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ġekil 4.42. 5/5 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ koplimer filminin metal 

kompleksleri ((5/5 cp-NiL, 5/5 Cp-CoL, 5/5 Cp-CuL ve 5/5 Cp-FeL) immobilizasyonu 

iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri. 

5/5 Cp 

5/5 Cp-NiL 5/5 Cp-CoL 

5/5 Cp-CuL 
5/5 Cp-FeL 
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4.2.4.4. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 5/5-ML Filmlerinin UV-Vis 

Analiz Sonuçları 

 

UV-Vis analizleri immobilizasyon iĢleminden sonra polimer kaplama yüzeyine 

metal komplekslerinin tutunduğunu destekleyebileceği düĢüncesiyle yapıldı. Bunun için 

immobilizasyondan önce ve sonra polimer filmler dimetil sulfoksid (DMSO) içerisinde 

çözülerek analizler gerçekleĢtirildi. 5/5 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ 

kopolimer filminin immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki UV-vis spektrumları 

Ģekil. 4.43, Ģekil 4.44 ve Ģekil 4.45„ te verilmiĢtir. Spektrumlar incelendiğinde 

spektrumların tümünde aynı bölgelerde yaklaĢık olarak 320 nm ve 620 nm dolaylarında 

iki band görülürken, immobilizasyondan sonra alınan spektrumlarda (özellikle 5/5 Cp-

NĠL ve 5/5 Cp-CoL spektrumlarında daha belirgin) 450 nm civarında farklı bir band 

gözlenmektedir. 320 nm „de tüm spektrumlarda gözlenen band benzenoid halkasının π-π 

* geçiĢlerine karĢılık gelen K bandı soğurmasıdır. 620 nm dolaylarında aynı Ģekilde tüm 

spektrumlarda görülen geniĢ band ise n- π * geçiĢlerine karĢılık gelen qunonoid halkaya 

bağlı imin gruplarına ait R bandı soğumasıdır (Yalçınkaya ve ark., 2008a). 450 nm 

civarındaki band ise metal komplesinin ligand-metal geçiĢleriyle ilgilidir (Yalçınkaya 

ve Çakmak, 2016). Bu bandın immobilizasyon iĢleminden sonra ortaya çıkması 

immobilizasyon iĢleminin gerçekleĢtiğine dair önemli bir kanıt niteliği taĢımaktadır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

ġekil 4.43. 5/5 oranındaki kopolimer filmine ait  UV-Vis spektrumu. 

5/5 Cp 
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ġekil 4.44. 5/5 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (Cp-CoL, 5/5 Cp-CuL) immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis 

spektrumları. 

 

 

5/5 Cp-CoL 

5/5 Cp-CuL 
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ġekil 4.45. 5/5 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (5/5 Cp-FeL ve 5/5 cp-NiL,) immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis 

spektrumları. 

 

5/5 Cp-FeL 

5/5 Cp-FeL 
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4.2.4.5. İmmobilizasyon İşlemi Gerçekleştirilmiş 5/5-ML Filmlerinin 

SEM/EDAX Analiz Sonuçları 

 

   

 
 

ġekil 4.46. 5/5Cp yüzeyine ML (CuL, NiL, FeL, CoL) immobilizasyonu sonucu yüzey 

için metallere ait EDAX element dağılım analizi 

 

5/5Cp-ML yüzeylere ait EDAX element dağılım analiz sonuçlarında (ġekil 

4.46‟da) parlak renkli noktalar elektrot yüzeyinde dağılmıĢ halde bulunan Cu, Co, Ni ve 

Fe metallerine ait sinyallere karĢılık gelmektedir. EDAX element analiz dağılım 

haritaları, metal komplekslerinin SEM analiz sonuçları ile uyumlu olarak 5/5Cp film 

üzerine Schiff bazının tüm metallerine ait komplekslerinin immobilizasyonunu 

desteklemektedir. Yüzeylerde metaller dıĢında, yüzey bileĢimi ile uyumlu olarak, 

yüksek oranda C, yanısıra S, Cl ve O elementlerinin varlığı da belirlenmiĢtir.  

 

5/5Cp-CuL 5/5Cp-NiL 

5/5Cp-FeL 5/5Cp-CoL 
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4.2.5. 8/2 Cp yüzeyine Metal Komplekslerinin (ML) immobilizasyon ve 

karakterizasyon Çalışmaları  

 

4.2.5.1. 8/2 Cp yüzeyine Metal Komplekslerinin İmmobilizasyon İşlemi 

 

 

 

 

ġekil 4.47. 8/2 monomer mol oranlarındaki çözeltilerde Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ 

Cp filminin NiL, CoL, CuL ve FeL immobilizasyonu sırasında 0,15 M CH3CN-LiClO4 

çözeltisinde 0,1 Vs
-1

 tarama hızında alınan voltamogramlar. 

 

Ġmmobilizasyon iĢlemi sırasında platin elektrota kaplanmıĢ 8/2 oranındaki 

kopolimer filminin yüzeyine (8/2 Cp)  Schiff bazı metal kompleklerinin (ML : NiL, 

CoL, CuL ve FeL) immobilizasyon iĢlemi sırasında elde edilen dönüĢümlü 

voltamogramlar ġekil. 4.47‟ de verilmiĢtir.  

8/2Cp-CoL 8/2 Cp-CuL 

8/2 Cp-FeL 
8/2 Cp-NiL 
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Voltamogramlar incelendiğinde, polimer yüzeylerinde, potansiyel uygulanması 

ile, yükseltgenme bölgesinde metal komplekslerinin elektroksidasyonuna ait pikler 

içerdikleri,  ancak aynı koĢullarda temiz Pt yüzeyinde alınan metal komplekslerine ait 

voltamogramlardan farklı oldukları görülmektedir. Özellikle CoL, NiL ve FeL 

komplekslerinin immobilizasyonuna ait voltammogramlarda anodik yönde 0,8 V 

civarında metal komplekslerinin oksidasyonuna ait olabileceği düĢünülen yükseltgenme 

pikleri mevcuttur.  Ġlk döngüden sonraki çevrimlerle yüzey özelliğinin değiĢmesinden 

kaynaklı akım artıĢları azalmaya baĢlamıĢtır. 

 

4.2.5.2. İmmobilizasyon işlemi Gerçekleştirilmiş 8/2-ML elektrotların 

Kararlılıkları 

 

 
 

ġekil 4.48. Yüzeyinde NiL, CoL, CuL ve FeL Ġmmobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ 

8/2 monomer mol oranlarındaki çözeltide Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ Kopolimer 

filmlerinin (8/2 Cp-NiL, 8/2 Cp-CoL, 8/2 Cp-CuL ve 8/2 Cp-FeL) 0.1 M KCl 

çözeltisinde elde edilen voltamogramları. 

8/2Cp-CoL 8/2 Cp- CuL 

8/2 Cp-FeL 
8/2Cp-NiL 
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8/2 monomer mol oranlarındaki çözeltilerde Pt elektrot yüzeyinde sentezlenen 8/2 Cp 

filmlerine NiL, CoL, CuL ve FeL komplekslerinin immobilizasyon iĢlemi 

gerçekleĢtirildikten sonra filmlerin kararlılıklarını incelemek amacı ile 0.1 M KCl 

çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. ġekil 4.48‟ de verilen 

voltamogramlar incelendiğinde birinci çevrimden sonra gelen çevrimlerde çok belirgin 

akım değiĢimleri görülmemiĢtir. Akım değiĢimlerinin çok düĢük olması immobilizasyon 

iĢlemi gerçekleĢtirilmiĢ filmlerinin oldukça kararlı olduklarını göstermektedir. Ayrıca 

akım değerlerindeki bu kararlılık Pt elektrot yüzeyine kaplanmıĢ olan polimer 

filmlerinin immobilizasyon iĢlemi sırasında bozulmadığını gösteren önemli bir kanıt 

niteliğindedir. 

4.2.5.3. İmmobilizasyon işlemi gerçekleştirilmiş 8/2-ML Filmlerinin SEM 

Görüntüleri 

 

8/2 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ 8/2 Cp kopolimer filminin 

immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri ġekil 4.39‟ da 

verilmiĢtir. Ġmmobilizasyon iĢleminden önceki görüntü kıyaslama amaçlı verilmiĢtir. 

Ġmmobilizasyon iĢleminden sonraki SEM görüntüleri incelendiğinde 8/2 Cp 

kopolimerinin yüzeyinde, yüzeye metal kompleksinin tutunmasından kaynaklanan 

kristal yapıdaki yeni oluĢumlar meydana geldiği,  gözenek yapısının değiĢtiği açıkça 

görülmektedir. Bu oluĢumların 8/2 Cp-CoL yüzeyde yoğun küresel yapılar Ģeklinde, 8/2 

Cp-CuL yüzeyde daha büyük yapıda kristaller Ģeklinde ve 8/2 Cp-FeL yüzeyde ise ince 

çubuksu kristal yapılar Ģeklinde olmak üzere farklılık göstermesi özellikle dikkat 

çekicidir. Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra 8/2 Cp filminin yüzeyinde meydana gelen 

bu metal türüne bağlı olarak farklılık gösteren oluĢumlar metal komplekslerinin, 

kopolimer film yüzeyine tutunduğunu büyük oranda desteklemektedir. 
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ġekil 4.49. 8/2 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (8/2 Cp-NiL, 8/2 Cp-CoL, 8/2 Cp-CuL ve 8/2 Cp-FeL) immobilizasyonu 

iĢleminden önceki ve sonraki SEM görüntüleri. 

 

8/2 Cp 

8/2 Cp-CoL 
8/2 Cp-CuL 

8/2 Cp-FeL 8/2 Cp-NiL 
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4.2.5.4. İmmobilizasyon işlemi gerçekleştirilmiş 8/2-ML Filmlerinin UV-Vis 

Analiz Sonuçları 

 

8/2 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin (8/2 Cp) 

immobilizasyon iĢleminden önceki ve sonraki UV-vis spektrumları Ģekil. 4.50, Ģekil 

4.51 ve Ģekil 4.52‟ de verilmiĢtir. Spektrumlar incelendiğinde spektrumların tümünde 

aynı bölgelerde yaklaĢık olarak 320 nm ve 620 nm dolaylarında iki band görülürken, 

immobilizasyondan sonra alınan spektrumlarda (özellikle p(A)-NiL spektrumunda daha 

belirgin) 450 nm civarında farklı bir band gözlenmektedir. 320 nm „de tüm 

spektrumlarda gözlenen band benzenoid halkasının π-π * geçiĢlerine karĢılık gelen K 

bandı soğurmasıdır. 620 nm dolaylarında aynı Ģekilde tüm spektrumlarda görülen geniĢ 

band ise n- π * geçiĢlerine karĢılık gelen qunonoid halkaya bağlı imin gruplarına ait R 

bandı soğurmasıdır. 450 nm civarındaki band ise metal komplesinin ligand-metal 

geçiĢleriyle ilgilidir. Bu bandın immobilizasyon iĢleminden sonra ortaya çıkması 

Ġmmobilizasyon iĢleminin gerçekleĢtiğine dair önemli bir kanıt niteliği taĢımaktadır. 

Bu sonuçlar 8/2 Cp yüzeye metal komplekslerinin immobilizasyonu sonucu elde edilen 

spektrumlarla benzerlik göstermektedir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 4.50. 5/5 oranındaki kopolimer filmine ait  UV-Vis spektrumu. 

 

8/2 Cp 
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ġekil 4.51. 8/2 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (8/2 Cp-FeL ve 8/2 cp-NiL,) immobilizasyonu iĢleminden sonraki UV-Vis 

spektrumları. 

 

8/2Cp-CoL 

8/2Cp-CuL 
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ġekil 4.52. 8/2 monomer mol oranındaki çözeltide hazırlanmıĢ kopolimer filminin metal 

kompleksleri (8/2 Cp-NiL, 8/2 Cp-CoL, 8/2 Cp-CuL ve 8/2 Cp-FeL) immobilizasyonu 

iĢleminden sonraki UV-Vis spektrumları. 

8/2 Cp-FeL 

8/2 Cp-NiL 
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4.2.5.5. İmmobilizasyon işlemi gerçekleştirilmiş 8/2-ML Filmlerinin 

SEM/EDAX Analiz Sonuçları 

 

 
 

ġekil 4.53. 8/2 Cp-CoL, 8/2 Cp-CuL, 8/2 Cp-FeL ve 8/2 Cp-NiL yüzeyler için Co, Cu, 

Fe ve Ni elementlerinin EDAX element dağılım analizi. 

 

8/2 Cp-ML yüzeylere ait EDAX element dağılım analiz sonuçlarında (ġekil 

4.53‟ te) parlak renkli noktalar, elektrot yüzeyinde dağılmıĢ halde bulunan Cu, Co, Ni 

ve Fe metallerine ait sinyallere karĢılık gelmektedir. EDAX element analiz dağılım 

haritaları, metal komplekslerinin SEM analiz sonuçları ile uyumlu olarak 8/2 Cp film 

üzerine Schiff bazının tüm metallerine ait komplekslerinin immobilizasyonunu 

8/2Cp-CoL 
8/2 Cp-CuL 

8/2 Cp-FeL 
8/2 Cp-NiL 
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desteklemektedir. Yüzeylerde metaller dıĢında, yüzey bileĢimi ile uyumlu olarak, 

yüksek oranda C, yanısıra S, Cl ve O elementlerinin varlığı da belirlenmiĢtir.  

 

4.2.6. ICP-MS Analiz Sonuçları 

 

Ġmmobilizasyon sonrası elektrot yüzeylerinde tutunmuĢ durumdaki metal 

türlerinin kantitatif miktarları hakkında fikir sahibi olabilmek amacı ile kaplamaların 

Ġndüktif Olarak EĢleĢtirilmiĢ Plazma-Kütle Spektrometresi (ICP-MS) yöntemiyle 

analizleri Mersin Üniversitesi Merkezi AraĢtırma Laboratuvarında Agilent Marka 

7500ce Octopole Reaction System(Japan) model  cihaz kullanılarak yaptırılmıĢtır. 

 

Çizelge 4.1. p(BA), 2/8 Cp, 5/5 Cp, 8/2 Cp ve p(A) kaplı yüzeyler üzerine CoL, CuL, 

FeL ve NiL Schiff bazı metal komplekslerinin immobilizasyonu sonrasında modifiye 

elektrot yüzeylerindeki kaplamaların ICP-MS analiz sonuçları.  

 

Destek Materyal  

Co (ppm) 

 

Cu (ppm) 

 

Fe (ppm) 

 

Ni (ppm) 

p (BA) 3,96 28,93 5,34 1,48 

2/8 Cp 1,22 21,52 6,98 9,37 

5/5 Cp 1,92 39,0 3,46 3,43 

8/2 Cp 2,93 18,90 4,45 3,5 

p (A) 1,96 38,04 7,31 8,52 

 

Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra elde edilen filmler çok ince ve dolayısıyla çok 

hafif olduğundan yüzeyden sıyrılıp uygun bir Ģekilde tartılması mümkün olamadı. 

Bundan dolayı her bir metal kompleksinin (CuL, NiL, CoL, FeL) homopolimer ve tüm 

oranlardaki kopolimer kaplı yüzeylerde immobilizasyonu için ayrı ayrı 5‟er elektrot 

kaplandı ve kaplanan elektrotlar immobilizasyon iĢleminden sonra yaklaĢık olarak 5 ml 

sıcak deriĢik nitrik asit çözeltisinde sonikasyona tabi tutuldu. Böylece metal 

yüzeyindeki filmlerin yüzeyden sıyrılıp metallerin çözünmesi sağlandı. Daha sonra 

çözeltiye saf su eklenip 10 ml ye tamamlanarak analize hazır hale getirildi. 

ICP-MS analiz sonuçları, diğer analiz sonuçlarıyla uyumlu olarak, polimer 

kaplamalar üzerine metal komplekslerinin immobilizasyonunun gerçekleĢtiğini kanıtlar 



88 

niteliktedir. Sonuçlar değerlendirildiğinde tüm oranlar için en çok Cu metaline ait 

kompleksin yüzeyde tutunduğu dikkat çekmektedir. Ayrıca UV-Vis analiz sonuçlarında 

2/8 Cp-NiL ve p(A)-NiL yüzeyleri için spektrumda diğer nikel komplekslerine kıyasla 

Schiff bazı metal komplekslerinden kaynaklandığı düĢünülen belirgin soğurma bandları 

dikkat çekmektedir. ICP-MS analizlerinde de özellikle bu oranlar için Ni metal 

kompleksinin diğer Ni komplekslerine kıyasla miktarının daha yüksek olduğu 

görülmüĢtür. 

 

4.3. Hazırlanan Modifiye Yüzeylerin Elektrokatalitik Uygulamalarda 

Kullanımına Yönelik Çalışmalar 

Platin elektrot yüzeyine kaplanmıĢ Poli(o-amino benzil alkol) p(BA) ve poli(o-

anisidin) p(A) homopolimer ve farklı monomer mol oranlarında(o-aminobenzil alkol:o-

anisidin; 2:8, 5:5, 8:2) hazırlanan poli(o-aminobenzil alkol-ko-o-anisidin) kopolimer 

filmlerinin üzerine Salofen türevi Schiff bazı Cu(II), Co(II), Fe(III) ve Ni(II) metal 

komplekslerinin immobilizasyonu ile hazırlanan modifiye elektrotların, elektrokatalitik 

uygulamalarına yönelik çalıĢmalarda, öncelikle, çalıĢma grupları, metal türleri 

üzerinden belirlendi. Yine aynı Ģekilde modifiye elektrotların hangi biyolojik türler 

(dopamin, H2O2, Glukoz ve metanol) için katalitik aktivite çalıĢmalaranın yapılacağı 

elektrodun metal türüne bakılarak literatür çalıĢmaları ıĢığında karar verildi (Baghayeri 

ve ark., 2014; Li ve ark., 2017; Han ve ark., 2014). Bir Schiff bazı metal kompleksinin, 

homopolimer ve tüm monomer oranlarındaki kopolimer kaplamalar üzerine 

immobilizasyonu ile hazırlanan modifiye elektrotlar için, hedef analitler üzerindeki 

katalitik aktivitelerinin belirlenmesine yönelik çalıĢmalar yapıldı. Bu çalıĢmalar 

kapsamında, farklı pH ve farklı analit ortamları denendi. ÇalıĢmalar sonucunda hangi 

tür elektrodun hangi ortamda en iyi aktivite gösterdiği belirlendi.  

 

4.3.1. Yöntem 

Katalitik aktivite belirleme çalıĢmalarında Elektrokimyasal bir yöntem olan dönüĢümlü 

voltametri tekniği kullanıldı.  Yapılan çalıĢmalarda pH=2 fosfat tampon sistemi, pH=4,5 

asetik asit/Sodyum asetat tampon sistemi, pH=7 fosfat tampon sistemi ve Britton 

Robinson (BR) tampon sistemleri kullanılarak, pH değiĢimi ve destek elektrolit 
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değiĢiminin modifiye elektrotların hedef analitler üzerindeki katalitik aktivitelerine 

etkisi incelendi.  

pH=2 tamponu 0,1 M H3PO4 - NaH2PO4 çifti ile, pH=4,5 tamponu 0,1 M CH3COOH-

CH3COONa çifti ile ve pH=7 tamponu ise 0,1 M Na2HPO4 - NaH2PO4 çifti ile 

hazırlandı. Ayrıca geniĢ bir pH aralığında çalıĢma olanağı sunduğundan BR tampon 

sistemi pH=2, 4, 6, 8, 10 değerlerinde hazırlanarak destek elektrolit olarak denendi.  2.3 

mL CH3COOH, 2,7 mL H3PO4 ve 2,7 g H3BO3‟ ün 1 L distile suda çözülmesiyle 

hazırlanan BR tamponunun pH değeri 2 M NaOH ile arttırılarak istenen pH değerine 

sahip tampon çözeltiler elde edildi. Ġlave olarak metanol üzerinde katalitik aktivitenin 

belirlenmesi çalıĢmalarında literatürde karĢılaĢılan 0,5 M H2SO4 ve 0,5 M NaOH destek 

elektrolit ortamları çalıĢmalarda kullanıldı. Bu çözeltilerin 50 mL lik kısımlarına 0,1 M 

analit çözeltilerinden 1‟er mL lik hacimlerle eklemeler yapılarak, yalın Pt elektrot 

(çıplak=kaplamasız) ve modifiye elektrotların çalıĢma elektrodu olarak kullanıldığı 

koĢullarda,  analite ait elektrokimyasal davranıĢlar kıyaslandı. Bu Ģekilde, modifiye 

elektrodun analitler üzerinde Pt elektroda göre elektrokatalitik anlamda bir üstünlüğe 

sahip olup olmadığı, eğer sahipse, hangi destek elektrolit ve pH ortamında en yüksek 

katalitik aktivitenin görüldüğü belirlendi. 

  

4.3.2. CuL immobilizasyonu gerçekleştirilmiş Modifiye Elektrotların Katekol’ün 

Elektrokimyasal Yükseltgenmesi Üzerinde Katalitik Aktivitesinin Belirlenmesine 

Yönelik Çalışmalar 

 

Elektrokatalitik çalıĢmalarara öncelikle CuL immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ p(BA)-

CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL, 8/2 Cp-CuL ve p(A)-CuL modifiye yüzeylerin, Katekol 

üzerindeki katalitik aktivitesinin belirlenmesi çalıĢmaları ile baĢlandı. Analit olarak 0,1 

M katekol çözeltisinden farklı pH‟ya sahip ve farklı destek elektrolit türleri içeren 

tampon sistemlerine hacim eklemeleri yapılarak modifiye yüzeylerin analitler 

üzerindeki elektrokatalitik etkileri yalın elektrot ile kıyaslanarak karĢılıklı olarak 

değerlendirildi. katekol için pH ve destek elektrolit değiĢimine göre değiĢiklik 

gösterebilen yaklaĢık 0.0-1.0 V potansiyel aralığında gözlenen yükseltgenme piki 

dikkate alınarak katalitik aktivite incelendi. 
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ġekil. 4.54-4.61‟ da p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-

CuL modifiye elektrotların, farklı destek elektrolit ortamlarında katekolün 

elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar verilmiĢtir.  
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ġekil 4.54. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL 

modifiye elektrotların pH=4.5 CH3COOH/CH3COONa tampon çözeltisinde Katekol 

üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.55. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL modifiye 

elektrotların pH=7 fosfat tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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ġekil 4.56. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL modifiye 

elektrotların pH=2 Fosfat tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.57. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL 

modifiye elektrotların pH=2 BR tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik 

etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s 
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ġekil 4.58. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL modifiye 

elektrotların pH=4 BR tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.59. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL modifiye 

elektrotların pH=6 BR tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s . 
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Voltamogramlar incelendiğinde katalitik aktivitenin ortamın pH sı, destek 

elektrolit ve kopolimer yapısındaki monomer deriĢiminden kuvvetle etkilendiği 
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ġekil 4.61. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL modifiye 

elektrotların pH=10 BR tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar; 50 mV/s. 

 

 

ġekil 4.60. p(A)-CuL, p(BA)-CuL, 2/8 Cp-CuL, 5/5 Cp-CuL ve 8/2 Cp-CuL modifiye 

elektrotların pH=8 BR tampon çözeltisinde Katekol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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görülmektedir. Yalın Pt elektrotla modifiye elektrotlar arasında katekolün yükseltgenme 

pik akım değerleri kıyaslandığında en yüksek katalitik aktivitenin modifiye elektrotlar 

içinde p(A)-CuL ve 2/8-CuL elektrotlara ait olduğu görülmektedir. Ayrıca yüksek pH 

değerlerinde katalitik etkinin azaldığı belirlenmiĢtir. Yüksek aktivitiğe sahip 

elektrotlardan p(A)-CuL elektrodun en yüksek katalitik aktiviteye sahip olduğu destek 

elektrolit ortamının ise pik Ģekli de dikkate alındığında pH=2 BR tampon sistemi olduğu 

belirlenmiĢtir. Bunun yanında 2/8 Cp-CuL modifiye elektrot için ise en yüksek katalitik 

aktivitenin gözlendiği destek elektrolit ortamının pH=2 fosfat tampon ortamı olduğu 

görülmüĢtür.  

 

4.3.3. FeL immobilizasyonu gerçekleştirilmiş Modifiye Elektrotların H2O2’nin 

Elektrokimyasal Yükseltgenmesi Üzerinde Katalitik Aktivitesinin Belirlenmesine 

Yönelik Çalışmalar 

 

FeL immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL, 

8/2 Cp-FeL ve p(A)-FeL modifiye yüzeylerin elektrokatalitik aktivitelerinin 

incelenmesi çalıĢmalarında Hidrojen Peroksit (H2O2)  üzerindeki katalitik aktivite 

belirlenme çalıĢmaları gerçekleĢtirilmiĢtir.  Analit olarak 0,1 M H2O2 çözeltilerinden 

farklı pH‟ya sahip ve farklı destek elektrolit türleri içeren tampon sistemlerine hacim 

eklemeleri yapılarak modifiye yüzeylerin analitler üzerindeki elektrokatalitik etkileri 

yalın elektrot ile kıyaslanarak karĢılıklı olarak değerlendirilmiĢtir. H2O2 için pH ve 

destek elektrolit değiĢimine göre değiĢiklik gösterebilen yaklaĢık -0.8-1.6 V geniĢ 

potansiyel aralığında taramalarda gözlenen yaklaĢık 0.9 V civarındaki yükseltgenme 

piki dikkate alınarak katalitik aktivite incelenmiĢtir. 

ġekil. 4.62-4.69‟ de p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-

FeL modifiye elektrotların, farklı destek elektrolit ortamlarında hidrojen peroksitin 

elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar verilmiĢtir. 

 

 

 

 



95 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

P(BA)-FeL 

Pt Pt 
Pt 

Pt Pt 

2/8-FeL 
5/5-FeL 

8/2-FeL P(A)-FeL 

P(BA)-FeL 

Pt Pt Pt 

Pt 

Pt 

2/8-FeL 5/5-FeL 

8/2-FeL 

P(A)-FeL 

ġekil 4.62. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL modifiye 

elektrotların pH=2 Fosfat tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.63. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL 

modifiye elektrotların pH=4.5 CH3COOH/CH3COONa tampon çözeltisinde H2O2 

üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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ġekil 4.64. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL modifiye 

elektrotların pH=7 fosfat tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.65. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL modifiye 

elektrotların pH=2 BR tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar; 50 mV/s. 
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ġekil 4.66. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL modifiye 

elektrotların pH=4 BR tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.67. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL modifiye 

elektrotların pH=6 BR tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar; 50 mV/s . 
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Voltamogramlar incelendiğinde (ġekil 4.60- ġekil4.69) H2O2 yükseltgenmesi 

üzerindeki katalitik aktivitenin tüm kopolimer oranları için ortam pH‟sı ve destek 

elektrolit türünden kuvvetle etkilendiği belirlendi. Yalın Pt elektrotla modifiye 
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ġekil 4.69. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL 

modifiye elektrotların pH=10 BR tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik 

etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.68. p(A)-FeL, p(BA)-FeL, 2/8 Cp-FeL, 5/5 Cp-FeL ve 8/2 Cp-FeL modifiye 

elektrotların pH=8 BR tampon çözeltisinde H2O2 üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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elektrotlar arasında H2O2‟nin yükseltgenme pik akım değerleri kıyaslandığında tüm 

oranlardaki modifiye elektrotların katalitik aktivite gösterdiği görülmekle beraber en 

yüksek katalitik aktivitenin modifiye elektrotlar içinde 5/5-FeL elektroda ait olarak 

pH=7 PBS destek elektrolit ortamında olduğu görüldü.  

 

4.3.4. CoL immobilizasyonu gerçekleştirilmiş Modifiye Elektrotların glukozun 

Elektrokimyasal Yükseltgenmesi Üzerinde Katalitik Aktivitesinin Belirlenmesine 

Yönelik Çalışmalar 

 

CoL immobilizasyonu gerçekleĢtirilmiĢ p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL, 

8/2 Cp-CoL ve p(A)-CoL modifiye yüzeylerin daha önce yapılan çalıĢmalar dikkate 

alınarak glukoz üzerindeki elektrokatalitik aktivitesinin belirlenmesi çalıĢmaları yapıldı 

(Ģekil 4.70-Ģekil 4.77).  

Analit olarak 0,1 M Glukoz çözeltilerinden farklı pH‟ya sahip ve farklı destek 

elektrolit türleri içeren tampon sistemlerine hacim eklemeleri yapılarak modifiye 

yüzeylerin analitler üzerindeki elektrokatalitik etkileri yalın elektrot ile kıyaslanarak 

karĢılıklı olarak değerlendirildi. glukoz için pH ve destek elektrolit değiĢimine göre 

değiĢiklik gösterebilen yaklaĢık -1.0-1.5 V geniĢ potansiyel aralığında taramalarda 

gözlenen yaklaĢık 0.5 V civarındaki yükseltgenme piki dikkate alınarak katalitik 

aktivite incelendi. 

ġekil. 4.58-4.65‟ te p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-

CoL modifiye elektrotların, farklı destek elektrolit ortamlarında  ve farklı pH‟ larda 

glukozun elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar verilmiĢtir.  
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ġekil 4.70. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=2 Fosfat tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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ġekil 4.71. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=4.5 CH3COOH/CH3COONa tampon çözeltisinde Glukoz 

üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.72. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL 

modifiye elektrotların pH=7 Fosfat tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik 

etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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ġekil 4.73. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=2 BR tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.74. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=4 BR tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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Pt 
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P(BA)-CoL 

2/8-CoL 

2/8-CoL 

5/5-CoL 

5/5-CoL 

8/2-CoL 

8/2-CoL 

P(A)-CoL 

P(A)-CoL 

ġekil 4.75. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=6 BR tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.76. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=8 BR tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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Voltamogramlar incelendiğinde glukoz yükseltgenmesi üzerindeki katalitik 

aktivitenin ortam pH‟sı ve destek elektrolit türünden etkilendiği açıkça görülmektedir. 

kaplamasız Pt elektrotla modifiye elektrotlar arasında glukoz‟un yükseltgenme pik akım 

ve pik potansiyel değerleri kıyaslandığında en yüksek katalitik aktivitenin modifiye 

elektrotlar içinde 8/2-CoL elektroda ait olarak pH=7 PBS destek elektrolit ortamında 

olduğu görülmektedir. Voltamogramlar incelendiğinde glukoz elektrokimyasal 

yükseltgenme davranıĢı üzerinde katalitik aktiviteye sahip baĢka Cp oranlarının da 

mevcut olduğu görüldü. Bununla birlikte, pik akım ve pik potansiyel değerleri 

değerlendirildiğinde ve ortam pH‟sının biyolojik pH‟ya yakın olmasının kolaylık 

sağlayabileceği düĢüncesiyle pH=7 PBS tampon çözelti ortamı uygulamada daha 

kullanıĢlı olabileceği söylenebilir. 

 

4.3.5.  NiL immobilizasyonu gerçekleştirilmiş Modifiye Elektrotların metanolün 

Elektrokimyasal Yükseltgenmesi Üzerinde Katalitik Aktivitesinin Belirlenmesine 

Yönelik Çalışmalar 

 

Pt Pt Pt 

Pt 
Pt 

P(BA)-CoL 
2/8-CoL 5/5-CoL 

8/2-CoL P(A)-CoL 

ġekil 4.77. p(A)-CoL, p(BA)-CoL, 2/8 Cp-CoL, 5/5 Cp-CoL ve 8/2 Cp-CoL modifiye 

elektrotların pH=10 BR tampon çözeltisinde Glukoz üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 
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ġekil. 4.78-4.86‟ te p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-

NiL modifiye elektrotların, farklı destek elektrolit ortamlarında metanolün 

elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar verilmiĢtir. 
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ġekil 4.78. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=2 Fosfat tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.79. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL 

modifiye elektrotların pH=4.5 CH3COOH/CH3COONa tampon çözeltisinde 

metanol üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

2/8-NiL 

5/5-NiL 

8/2-NiL 

2/8-NiL 

5/5-NiL 

8/2-NiL 
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Pt 
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ġekil 4.80. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=7 Fosfat tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

Pt 
Pt 

ġekil 4.81. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=2 BR tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

2/8-NiL 

2/8-NiL 
5/5-NiL 

5/5-NiL 

8/2-NiL 

8/2-NiL 
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Pt 
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ġekil 4.82. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=4 BR tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin incelendiği 

voltamogramlar; 50 mV/s. 

Pt 

Pt Pt 

Pt 

Pt 

Pt 

Pt 

Pt 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

ġekil 4.83. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=6 BR tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

2/8-NiL 

2/8-NiL 5/5-NiL 

5/5-NiL 

8/2-NiL 

8/2-NiL 
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Pt 
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Pt 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

ġekil 4.84. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=8 BR tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

ġekil 4.85. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL modifiye 

elektrotların pH=10 BR tampon çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik etkisinin 

incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

2/8-NiL 

2/8-NiL 
5/5-NiL 

5/5-NiL 

8/2-NiL 

8/2-NiL 
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Voltamogramlar incelendiğinde metanol yükseltgenmesi üzerindeki katalitik 

aktivitenin ortam pH‟sı, destek elektrolit türü ve monomer oranlarından oldukça 

etkilendiği görülmektedir. Kaplamasız Pt elektrotla modifiye elektrotlar arasında 

metanol‟un yükseltgenme pik akım ve pik potansiyel değerleri kıyaslandığında en 

yüksek katalitik aktivitenin modifiye elektrotlar içinde 2/8-NiL elektroda ait olarak 0.5 

M H2SO4 destek elektrolit ortamında olduğu görülmektedir. 

  

Pt 

Pt 

Pt 

Pt 

Pt P(BA)-NiL 

P(A)-NiL 

ġekil 4.86. p(A)-NiL, p(BA)-NiL, 2/8 Cp-NiL, 5/5 Cp-NiL ve 8/2 Cp-NiL 

modifiye elektrotların 0.5 M H2SO4 çözeltisinde metanol üzerindeki katalitik 

etkisinin incelendiği voltamogramlar; 50 mV/s. 

2/8-NiL 

5/5-NiL 

8/2-NiL 



109 

5. SONUÇ ve ÖNERİLER 

 

1. Poli(o-amino benzil alkol-ko-o-anisidin) kopolimer filmleri platin elektrot yüzeyine 

üç elektrot yöntemi kullanılarak, dönüĢümlü voltametri tekniği (CV) ile toplam 

monomer deriĢimi 0.1 M olacak Ģekilde farklı monomer mol oranları (o-amino 

benzil alkol:o-anisidin 10:0, 8:2, 5:5, 2:8, 0:10) içeren 0.5 M sülfürik asit 

çözeltisinde, 0.2-1.6 V potansiyel aralığında, 50 mV tarama hızı kullanılarak 

sentezlendi. Bütün oranlardaki çözeltilerde yüzeyi kapatıcı filmler elde edildi.  

2. Kopolimer filmlerin SEM görüntülerinin, monomer filmlerinden oldukça farklı 

olduğu görülmüĢtür. Farklı monomer mol oranlarındaki çözeltilerde (o-amino benzil 

alkol:o-anisidin 10:0, 8:2, 5:5, 2:8 0:10) hazırlanan kopolimer filmlerin SEM 

görüntüleri kendi aralarında karĢılaĢtırıldıklarında monomer mol oranları değiĢtikçe 

kopolimer filmlerin yüzey yapılarının farklı olduğu görülmüĢtür. O-amino benzil 

alkol oranı arttıkça yüzeyde oluĢan kopolimer filmlerin gözenek büyüklüklerinin 

azaldığı ve dolayısıyla yüzeyin giderek daha düz bir yapıda olduğu belirlenmiĢtir.  

3. Termogramlar incelendiğinde birbirlerinden farklılık gösterdikleri görülmüĢtür. 

Bunun yanında diyagramlar kıyaslandığında poli(o-anisidin) filminin termal 

dayanıklılığının diğer filmlere göre daha iyi olduğu, 5/5 oranındaki kopolimer film 

örneğinin de poli(o-amino benzil alkol) filminden daha kararlı olduğu söylenebilir. 

Sonuçlar o-anisidin monomerinin o-amino benzil alkole göre oluĢan filmin termal 

kararlılığını arttırdığını düĢündürmüĢtür. 

4. Kopolimer filmlerinin elektrokimyasal davranıĢları hakkında bilgi elde edebilmek 

için Platin yüzeyine kaplanmıĢ farklı monomer mol oranlardaki çözeltilerde (o-

amino benzil alkol:o-anisidin 10:0, 8:2, 5:5, 2:8 0:10)  sentezlenen kopolimer 

filmlerinin 0.1 M KCl çözeltisinde dönüĢümlü voltamogramları alınmıĢtır. Elde 

edilen voltamogramlar 5/5 oranındaki kopolimer filmin kısmen de olsa en iyi 

kararlılığa sahip olduğunu göstermiĢtir.   

5. Metal komplekslerinin filmlerinin SEM ve EDAX görüntülerinde gözlemlenen 

yapılar immobilizasyon iĢleminden sonra kopolimer filmlerin yüzeyinde çok net bir 

Ģekilde görülmüĢtür.  

6. Ġmmobilizasyon iĢleminden sonra filmlerin elektrokimyasal kararlılıklarını ve 

immobilizasyon iĢlemi sırasında herhangi bir bozulmaya uğrayıp uğramadıklarını 
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anlamak için 0.2-0.6 V arasında dönüĢümlü voltamogramları elde edilmiĢtir. 

Bulunan sonuçlar kopolimer filmlerin immobilizasyon iĢlemi sırasında herhangi bir 

bozulmaya uğramadığını, aksine metal kompleksleri tutunduktan sonra 

elektrokimyasal kararlılıklarının arttığı görüĢmüĢtür. 

7. Elektrokatalitik çalıĢmalar sonucunda, metal kompleksi immobilizasyonu 

gerçekleĢtirilmiĢ kopolimer filmlerin farklı pH değerlerindeki destek elektrolit 

ortamlarında, farklı monomer oranlarında hazırlanan kopolimer filmler için H2O2, 

glukoz ve metanol üzerinde katalitik etkiye sahip olduğu belirlenmiĢtir. Bu durum, 

modifiye elektrotların katalitik aktivitesinin sadece yüzeydeki immobilizasyonu 

gerçekleĢtirilmiĢ metal türüyle iliĢkili olmadığını, monomer oranları değiĢtikçe 

kopolimer film yapısının değiĢmesinden dolayı katalitik aktivitenin değiĢtiğini, aynı 

zamanda da ortam destek elektrolit türü ve pH değiĢiminin de katalitik aktivite 

üzerinde ekili olduğunu göstermiĢtir. 

8. Salofen türevi Shiff bazının Fe(III) kompleksi immobilizasyonu ile hazırlanan 

farklı monomer mol oranlarındaki kopolimer destek materyalle kaplı modifiye 

elektrotlardan H2O2‟nin elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerinde en iyi katalitik 

aktiviteyi 5/5 oranındaki kopolimer destek materyal pH=7 PBS destek elektrolit 

ortamında göstermiĢtir.  

9. Salofen türevi Shiff bazının Co(II) kompleksi immobilizasyonu ile hazırlanan farklı 

monomer mol oranlarındaki kopolimer destek materyalle kaplı modifiye 

elektrotlardan glukoz‟un elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerinde en iyi katalitik 

aktiviteyi 8/2 oranındaki kopolimer destek materyal pH=7 PBS destek elektrolit 

ortamında göstermiĢtir.  

10. Salofen türevi Shiff bazının Ni(II) kompleksi immobilizasyonu ile hazırlanan farklı 

monomer mol oranlarındaki kopolimer destek materyalle kaplı modifiye 

elektrotlardan metanol‟ün elektrokimyasal yükseltgenmesi üzerinde en iyi katalitik 

aktiviteyi 2/8 oranındaki kopolimer destek materyal 0.5 M H2SO4 destek elektrolit 

ortamında göstermiĢtir.  

11. Yapılan elektrokatalitik çalıĢmalar sonucunda elde edilen değerler Schiff bazı metal 

komplekslerinin katalitik uygulamalarda polimer yüzeye immobilizasyon 

sonucunda enzimler gibi kullanılabileceğini göstermiĢtir. Schiff bazı metal 

komplekslerinin bu alanda kullanım olanağı bulması ile uygulamada enzimlerin 
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kullanımına yönelik aksaklıkların giderilmesinde önemli bir katkı sağlayacağı 

düĢünülmektedir.  

12. Bundan sonraki çalıĢmalarda platin elektrot yüzeyine sentezlenen kopolimer 

filmlerin farklı metal komplekslerinin immobilizasyon iĢlemi gerçekleĢtirildikten 

sonra farklı türlere karĢı katalitik etkileri incelenebilir. Bunun yanında kopolimer 

filmler farklı metal elektrotlara kaplanarak ve Schiff bazları metal kompleksi 

immobilizasyonu gerçekleĢtirilerek aynı Ģekilde elektrokatalitik özellikleri 

incelenebilir. 

13. Sentezlenen kopolimer filmlerinin, daha baĢka özellikleri araĢtırılarak, bilinen diğer 

iletken polimer filmlerin kullanıldığı alanlarda kullanımlarıyla ilgili çalıĢmalar ve 

uygulamalar yapılabilir.  
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