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Ozet: Bu calismada 4 adet siilfonamit grubu bilesigin (siilfonilamit, siilfodiazin, siilfometazin,
siilfomonometoksin) kromatografik davranislari, polipiroliin potansiyometrik dedektdr olarak kullanildig:
HPLC yontemi ile incelenmistir. %15, 30, 40 ve 50 (v/v) asetonitril-su ikili karigimlarinda pH 1,5-7,0
araliginda hazirlanan Britton-Robinson tampon ¢ozeltileri kullanilarak asetonitril-su oran1 ve pH etkisi
belirlenmistir. ~ Polipirol =~ potansiyometrik  dedektdr, camst  karbon  yiizeyinde  piroliin
elektropolimerizasyonu ile hazirlanmistir. Bilesiklerin tayin limitleri siilfonilamit igin 1,92.10° M;
siilfodiazin i¢in 2,12.10% M; siilfomerazin icin 1,83.10° M; siilfomonometoksin i¢in 1,25.10° M olarak
hesaplanmustir.

Anahtar Kelimeler: Siilfonamit, Polipirol, Potansiyometrik dedektor, HPLC

Use of Polypyrrole as a Potentiometric Detector in High
Performance Liquid Chromatography

Abstract: In this study, the chromatographic behaviors of four sulfonamides (sulfanilamide, sulfadiazine,
sulfamerazine, sulfamonomethoxine) were investigated by a HPLC using polypyrrole as a potentiometric
detector. The effect of acetonitrile-water ratio and pH were determined for %15, 30, 40 and 50 (v/v)
acetonitrile/water binary mixture between pH 1.5 and 7.0 prepared Britton-Robinson buffers,. The
polypyrrole potentiometric detector was prepared by electropolymerization on the surface of glassy
carbon. Detection limits of these compounds were calculated as: 1.92.10° M for sulfanilamide; 2.12.10°
M for sulfadiazine; 1.83.10°° M for sulfamerazine; 1.25.10"° M for sulfamonomethoxine.
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1. Giris

Iletken polimerlerin  kromatografik uygulamalari, sivi  kromatografisi  (LC)
dedektdrlerinin yani sira gaz ve sivi kromatografi i¢in kolon dolgu malzemesi (sabit faz)
hazirlanmas1 ve son yillarda kapiler elektroforez ile elektromigrasyon ayirmalardaki
kullanimlarin1 kapsamaktadir [1-4].

Iletken polimerlerin sivi kromatografide elektrokimyasal dedektdr olarak kullanilmasi
bazi  avantajlar  sunmaktadir.  Dedektorlerin = hazirlanmasinda  polimerlerin
elektrokimyasal yontemle sentezlenmesi biiyiik kolayliklar saglamaktadir. Polimerlerin
cesitli maddeler ile katkilanmasi ile bilesiklere karsi hassasiyet ve segicilikleri
artirilabilir. En yaygin uygulamalar iletken polimerler ile modifiye edilmis elektrotlara
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sahip amperometrik dedeksiyondur. Kloriir iyonlar1 igeren polipirol filmleri ile elekto-
inaktif anorganik anyonlarin amperometrik tayinleri iyon kromatografi yonteminde
kullanilmig ve farkli gerilim dalga formu ve farkli akim Ornekleme uygulanarak
secicilikte degisiklikler elde edilmistir. Ayirmanin segiciligi uygulanan gerilimin dalga
formuna, puls ilizerinde akim 6rnekleme noktasina ve polimer bilesimine bagli olarak
degismektedir [5-8]. Cesitli polipirol modifiye elektrotlara sahip puls amperometri
yontemi, halo-asetik asitlerin anyon kromatografisindeki tayinlerinde; altin elektrot
tizerinde elektrokimyasal olarak biriktirilen poli(o-fenilendiamin)’in  kullanildig1
amperometrik tayin ise tek kolonlu iyon-exclusion kromatografisi yonteminde elektro
inaktif anyonlarin ayrimi i¢in kullanilmistir [9,10].

Iletken polimerler ile modifiye edilmis potansiyometrik dedektdrler sivi kromatografi
yonteminde yaygin olarak kullanilmaktadir. Potansiyometrik dedektérde kullanilan
elektrot, polikarbonat ve fenilen vinilen trimerinin karisimi ile iyodiir iyonunu igeren
iletken materyalin camsi karbon elektrot {izerine kaplanmasi ile hazirlanmistir.
Hazirlanan bu sensor organik asitlerin ayrilmasinda dedektor olarak kullanilmistir [11].
Polipirol ve asir1 ylikseltgenmis polipirol, iyon kromatografisinde anyonlar ve katyonlar
icin potansiyometrik dedektor olarak kullanilmistir. Bu c¢alismada hem tek yiiklii ve de
iki yiiklii katyonlar ayn1 zamanda saptanmustir [12].

Siilfonamitler, ¢ok uzun yillardan beri gerek insan sagligi gerekse veterinerlik
uygulamalarinda yaygin sekilde kullanilan antibakteriyel ilaglardir. Saglik agisindan
hayvansal kaynakli gida iiriinlerinde siilfonamit kalintilarinin tayini giiniimiizde biiyiik
onem arz etmektedir. UV, DAD ve florometrik dedektorlerin kullanildigt HPLC
yontemi, siilfo grubu ilaglarin belirlenmesinde yaygin olarak kullanilmaktadir [13-16].
Siilfonamit grubu ilaglarin tayini i¢in elektrokimyasal dedektorlii (ECD-HPLC) yiiksek
performanslt  sivi  kromatografisinin  kullanildigi az sayida ¢aligma vardir.
Elektrokimyasal dedektdor sistemlerinde  genellikle amperometrik  yontemler
kullanilmigtir [17,18].
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Sekil 1. Calisilan siilfonamitlerin yapilari.

Bu c¢alismada siilfonilamit, siilfodiazin, siilfomerazin ve siilfomonometoksinin tayini
icin potansiyometrik dedektorliit HPLC yontemi kullanilmistir. Bu amagla dedektoriin
camsi karbon c¢alisma elektrodu, polipirol ile modifiye edilmistir. Bilesiklerin
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kromatografik davranislari, % 15-30-40-50 (v/v) asetonitril-su karigimlarinda pH 1,5 ve
7,0 araligindaki Britton-Robinson tampon ¢ozeltilerinde incelenmistir.

2. Materyal ve Metot

Deneylerde kullanilan kimyasal maddeler analitik veya HPLC safliktadir ve ticari olarak
temin edilmistir. Pirol kullanilmadan Once vakum altinda distillenmistir. Calismada
direnci 18 MQ cm olan deiyonize su kullanilmistir.

Kromatografik 6l¢iimler Dionex P680 pompa, YMC Pack ODS-AM (5um, 250 mm x
4,6 mm ID) end-capped kolon ve BAS CC-5E akis hiicresinin bulundugu sivi
kromatografi cihazi ile gerceklestirilmistir. Akis hizi 1 mL/dakika ve enjeksiyon hacmi
20 pL’dir. Tim olgiimler boyunca akis hiicresinin sicakligi 25+1 °C olarak sabit
tutulmustur. Elektrokimyasal calismalarda Autolab PGSTAT 100
Potentiostat/Galvanostat cihazi, ¢alisma elektrodu olarak camsi karbon, referans elektrot
olarak Ag/AgCl ve karsit elektrot olarak Pt telden olusan tiglii elektrot sistemi
kullanilmigtir. Tampon ¢ozeltilerin pH 6lgiimleri Mettler Toledo MA 235 pH / iyon
analiz cihazi ve Mettler Toledo InLab 416 Ag/AgCl kombine cam elektrodu ile
yapilmistir. Tampon ¢ozeltilerin pH ayarlamalarinda [UPAC kurallarina gore potasyum
asit fitalatin ¢calisilan ortamlara 6zgii referans pH degerleri kullanilmistir. pH elektrodu,
okunan degerlerin kararli olabilmesi i¢in c¢alisilan asetonitril-su karisiminda
bekletilmistir. Her bir ortam i¢in hazirlanan potasyum asit fitalat ¢ézeltisinin baglangic
potansiyel degeri belirlenmistir. Takiben her bir tampon ¢ozeltinin pH degeri 1,5-7,0
araliginda olacak sekilde ayarlanmistir.

2.1. Polipirol Potansiyometrik Dedektoriin Hazirlanmasi

Polipirol potansiyometrik dedektér, 0,1 M pirol monomeri ve 0,1 M TBAP destek
elektroliti iceren 10 mL’lik asetonitril ¢dzeltisinde hazirlanmistir. Dedektoriin camsi
karbon elektrot ylizeyi —0,6 V ile +1,4 V gerilim araliginda ve 100 mV/s tarama hizinda
doniistimlii voltametri yontemi ile 5 dongii alinarak polipirol ile kaplanmistir. Modifiye
edilen potansiyometrik dedektér 12 saat asetonitrilde bekletildikten sonra cihaza
takilmustir

2.2. Kullanilan Cozeltiler

Siilfonamitlerin kromatografik davranislar1 4 farkli asetonitril- su ikili karisiminda
(%15, 30, 40 ve 50 (v/v)) ve 8 farkli pH degerinde (1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 7,0)
hazirlanan Britton-Robinson tamponlarinda incelenmistir.

Caligilan asetonitril-su ikili karigiminda 0,04 M borik asit, 0,04 M asetik asit ve 0,04 M
fosforik asit igeren stok Britton-Robinson ¢dzeltileri hazirlanmis ve yine calisilan
asetonitril-su ikili karistminda hazirlanan 1,0 M NaOH c¢ozeltisi ile tampon ¢ozeltilerin
pH’s1 ayarlanmistir. Mobil faz 0,45 pum capl filtreden gegcirildikten sonra 15 dakika
ultrasonik banyoda bekletilmistir. Potasyum asit fitalat, c¢alisilan asetonitril-su
ortaminda 0,05 molal derisimde hazirlanarak primer standart pH referans ¢ozeltisi
olarak kullanilmistir [19]. Tiim siilfonamit stok ¢ozeltileri 1000 ppm olarak hazirlanmis
ve +4 °C’da saklanmistir. Bu ¢6zeltiler enjeksiyondan 6nce mobil faz ile seyreltilmistir.
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3. Bulgular

Siilfonamitlerin kromatografik davranislari, polipirol potansiyometrik dedektorlii sivi
kromatografi yontemi ile incelenmistir. Dedektoriin camsi karbon ¢aligma elektrodu,
polipirol ile modifiye edilmistir. Bu amagla 0,1 M pirol ve 0,1 M TBAP iceren
asetonitril ¢ozeltisinde -0,6 V ile +1,40 V arasinda 5 dongiilii gerilim taramasi
uygulanarak camsi karbon yiizeyi polipirol filmi ile kaplanmistir (Sekil 2).
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Sekil 2. Dedektoriin GC yiizeyinde (0,1 M TBAP+0,1 M pirol/ ACN) gerilim taramali elektroliz ile biriktirilen filmin
coklu dongii voltamogrami. Tarama hizt 100mV/s.

Polipiroliin olusum ve biiyiime voltamogamlar1 incelendiginde, +0,35 V civarinda genis
bir ylikseltgenme piki ile +0,20 V civarinda genis bir indirgenme piki gézlenmektedir.

3.1. Siilfonilamidin Kromatografik Davranist
Polipiroliin potansiyometrik dedektor olarak kullanildigt HPLC yontemiyle elde edilen

1000 ppm siilfonilamide ait kromatogram Sekil 3°de verilmistir. Siilfonilamidin
alikonma zamani 3,5 dakika olarak belirlenmistir.

=i+

i

Sekil 3. 1000 ppm siilfonilamidin kromatogrami. Hareketli faz: Akis hizt 1mL/dakika olan %50 ACN-su
(v/v) Britton-Robinson tampon ¢dzeltisi (pH=2,5).
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Siilfonilamidin kromatografik davranis1 4 farkli asetonitril derisiminde ve 8 farkli pH
degerinde hazirlanan Britton-Robinson tamponlarinda incelenmis ve
kromatogramlardan pik yiiksekliginin (gerilim farkinin) maksimum oldugu tampon
¢Ozelti belirlenmistir (Sekil 4).
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Sekil 4. 1000 ppm siilfonilamidin pH- gerilim fark: grafigi.

Siilfonilamit i¢cin maksimum gerilim farki % 50 (v/v) asetonitril-su ikili karisiminda
hazirlanan (pH 2,5) Britton-Robinson tampon ¢6zeltisinde saptanmistir Bu ¢ozeltide 5-
250 ppm araligindaki siilfonamit derisimlerine karsi kromatogramlardaki pik gerilim
farklar grafige gegcirilerek derisim ile gerilim farklar1 arasinda iliski incelenmistir (Sekil
5).
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Sekil 5. 5-250 ppm arasinda degisen siilfonilamit derigimlerine kars1 ECD-HPLC ile elde edilen gerilim farklarinin
grafigi.
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Yukaridaki grafik incelendiginde 5-75 ppm arasindaki siilfonilamit derigimleri ile ECD-
HPLC yontemiyle elde edilen kromatogramlardaki pik yiikseklikleri (gerilim farki)
arasinda lineer bir degisimin oldugu goriilmektedir (R*=0,9982).

3.2. Siilfodiazinin Kromatografik Davranisi

Siilfodiazinin kromatografik davranigi farkli asetonitril derisimlerinde ve farkli pH
degerlerinde  hazirlanan  Britton-Robinson = tamponlarinda  incelenmis  ve
kromatogramlardan pik gerilim farkinin maksimum oldugu tampon ¢dzelti
belirlenmistir (Sekil 6).
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3

Sekil 6. 1000 ppm siilfodiazinin pH- gerilim farki grafigi.

Siilfodiazin i¢in maksimum gerilim farki % 50 (v/v) asetonitril-su karisiminda pH
3,0’de hazirlanan Britton-Robinson tampon c¢ozeltisinde saptanmistir (Sekil 6). Bu
cozeltide 5-250 ppm araligindaki siilfodiazin derigimlerine karst kromatogramlardaki
pik gerilim farklar grafige ge¢irilmistir (Sekil 7).
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Sekil 7. 5-250 ppm arasinda degisen siilfodiazin derisimlerine karsit ECD-HPLC ile elde edilen gerilim farklarinin
grafigi.
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5-250 ppm arasindaki siilfodiaizin derisimleri ile ECD-HPLC yontemiyle elde edilen
kromatogramlardaki pik yiikseklikleri (gerilim farki) arasinda lineer bir degisimin
oldugu bulunmustur (R*=0,9973).

3.3. Siilfomerazinin Kromatografik Davranist

Siilfomerazinin pik yiiksekliginin maksimum oldugu ortami belirlemek amaciyla farkli
asetonitril derisimlerinde ve farkli pH degerlerinde hazirlanan Britton-Robinson
tamponlar1 kullanilmistir (Sekil 8).
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Sekil 8. 1000 ppm siilfomerazinin pH- gerilim fark: grafigi.

Siilfomerazin i¢in maksimum gerilim farki % 50 (v/v) asetonitril-su karisiminda
hazirlanan Britton-Robinson tampon ¢ozeltisinde saptanmistir (pH 2,5). Bu ¢ozeltide 5-
250 ppm araligindaki siilfomerazin derigimlerine kars1 kromatogramlardaki pik gerilim
farklar1 grafige gecirilmistir (Sekil 9).
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Sekil 9. 5-250 ppm arasinda degisen siilfomerazin derisimlerine karst ECD-HPLC ile elde edilen gerilim farklarinin
grafigi.

Yukaridaki grafik incelendiginde 5-75 ppm arasindaki siilfomerazin derisimleri ile
ECD-HPLC yontemiyle elde edilen kromatogramlardaki pik yiikseklikleri (gerilim
farki) arasinda lineer bir degisim (R?=0,9991); 75 ppm’den sonra lineerlikten saptig
goriilmektedir.

3.4. Siilfomonometoksinin Kromatografik Davranisi

Siilfomonometoksin i¢in maksimum gerilim farki % 50 (v/v) asetonitril-su karistminda
hazirlanan Britton-Robinson tampon ¢ozeltisinde saptanmistir (pH 3,0). Derisim ile
gerilim faklar1 arasindaki iligkinin belirlenmesi amaciyla, bu ¢ozeltide 5-250 ppm
araligindaki siilfomonometoksin derigimlerine karsi kromatogramlardaki pik gerilim
farklar1 grafige gecirilmistir (Sekil 11).
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Sekil 10. 1000 ppm siilfomonometoksinin pH- gerilim fark: grafigi.

AE/ mV
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Sekil 11. 5-250 ppm arasinda degisen siilfomonometoksin derisimlerine karst ECD-HPLC ile elde edilen gerilim
farklarinin grafigi.

5-75 ppm arasindaki siilfomonometoksin derisimleri ile ECD-HPLC yontemiyle elde
edilen kromatogramlardaki pik yiikseklikleri (gerilim farki) arasinda lineer bir
degisimin saplanmistir (R*=0,9997).

4. Tartisma ve Sonug¢

Bu calismada polipirol elektrot bir akis hiicresine yerlestirilmis ve bu hiicre analitik
ayirim kolonunun eluent c¢ikisina baglanarak potansiyometrik dedektor olarak
kullanilmigtir. Siilfonamitlerin % 15-30-40-50 (v/v) asetonitril-su karigimlarinda pH 1,5
ve 7,0 aralifindaki Britton-Robinson tampon ¢ozeltilerinde polipirol potansiyometrik
dedektorlii HPLC yontemi ile licer kez yapilan (N=3) enjeksiyonlar1 sonucunda elde
edilen gerilim farklar1 ve hesaplanan % bagil standart sapma degerleri Cizelge 1 ile 4
arasinda verilmistir.

Cizelge 1. Siilfonilamidin pik gerilim farklarinin (mV) ACN-su oran1 ve pH ile degisimi

ACN-su %15 %30 %40 %50
pH  (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS)

1,5 4463 (1,16) 5,880 (1,09) 6,220 (1,03) 9,280 (0,88)
2,0 10,54 (1,03) 12,98 (0,80) 15,84 (0,81) 19,60 (0,92)
2,5 15,09 (0,83) 20,13 (0,79) 26,10 (0,75) 27,90 (0,72)
3,0 7,934 (1,06) 10,48 (0,82) 14,97 (1,07) 17,26 (0,96)
3,5 5318 (1,13) 6,630 (1,07) 8,182 (0,97) 9,902 (1,05)
40 4,083 (0,97) 4346 (1,24) 5,775 (1,10) 6,853 (1,00)
45 3,476 (1,32) 4,126 (0,97) 4729 (1,18) 5,556 (0,89)
7,0 2,590 (1,20) 3,034 (1,25) 4,002 (1,20) 4340 (1,11)
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Cizelge 2. Siilfodiazinin pik gerilim farklarinin (mV) ACN-su oran1 ve pH ile degisimi

ACN-su %15 %30 %40 %50
pH (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS)
1,5 4,140 (1,02) 5,046 (1,05) 6,232 (0,94) 7,810 (0,96)
2,0 5,170 (0,96) 7,201 (0,81) 9,842 (1,03) 12,07 (0,98)
2,5 7,810 (0,84) 12,08 (0,82) 18,42 (0,76) 21,57 (0,77)
3,0 15.92 (0,71) 22,88 (0,70) 24,30 (0,77) 27,91 (0,65)
3,5 7,564 (0,89) 10,29 (0,93) 15,25 (0,72) 19,37 (0,74)
4,0 3,426 (0,91) 4,794 (0,90) 7,940 (0,86) 10,545 (0,73)
4,5 2,930 (1,29) 4,055 (1,14) 5,332 (1,02) 6,973 (0,78)
7,0 1,734 (1,26) 3,240 (1,19) 4,183 (1,27) 4,784 (1,08)
Cizelge 3. Siilfomerazinin pik gerilim farklarmin (mV) ACN-su oran1 ve pH ile degisimi
ACN-su %15 %30 %40 %50
pH (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS)
1,5 5,930 (1,01) 7,964 (0,96) 11,95 (1,11) 17,67 (0,87)
2,0 10,23 (0,84) 17,75 (0,83) 20,12 (0,83) 22,98 (0,77)
2,5 18,13 (0,87) 22,47 (0,73) 24,71 (0,62) 28,24 (0,87)
3,0 8,114 (0,97) 15,09 (0,82) 17,71 (0,73) 20,13 (0,72)
3,5 6,075 (0,91) 11,27 (0,77) 13,38 (1,05) 15,09 (0,93)
4,0 4,84 (1,01) 7,145 (1,09) 8,83 (0,89) 10,81 (0,96)
4,5 3,922 (1,29) 5,015 (1,25) 6,724 (1,19) 8,870 (1,00)
7,0 1,140 (1,27) 3,425 (1,17) 5,855 (0,98) 6,955 (1,05)
Cizelge 4. Siilfomonometoksinin pik gerilim farklarinin (mV) ACN-su orani ve pH ile degisimi
ACN-su %15 %30 %40 %350
pH (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS) (mV) (%BSS)
1,5 4,257 (1,02) 6,160 (1,03) 7,355 (0,89) 8,942 (0,98)
2,0 4,570 (0,95) 7,782 (0,80) 10,213 (0,77) 12,13 (0,75)
2,5 8,205 (0,98) 12,05 (0,91) 15,15 (0,80) 18,12 (0,82)
3,0 15,85 (0,77) 21,60 (0,73) 24,54 (0,73) 28,24 (0,78)
3,5 4,960 (0,85) 8,220 (0,76) 11,28 (0,78) 13,95 (0,83)
4,0 4,130 (0,91) 5,927 (0,92) 7,143 (0,94) 9,750 (1,04)
4,5 3,710 (1,22) 5,280 (0,83) 6,624 (1,05) 7,782 (1,01)
7,0 2,165 (1,38) 3,575 (1,24) 4,270 (1,05) 4,890 (1,14)

Siilfonilamit, siilfodiazin, siilfomerazin ve siilfomonometoksin i¢in maksimum pik
gerilim farklarinin gozlendigi Britton-Robinson tampon c¢ozeltileri Cizelge 5’de
verilmigstir. Siilfonamitlerin maksimum pik gerilim farklari, %50 (v/v) asetonitril-su ikili
karisiminda ve pH 2,5 ve 3,0’de gozlenmistir. Alinan tiim veriler degerlendirildiginde
hesaplanan % bagil standart sapma (%BSS) (N=3) degerlerinin %1,80’den kii¢iik

oldugu bulunmustur.

Bu sonug,

tekrarlanabilirliginin olduke¢a yiiksek oldugunu gdstermektedir.

yapilan analizlerin birbirleriyle uyumlu ve
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Cizelge 5. Siilfonamitlerin maksimum pik gerilim farklariin gézlendigi Britton-Robinson tampon ¢zeltileri

ACN-su oram

Bilesik (% VIV pH
Siilfonilamit %50 2,5
Siilfodiazin %50 3,0
Siilfomerazin %50 2,5
Siilfomonometoksin %50 3,0

Uygun kosullardaki siilfonamitlerin derisimleri ile gerilim farklar1 arasindaki lineer
iliskiden yararlanilarak bilesiklerin tayin limitleri hesaplanmis (S/N=3) ve Cizelge 6’da
verilmigtir.

Cizelge 6. Polipirol potansiyometrik dedektdrlit HPLC yontemi ile siilfonamitlerin tayin limitleri

Bilesik Tayin Limiti (M)
Siilfonilamit 1,92.10°
Siilfodiazin 2,12.10°
Siilfomerazin 1,83.10°
Siilfomonometoksin 1,25.10°

Yapilan literatiir incelemesinde siilfonamitlerin HPLC ile tayininde polipirol filminin
potansiyometrik dedektdr olarak kullanildigi c¢alismaya rastlanmamustir fakat bu
bilesiklerin farklt metotlar ile tayinine iliskin bir ¢ok calisma mevcuttur. Calisilan
siilffonamit grubu bilesiklerin tayinine yonelik yapilan bazi calismalar Cizelge 7’de
verilmigtir [17-18, 20-23].

Cizelge 7. Siilfonamitlerin tayinine iligkin yapilan bazi ¢aligmalar

Calisma Bilesik Metot Tayin Limiti
Pingarron Carrazon .. . Camsi karbon elektrot ile 6
v.d., 1992 Sillfomerazin voltametrik tayin 3.9-10"M
Elmas elektrodun
Siilfodaizin amperometrik dedektor 8
Rao v.d.2000 Siilffomerazin olarak kullanildigt HPLC >,0.10"M
yontemi
- . . . .- 6 - IS
Titus v.d., 2002 S"ulfodlazn.l P011.(3—met11t1y0f.en) elfektrot 4,0.1(_)6 M (s"ulfodlazn.l)
Siilfomerazin ile voltametrik tayin 3,9.10” M (siilfamerazin)
o Bor katkilanmus elmas =y 46 08 \p (iitfodiazin)
Preechaworapun Siilfodaizin elektrodun amperometrik 392.10° M
v.d., 2005 Siilfomerazin dedektor olarak kullanildig: (s ii,I faﬁerazin)
HPLC yontemi
Souza v.d., 2008 Siilfodaizin Bor katkilanmis elmas 2.19.1 0 M

elektrot ile voltametrik tayin

Braga v.d., 2010 Siilfodiazin Cams1 karbon elektrot ile 1,09.10°M
voltametrik tayin

Cizelge 7 incelendiginde farkli metotlarla saptanan tayin limitlerinin bazilarinin
calismamizda elde edilen verilere yakin; bazilarinin yiiksek bazilarinin ise diisiik oldugu
goriilmiistiir. Sonuglar farmasotik ve hayvansal kaynakli gida orneklerindeki siilfo
grubu ilaglarin analizinde polipirol elektrodun HPLC sisteminde potansiyometrik
dedektdr kullanilabilecegini gdstermistir Onerilen bu metot basit ve hizlidir. Polipirol
elektrot, yaklasik 3,5 dakika gibi kisa bir cevap siiresine sahiptir ve yapimi oldukca
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basittir. Ayrica bu elektrot, cevabi degismeden 15 giin siireyle potansiyometrik dedektor
olarak kullanilabilmistir.
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