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 چکیده

های عاملی ها داروهای آنتی باکتریالی هستند که در ساختار مولکولی خود دارای گروهسولفونامید    

های باکتریایی و درمان بیماری باشند. این دسته داروها کاربرد و مصرف فراوانی درسولفور و آمین می

تواند سمیت ها در محیط زیست میی آنماندهعفونی دارند ولی در کنار اثرات مفید درمانی، باقی

ایجاد کرده و در صورت راه پیدا کردن به سیستم بدن موجودات زنده ممکن است باعث ایجاد بیماری 

این مواد را اندازه گیری کند حائز اهمیت است.  گردد. امروزه وجود ابزاری که قادر باشد سریع و آسان

ها )سنسورها(، رفتار و غلظت توان با طراحی الکتروداز آنجایی که این مواد الکتروفعال هستند، می

های ها را رد یابی کرد. در این پژوهش رفتار الکتروشیمیایی برخی مشتقات سولفونامیدی با نامآن

( و SAA(، سولفاستامید )SQX، سولفاکوئینوکسالین )(STZ)ل ، سولفاتیازو(SDZ)سولفادیازین 

ای توسط روش ولتامتری چرخه های خمیر کربن اصلاح شده( روی سطح الکترودSSZسولفاسالازین )

سازی رفتار الکتروشیمیایی این مواد دارویی روی سطح مورد مطالعه قرار گرفت. به منظور بهینه

های لانتانیدی، اکسیدسیلیکا، نانونانو -هایی شامل مایع یونیاصلاح کنندههای خمیر کربن از الکترود

های خمیر کربن لانتانیدی استفاده شد. در میان الکترود -های کربنینانو مواد کربنی و نانوکامپوزیت

درصد نانوکامپوزیت اکسید  5های مورد بررسی، الکترود دارای ی مختلف برای سولفونامیداصلاح شده

در مقایسه با الکترود ساده نسبت به ، (RGOدکور شده بر گرافن اکسید کاهیده شده ) (CeO2سریم )

ذرات اکسید ( افزایش جریان قابل توجهی از خود نشان داد. تثبیت نانوSDZداروی سولفادیازین )

بیدن چنین چسو هم سریم بر روی صفحات گرافنی باعث جلوگیری از تجمع ذرات اکسید سریم

گیری غلظت صفحات گرافنی به یکدیگر گردید. به منظور نشان دادن کاربرد این الکترود در اندازه

ی دارویی، از تکنیک تبدیل فوریه سریع ولتامتری موج مربعی استفاده داروی سولفادیازین در نمونه

 10تا  3خطی از  یشد. منحنی کالیبراسیون به دست آمده برای داروی سولفادیازین دارای دو منطقه

R)میکرو مولار 
2

R) میکرو مولار بود 1000تا  30و از ( 9956/0=
 LODچنین . هم(9948/0=  2

محاسبه گردید. از روش پیشنهادی در میکرومولار  58/0برابر با  LOQو میکرومولار  17/0با  برابر



 د
 

های فرمولاسیون دارویی استفاده شد و خطای گیری غلظت داروی سولفادیازین در برخی نمونهاندازه

 محاسبه شد.درصد  6/4نسبی 

سولفادیازین، الکترود خمیر کربن، نانوکامپوزیت، سنسور، گرافن، نانوذرات اکسید کلمات کلیدی: 

 سریم.
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 مقاله های مستخرج از پایان نامه
 

Square Wave Voltammetric Determination of Sulfadiazine in Pharmaceutical 

Formulation using Ceria NPs Decorated Graphene Nanocomposite Carbon Paste 

Electrode. 

.94آبان  -کتروشیمی ایران ی الیازدهمین سمینار سالانه  

 
Electrochemical Behavior of Sulfonamide Derivatives on Nano-Composite Modified 

Carbon Paste Electrodes. 

.94اسفند  – جدهمین کنفرانس شیمی فیزیک ایرانه  
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 میرخ(، Bare CPEکربن ساده )خمیرهای(: ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود1-3شکل )

-ILسیلیکا )%نانو2و 1 -کربن حاوی ترکیب مایع یونیو خمیر( IL-P CPEکربن دارای مایع یونی )

P+NS CPE )محلو( 4/7 مولار دارو، بافر فسفاتیمیلی 1لpH=  1/0و سرعت روبش.)39 ولت بر ثانیه 

الف(، سولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین )ج( و (: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید )2-3شکل )

-کربن حاوی مایع یونی( و الکترود خمیرBare CPEکربن ساده )خمیر سولفاتیازول )د( روی الکترود

و سرعت روبش  =4/7pH ها، بافر فسفاتیمیلی مولار دارو 1)محلول  (IL-P+NSسیلیکا )% نانو2
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 %7و  5، 3کربن دارای ( و خمیرBare CPEکربن ساده )های خمیروسولفاتیازول )د( روی الکترود

و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار دارو، بافر فسفاتی1(  )محلولSm2O3 CPEنانواکسید ساماریم )

  42 ............................................................................................... ولت بر ثانیه(.1/0

 و (Bare CPEکربن ساده )خمیرهای ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود(: 5-3شکل )

 میلی مولار دارو، بافر فسفاتی1(  )محلولCeO2 CPEاکسید سریم ) % نانو7و  5، 3دارای کربن خمیر

4/7pH=  43 ................................................................. ولت بر ثانیه(. 1/0و سرعت روبش  

)ج( و  )الف(، سولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین(: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید 6-3شکل )

% 7و  5، 3کربن دارای خمیر و (Bare CPEکربن ساده )های خمیرسولفاتیازول )د( روی الکترود



 ط
 

و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار داروها، بافر فسفاتی 1( )محلول CeO2 CPEاکسید سریم ) نانو

    46 ............................................................................................... ولت بر ثانیه(.1/0

( Bare CPEکربن ساده )های خمیر(: ولتاموگرام اکسایش داروی سولفادیازین روی الکترود7-3)شکل 

( و MWCNT CPEهای کربنی )( ، نانو لولهCeO2 CPEاکسید سریم )% نانو5کربن حاوی و خمیر

و سرعت  =4/7pHمیلی مولار دارو، بافر فسفاتی  1( )محلول RGO CPEاکسید کاهیده شده )گرافن

   47 ....................................................................................... ولت بر ثانیه(.1/0ش روب

 و( Bare CPEکربن ساده )های خمیر(: ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود8-3شکل )

( و RGO CPE(،گرافن اکسید کاهش یافته )CeO2 CPEاکسید ) سریم درصد 5کربن دارای خمیر

ولت  1/0و سرعت روبش  =4/7pHمیلی مولار دارو، بافر فسفاتی 1)محلولRGO/CeO2نانوکامپوزیت 

 48 ........................................................................................................... بر ثانیه(.

)ج( و سولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین  )الف(،(: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید 9-3شکل )

% 5کربن اصلاح شده با ( و خمیرBare CPEکربن ساده )های خمیر)د( روی الکترود سولفاتیازول

ولت 1/0و سرعت روبش  =4/7pH مولار دارو، بافر فسفاتیمیلی  1)محلول   RGO/CeO2نانوکامپوزیت

 50 ........................................................................................................... بر ثانیه(.

کربن خمیر )الف(، کربن سادههای خمیرمربوط به سطح الکترود FE-SEM(: تصاویر 10-3شکل )

کربن اصلاح شده خمیرو )ج( اکسید سریمکربن دارای نانو، خمیراکسید کاهیده شده )ب(دارای گرافن

 51 ........................... .اکسید کاهیده شده )د(نانوکامپوزیت اکسید سریم دکور شده روی گرافنبا 

کربن اصلاح شده با استفاده شده در آنالیز مپ از سطح الکترود خمیر FE-SEM(: تصویر 11-3شکل )

سریم )د( در سطح الکترود نانوکامپوزیت )الف(، الگوی پراکندگی عنصری کربن )ب(، اکسیژن )ج( و 

   52 ..................................................................... اصلاح شده با نانوکامپوزیت.کربن خمیر

   54 .......  کامپوزیتکربن اصلاح شده توسط نانو(: آنالیز ایدکس مربوط به الکترود خمیر12-3شکل )



 ظ
 

های خمیر ( )الف( و الکترودBareکربن ساده )های خمیرهای الکترود(: مقایسه ولتاموگرام13-3شکل )

( )ج( و نانوکامپوزیت اکسید CeO2اکسید سریم )( )ب(، RGOاکسید کاهش یافته )کربن حاوی گرافن

 K4Fe(CN)6 01/0( )د( در محلول آهن )RGO/CeO2اکسید کاهش یافته ) سریم دکور شده بر گرافن

   55 ................................................... ولت بر ثانیه( 1/0مولار، سرعت روبش  KCl 1/0مولار 

الکترود روی SDZ ولت بر ثانیه( بر اکسایش  1تا  025/0(: اثر سرعت روبش )از 14-3شکل )

تغییر جریان آندی ماکزیمم برحسب جذر سرعت روبش )الف(، کامپوزیت کربن اصلاح شده با نانوخمیر

میلی مولار دارو، بافر  1)محلول )ج(  تغییر جریان آندی ماکزیمم برحسب سرعت روبش و)ب( 

   4/7pH=.)  ............................................................................................ 57فسفاتی 

تغییر  و)الف( SDZ محلول بافر برای  pH(: تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب 15-3شکل )

میلی مولار دارو، بافر 1)محلول )ب( SDZ محلول بافر برای pHپتانسیل آندی ماکزیمم بر حسب 

 57 .............................................. ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  11تا  4/7از pH فسفاتی 

  58 .............................................................. (: واکنش اکسایش سولفادیازین 16-3شکل ) 

% 10و 7، 5، 3کربن حاوی های خمیرروی سطح الکترود SDZ(: ولتاموگرام اکسایش 17-3شکل )

ولت بر  1/0و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار، بافر فسفات 1اصلاح کننده )محلول  نانوکامپوزیت

   59 ............................................................................................................. .ثانیه(

هرتز  1420در فرکانس  32تا  2(:  تغییر جریان بر حسب پتانسیل در تعداد چرخه از 18-3شکل )

هرتز برای  1420ماکزیمم بر حسب تعداد چرخه در فرکانس  جریان آندی تغییرو ( الف) SDZبرای 

SDZ (ب)  محلول(4/7، بافر فسفات دارو میلی مولار 1pH=  1/0و سرعت روبش.)60.... ولت بر ثانیه   

  SDZبرای ولتمیلی 50تا  10از   (: تغییرات جریان برحسب پتانسیل در دامنه پالس19-3شکل )

میلی مولار  1)ب( )محلول  SDZدامنه پالس برای )الف( تغییرات جریان آندی ماکزیمم بر حسب 

   60.......................................... ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش   =4/7pHدارو، بافر فسفاتی 



 ع
 

)بافر  SDZمیکرومولار  1000تا  1های (: تغییرات جریان بر حسب پتانسیل برای محلول20-3شکل )

   61 ...................................................... ولت بر ثانیه(.1/0روبش و سرعت  =4/7pH فسفاتی

 )الف(، SDZمیکرومولار  1000تا  1(: تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب غلظت از 21-3شکل )

تغییر  )ب( SDZمیکرومولار  1000تا   30حسب غلظت در محدوده خطی تغییرات جریان آندی بر 

 ی)ج( )بافر فسفات SDZلار میکرومو 10تا  3جریان آندی ماکزیمم بر حسب غلظت در محدوده خطی 

4/7pH=  63 ................................................................. ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش   

و  240، 200، 160، 120، 80، 40ها )محلول SDZحقیقی(: نمودار کالیبراسیون نمونه 22-3شکل )

 65 ............................. ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pH یمولار، بافر فسفاتمیکرو 280
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 هاجدولفهرست 

   29 ..................................................... (: مشخصات مواد دارویی مورد استفاده1-2جدول )

   30 ..................................................... های مورد استفاده(: مشخصات دستگاه2-2جدول )

   62................................ گیری سولفادیازین در شرایط بهینهارقام شایستگی اندازه(: 1-3جدول )

داروی های الکتروشیمیایی اخیر انجام شده روی ی تحقیق فعلی و برخی کارمقایسه(: 2-3جدول )

   64....................................................................................................... سولفادیازین
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ای بر مواد نانوساختارمقدمه -1-1  

های پیشرو در علم فیزیک، ترین زمینهترین و مهیجفناوری به یکی از مهمنانوهای اخیر در سال       

ای نزدیک شیمی، مهندسی و زیست شناسی تبدیل شده و نوید بخش آن است که در آینده

ها ی وسیعی از کاربردهای زیادی پیش روی ما قرار خواهد گرفت؛ به طوری که در گسترهموفقیت

جدی  1380. در ایران نانوفناوری از حدود سال فنی را تغییر خواهد دادهای گیری پیشرفتجهت

های انجام شده و همت دانشگاهیان تا کنون رشد قابل توجهی داشته است. گرفته شد و با برنامه ریزی

های دکتری و کارشناسی ارشد در حال ها و به صورت پروژهدر دانشگاه ها در نانوفناوری عمدتاًپژوهش

ستند و تعداد پژوهشگران این زمینه به سرعت در حال افزایش است. گرچه سطح کیفی انجام ه

توان مشاهده کرد که کیفیت تحقیقات نیز توام با میاماّ ها هنوز چندان قابل قبول نیست، فعالیت

 .]1[ها در حال بهبود است کمیت آن

ی نانو پی برده است. با اندازه مشخص نیست که بشر از چه هنگام به مزیت استفاده از موادی      

ساختند که حاوی فلزاتی با هایی میمشهور است که در قرن چهارم میلادی، شیشه گران رومی شیشه

ی نام دارد، در موزه 1باقی مانده از این دوران که جام لیکورگوس ی نانو بوده است. یک اثراندازه

 که منقش به تصویری از مرگ شاه لایکورگوس امی این جشود. شیشهنگهداری می بریتانیای لندن 

است، از مخلوط کربنات کلسیم و اکسید کلسیم تشکیل شده و نیز حاوی نانوذرات نقره و طلاست. 

مشخص کند. شود، رنگ آن از سبز تا قرمز تیره تغییر میهنگامی که منبع نور درون جام قرار داده می

 کند؛ مثلاًواص مواد را تا حد زیادی دست خوش تغییر میتغییر مقیاس مواد به سایز نانو، خاست که 

کند یا رنگ طلا در ابعاد نانو از قانون مقاومت اهم پیروی نمی یک سیم یا یک مدار در ابعاد نانو لزوماً

کنند. امروزه آگاهی از این حقیقت ی ذوب و برخی خواص شیمیایی مواد در ابعاد نانو تغییر مییا نقطه

 ].2 [ی علوم و فناوری خلق کرده استیی از این دانش در عرصهانتظارات بالا

 

                                                 
1
 Lycurgus  
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 موادنانو هایویژگی-1-2

شویم که با گذر از مقیاس میکرو به نانو با تغییر برخی از خواص فیزیکی و شیمیایی رو به رو می     

به حجم و ورود به قلمرو اثرات کوانتومی.  سطحها عبارتند از افزایش نسبت دو مورد مهم آن

ویژه مورد استقبال روزافزون از طرف دانشجویان به محصولات پرکاربرد تولید شده توسط این فناوری 

 .]3[و پژوهشگران و مدیران صنایع مختلف قرار گرفته است 

اعث غلبه یافتن دهد، بی ذره رخ میبه حجم که به تدریج با کاهش اندازه سطحافزایش نسبت      

شود. این پدیده بر خصوصیات ذره در حالت های درونی میهای واقع در سطح ذره به رفتاررفتار اتم

مواد به شدت گذارد. لذا با افزایش سطح، واکنش پذیری نانوانزوا و بر تعاملات آن با دیگر مواد اثر می

ها یا ود در سطح در مقایسه با تعداد اتمهای موجها یا اتمکند زیرا تعداد مولکولافزایش پیدا می

ای که این ذرات به شدت تمایل به به گونه ی نمونه بسیار زیاد استهای موجود در تودهمولکول

ذرات فلزی به محض قرار گرفتن در هوا به . به عنوان مثال نانویا کلوخه ای شدن دارند 1آگلومره شدن

مواد، جهت پیشگیری از واکنش برای حفظ خواص مطلوب نانوشوند. در بعضی مواقع سرعت اکسید می

کنند که نانو مواد را در برابر سایش، خوردگی و فرسودگی ها ااافه میبیشتر، یک پایدار کننده به آن

 .]4[سازد مقاوم می

البته نسبت سطح به حجم بالا مزایایی هم در بر دارد. مساحت سطحی زیاد عامل کلیدی در      

باشد. به عنوان مثال با استفاده از این خاصیت چون الکترود میهایی همها و ساختارکاتالیزور کارکرد

ها با کامپوزیتتوان کارایی کاتالیزورهای شیمیایی را به نحو موثری بهبود بخشید و یا در تولید نانومی

 کردزمینه و ذرات برقرار  یتری بین مادههای شیمیایی مستحکمپیوندتوان میاستفاده از این مواد، 

یابد. علاوه بر این، افزایش سطح ذرات فشار کامپوزیت به شدت افزایش میاستحکام نانو که به تبع آن

شود. تغییر در ها میی بین اتمی بین ذرات یا فاصلهسطحی را کاهش داده و منجر به تغییر فاصله

ذرات تاثیر متقابلی در ح به حجم بالا در نانوی مواد و نسبت سطهای تشکیل دهندهی بین اتمفاصله

                                                 
1 Agglomeration  
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دهد و این امر بر تغییر در انرژی آزاد سطح، پتانسیل شیمیایی را تغییر می خواص ماده دارد. مثلاً

 ]5[ی ذوب( تاثیر گذار است خواص ترمودینامیکی ماده )مثل نقطه

 کاربرد نانومواد -1-3

که به یک  رودمیعلمی وارد شده و انتظار  به تمام حوزه های تکنولوژی تقریباًجذابیت بالای نانو      

ها کامپوزیتهای کربنی و نانوهایی چون نانولولهنانوساختار انقلاب صنعتی جدید منجر شود. مثلاً

مواد  شود.ها میهای زنده اتصال برقرار کنند و این مواوع باعث کارایی بالایی آنقادرند با مولکول

های مختلف را به خود جلب به دلیل چند نقشی بودن توجه بسیاری از محققان گرایشنانوساختار 

ای خواص ویژه و جالبی را مواد و مواد تودهی نانوهم اشاره شد، مقایسه طور که قبلاًاند. همانکرده

های کاتالیستی وابسته به شکل و سایز، خواص مغناطیسی منحصر به فرد، خواص مثل فعالیت

مواد دهد. از کاربردهای نانوی نوین، شکل کریستالی وابسته به ترمودینامیک و... ارائه میمکانیک

مواد های پزشکی و به کارگیری نانودر تشخیص 1توان استفاده از انتشار نور توسط نقاط کوانتومیمی

شامل  موادی نانوچنین کاربرد گستردهشفاف در بسته بندی مواد آرایشی بهداشتی را نام برد. هم

های های کوانتومی، پیلنظیر الکترونیک مولکولی و نانوالکترونیک، مهندسی ابزار یهایزمینه

 .]4و2[شود الکتروشیمیایی و... می

های علوم و فناوری به دلیل مواد در بسیاری از زمینهکاربرد نانو شدبیان  طور که قبلاًهمان        

های فلزی و اکسید به سرعت در حال گسترش است. نانوساختارها بودن خواص آن منحصر به فرد

. بنابراین نیاز به گسترش این نانوساختارها با دهنداین مواد را تشکیل می گروه ترینفلزی پرکاربرد

ی کاربرد نانومواد در حیطه توان بهمی از میان طیف کاربردی وسیع،خواص تنظیم شده وجود دارد. 

ای که در العادهمواد نانوساختار به دلیل داشتن سایز کوچک و خواص خارق. کرداشاره الکتروشیمی 

در الکتروشیمی به خصوص در ها هستند. ی الکتروشیمیستدهند مورد علاقهای نشان نمیفرم توده

ی بیوحسگرهای با پایه ،حسگرهای شیمیاییهای نانومواد در سه بخش کاربرد ،های حسیمورد ابزار

                                                 
1 Quantum dots 
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. انواع مختلفی از نانو مواد و یا گاهی نانو مواد مشابه گرددمیتوان بررسی ها میو ایمونوحسگرآنزیمی 

عملکرد ایفا کنند  بهبودهای متفاوتی در جهت توانند در این سه بخش نقشهای متفاوت میبا اندازه

]6[. 

 کاربرد نانو مواد در حسگرهای شیمیایی -1-3-1

ی شرایط محیطی یک که قادر باشد دربارهاست  ابزاریبه معنای به طور کلی حسگر شیمیایی       

ها دارای بخشی برای چه کمی و چه کیفی اطلاعات مفیدی جمع آوری کند. تمام حسگر خاص یگونه

ها حمتپذیر برای جلوگیری از تداخل سایر مزاای انتخابتبدیل پاسخ به سیگنال قابل تشخیص و لایه

های شیمیایی به دلیل های بینایی، جرمی و گرمایی حسگردر خود هستند. در مقایسه با حسگر

جذابیت بالایی دارند و همین مواوع باعث  ،ی ارزانحساسیت قابل توجه، سادگی تهیه و هزینه

مواد نانوهایی نظیر پزشکی، صنعت، محیط زیست وکشاورزی شده است. ها در عرصهی آنجایگاه ویژه

کنند. به طور هایی با عملکرد بهبود یافته اهمیت پیدا میی حسگردر این حوزه به دلیل توسعه

ها تر، نانومواد در این زمینه دارای دو نقش اساسی هستند که شامل کاتالیست کردن واکنشاختصاصی

تری داده خواهد بیش راجع به هر یک توایحباشند که در ادامه تغییر نقش به عنوان واکنشگر می و

 .]7[ شد

 به عنوان کاتالیزور هاواکنش استفاده در -الف   

ها باعث کاهش حسگرها و بیودر حسگر زوریخواص الکتروکاتالی دارای موادبه کار گیری نانو      

پذیری برخی شود و یا حتی برگشتهای مهم شیمیایی میبسیاری از واکنش 1پتانسیل ااافی

. بر رسیدندبه نظر میناپذیر دهد که در سطوح اصلاح نشده برگشتردوکس را نشان میهای واکنش

پذیر های الکتروشیمیایی انتخابتوان به آنالیزمواد، میاساس نقش الکتروکاتالیستی انتخاب پذیر نانو

پذیر نسبت به دوپامین در حضور اسکوربیک اسید توسط طراحی حسگر انتخاب دست پیدا کرد.

Ohaska زوریمثالی از این کاربرد است. نقش الکتروکاتالی 2003در سال  همراه وی و تیم تحقیقاتی 

                                                 
1 Over voltage 
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به سمت ی طلا در این مثال خود را به صورت جابجایی پتانسیل اکسید اسکوربیک اسید ذرهنانو

راین دهد. بنابو در نتیجه جدایی موثر و تشخیص دوپامین از اسکوربیک اسید نشان می مقادیر منفی

ای دیگر اشاره شده ی طلا تشخیص الکتروشیمیایی انتخاب پذیر را میسر نموده است. در مقالهذرهنانو

ی نیکل در الکترود فیلم کربنی نقش الکتروکاتالیستی عالی در ذرهدرصدی نانو 8/0است که توزیع 

دهد. در مقایسه با میهایی مثل گلوکز، فروکتوز، ساکارز، و لاکتوز از خود نشان اکسیداسیون قند

در را های ذکر شده الکترود نیکل، الکترود ذکر شده جریان )سیگنال( بالاتری از اکسیداسیون قند

مواد ست. این بدان معنی است که نقش الکتروکاتالیستی نانوپتانسیل کمتر از خود نشان داده ا

یا پتانسیل ردوکس  و مشخص شودتواند به صورت افزایش جریان حاصل از واکنش ردوکس می

که منجر جا به جا کند  به سمت مقادیر مطلوب را  که پتانسیل ردوکس نزدیک به هم دارندهایی گونه

 .               ]8[شود ها از هم به جدایی موثر وتشخیص آن

 تغییر نقش به عنوان واکنشگر -ب

تر هستند. استفاده از این فعال دارند در نتیجه نسبت به مواد توده یمواد انرژی سطحی بالاترنانو      

استفاده از  . مثلاًکاربرد داردهای نوین آنالیز الکتروشیمیایی سیستمدر طراحی مواد مزیت نانو

پذیر و با اسکوربیک اسید منجر به ساخت سنسور انتخاب MnO2ی ذرهپذیری مستقیم نانوواکنش

اسید در کنار گلوکز )که عامل مزاحمی برای اسکوربیک  حساسی شده که قادر به تشخیص اسکوربیک

در تهیه  TiO2و  PbO2ذرات پذیری مستقیم نانواسید محسوب می شود( شده است. استفاده از واکنش

پذیری مستقیم تشخیص مواد  آلی در آب مثال دیگری از در زمینه است. کاربرد واکنش هایحسگر

های الکتروشیمیایی هنوز به طور دقیق مشخص نیست و نیازمند ها و بیوحسگرمواد در حسگرنانو

های قابل اصلاح جدید که امروزه بسیار مورد در ادامه به انواعی از حسگر. ]9[ استبیشتری  مطالعات

 .شودپرداخته میهای کربنی توجه هستند، نظیر انواع مختلف الکترود
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 های کربنیالکترود -1-4   

ی کربن در سطح وسیعی جهت مصارف الکتروشیمیایی مورد استفاده های بر پایهالکترودامروزه        

تر، ارزان قیمت ای کمها با جریان زمینهی وسیع پتانسیل آنگیرند. این امر به دلیل دامنهقرار می

در  است.های حسی و تشخیصی ها برای کاربردمناسب بودن آن و شیمیایی بی اثر بودن از نظر بودن،

های مشاهده در های انتقال الکترون مشاهده شده در سطوح کربنی اغلب از سرعتسرعت مقابل،

های تشکیل شده از مواد کربنی که از ساختاری شامل . اغلب الکتروداستتر های فلزی کمالکترود

sp های آروماتیکی شش عضوی و پیوندحلقه
صفحات  ها وبرخوردار هستند از لحاظ تراکم نسبی لبه 2

گیری لبه در گرافیت، بیشتر از سطح قاعده در قاعده در سطوح خود با یکدیگر اختلاف دارند. جهت

ی های لبه بر سطح قاعدهبرابر انتقال الکترون و جذب سطحی فعال است. بنابراین مواد کربنی با نسبت

دهند. نشان می سینیتیک انتقال بار متفاوتی از خود ی ردوکس معینمتفاوت، در برابر گونه

سازد. عوامل مشارکت بیشتری را نیز در جریان نامطلوب زمینه از خود ظاهر می گیری لبهجهت

گذارند. این های کربنی اثر میدیگری در کنار ریز ساختار سطح بر فعالیت الکتروشیمیایی الکترود

های پیش از روشباشند. تعدادی های عاملی سطحی میعوامل شامل پاکیزگی سطح و حضور گروه

نوع کربن و  ینشوند. بنابراهای انتقال الکترون به کار گرفته میتیمار الکترودی جهت افزایش سرعت

های ترین مواد برای الکترودچنین روش پیش تیمار در کارایی روش تاثیر مهمی دارند. متداولهم

های ی چاپی، فیلمکربنی شبکههای کربنی شامل کربن شیشه ای، خمیر کربن، الیاف کربنی، نوار

اشباع و کل  –کربنی یا سایر مواد تشکیل شده از کربن )مانند اپوکسی گرافیت، گرافیت آغشته به موم

 ].10 [شودپرداخته میهای کربنی باشند. در ادامه به معرفی مختصر انواع الکترودگراف( می

 ایهای کربن شیشهالکترود -1-4-1   

ی ، گسترهمناسبای )شیشه مانند( به دلیل داشتن خواص مکانیکی و الکترونیکی کربن شیشه       

پذیر شیمیایی )مقاومت در برابر حلال( و کارایی نسبتا تکرار بودن از نظر پتانسیلی وسیع و بی اثر
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ی گرمایش به دقت کنترل ی یک برنامهی آن به وسیلهی تشکیل دهندهبسیار معروف بوده است. ماده

فرمالدهید( از پیش مدل سازی شده در اتمسفر بی اثر تهیه  –از یک رزین پلی مری )فنلشده 

گراد به منظور حذف اکسیژن، سانتی 1200تا  300فرآیند کربنی کردن در محدوده دمایی شود. می

های ظریف در هم ای شامل نوارگیرد. ساختمان کربن شیشهنیتروژن و هیدروژن به آهستگی انجام می

باشد. به دلیل داشتن چکالی بالا و ی متشکل از صفحات شبه گرافیت با اتصال عرای مییدهپیچ

تیمار پیش  حال،کوچک بودن منافذ، روش کار مخصوصی برای پر کردن منافذ لازم ندارد. با این

کارایی ای فعال و تکرارپذیر و افزایش های کربن شیشهسطحی را معمولا برای به وجود آوردن الکترود

تیمار معمولا از طریق صیقل دادن )تا حد رسیدن به برند. این چنین پیشها به کار میای آنتجزیه

آید. میکرومتر( به دست می 05/0ای( با استفاده از ذرات آلومینای مرتباً کوچک شده )زیر ظاهر آینه

احل فعال سازی دیگر سپس الکترود باید قبل از استفاده با آب بدون یون شسته و خشک شود. مر

های الکتروشیمیایی، شیمیایی، گرمایی یا لیزری نیز به منظور افزایش کارایی به کار مانند تیمار

 .]10[اند رفته

 های الیاف کربنی الکترود -1-4-2  

های بسیار ریز منجر به کاربرد وسیع الیاف کربنی در الکتروشیمی توجه روز افزون به الکترود       

ی پیرولیز های با استحکام بالا، به وسیلهی مخلوطتهیه طی در است. چنین موادی اساساًشده 

بسته واشوند. نشینی کاتالیزی بخار شیمیایی تهیه مییا از طریق ته مری در دمای بالا ومنسوجات پلی

در سه گروه  کربنی در دسترس قرار دارد که های الیافبه فرآیند ساخت، انواع مختلفی از ریز ساختار

شوند. نوع سوم به دلیل ساختمان متوسط و بالا تقسیم بندی می ،های پایینیعنی انواع اندازه، وسیع

ی تخلخل پایین بیشترین کاربرد را در مطالعات الکتروشیمیایی بسیار منظم شبیه به گرافیت و درجه

 دارد. 
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 های الماس الکترود -1-4-3  

نازکی از الماس دوپه شده با  هایبا اینکه الماس خود به عنوان یک عایق شناخته شده است، لایه       

های ی نیمه رسانا تا نیمه فلز بوده و برای اندازه گیریدارای خواص الکترونیکی در محدوده 1بُر

هایی نظیر باشند. الماس دوپه شده با بُر ساخته شده توسط روشالکتروشیمیایی بسیار مفید می

 توان بهها میی آنهستند که از جمله ، دارای خواص بسیار جالب توجهیشیمیایی بخار دهیرسوب

ای کوچک و پایدار، فعالیت الکتروشیمیایی خوب بدون هیچ های زمینهی پتانسیل وسیع، جریانپنجره

. بنابراین داشاره نموگونه پیش تیمار، حساسیت کم به اکسیژن محلول و سختی فوق العاده 

های آندی بسیار بالا، های الماس فرصت جدیدی را برای کار در شرایط سخت شامل پتانسیلالکترود

دهد. این های اسیدی یا فراصوت قوی نوید میهای غنی از سورفکتنت و پلاریزاسیون در محیطمحیط

ها در ی، از شناسایی کلروفنلهای الکتروشیمیایی وسیعی از کاربردها و مزایا برای گسترهگونه قابلیت

 اند. های در حال جریان تا الکتروشیمی مستقیم نشان داده شدهنمونه

 کربن های خمیرالکترود -1-4-4   

کربن که از مخلوط پودر گرافیت با انواع ترکیبات آلی نارسانا و غیر محلول در های خمیرالکترود        

ارزان  و اصلاح بوده قابل دارای سطوح قابل تجدید و یابند،آب )مایعات خمیر کننده( تشکیل می

ها خیلی کم است. با وجود طیف وسیعی از مایعات خمیر باشند و سهم جریان زمینه در آنقیمت می

ها را به اقتصادی بودن، انتخاب آن ، خالص بودن  وفراریت کمهای عملی از جمله کننده، محدودیت

)روغن معدنی(، روغن پارافین،  2نوجول توانمی ،مایعات ی اینجمله کند. ازچند مایع محدود می

دهد. ترکیب خمیر بهترین عملکرد را ارائه می . نوجول ظاهراًرا نام بردگریس سیلیکون و برومونفتالین 

های انتقال گذارد؛ با افزایش مقدار مایع خمیر کننده سرعتشدیدا در فعالیت الکترود تاثیر می

یعنی در  یابد. در غیاب مایع خمیر کنندهچنین مشارکت جریان زمینه کاهش میهم الکترونی و

                                                 
1
 Born Dopped Diamond  
2
 Nojol 
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خیلی بالا شود های انتقال الکترون همانند آنچه در سطح فلزات مشاهده میالکترود خشک، سرعت

مشاهده  کربن هنوز کاملاًهای خمیرها، رفتار دقیق الکترودرغم شهرت روز افزون آنباشد. علیمی

ی مایع های فعال در لایههای الکتروشیمیایی در اثر نفوذ گونهاست. ممکن است بعضی از واکنشنشده 

بافت مناسبی را برای  کربنخمیر کننده انجام گیرند )یعنی به عبارت دیگر استخراج با حلال(. خمیر

راحتی با  دهد. اصلاح کننده بهی خاص )مثل نانو مواد( ارائه میاستقرار ترکیبات اصلاح کننده

های بدون حاوی آنزیم به عنوان زیست حسگرکربن های شود. خمیرگرافیت/چسب خمیر مخلوط می

های کربنی، تمایل چسب آلی به حل . یک عیب بزرگ خمیرروندمیدهی سریع به کار معرف و با پاسخ

های مرکب کربنی دو باشد. الکترودای از حلال آلی میهای حاوی مقدار قابل ملاحظهشدن در  محلول

به  های درست شده از ذرات گرافیت،توانند با استفاده از مرکبمی فناوری چاپ شبکه مبتنی بر بعدی

 ].10 [ها تهیه شوندمری و دیگر افزودنیی پلییک رنگ پایههمراه 

کربن توسط خیر با مواوع اصلاح الکترود خمیردر بررسی برخی از مقالات پنج سال ا      

ها در خمیر کربن ساختارخواص ایجاد شده از سوی نانو یتوان به مطالعههای مختلف، میساختارنانو

 1نانولوله کربنیو  NiOکامپوزیت یا نانو CNTو ZnOکامپوزیت کربن توسط نانوپرداخت. اصلاح خمیر

ی درحوزهی طلا ذرهکربن اصلاح شده با نانو، بهبود عملکرد خمیر]12و11[در تشخیص مورفین 

ی رفتار الکتروشیمیایی گرافن روی سطح الکترود کربنی و کاربرد آن ، مطالعه]13[شیمی مواد غذایی 

در تشخیص همزمان نور اپی نفرین، استامینوفن و  ZrO2و  TiO2های ساختار، استفاده از نانو]14[

، ]16[کربن توسط آن در تشخیص دوپامین و اصلاح خمیر CdOذرات ، سنتز نانو]15و3[اسید فولیک 

و کاربرد  ]17[برای اندازه گیری اپی نفرین  2کربن اصلاح شده با نانولوله کربنی چند دیوارهخمیر

ی این از دسته ]18[کامپوزیت طلا و گرافن اکساید کاهیده شده کربن اصلاح شده توسط نانوخمیر

 مقالات می باشند.

  

                                                 
1 
Carbon Nano Tube   

1
 Multi-Wall Carbon Nano Tube  
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 هااصلاح کننده -1-5   

مواد مورد استفاده در ی نانوهای فلزی، نیمه هادی و مغناطیسی گروه عمدهساختارنانو        

های فیزیکی و شیمیایی تهیه های فلزی توسط روشدهند. نانوساختارالکتروشیمی را تشکیل می

 کنند:ها ایفا میهای فلزی سه نقش مهم در الکتروآنالیزساختار. نانوشوندمی

 کنندها را زبر و خشن میها سطح حساس رساناآن -1 

ی گسترش و تقویت تشخیص ها اجازهها به آنساختارکاتالسیتی این نانوخواص الکترو -2 

 دهدالکتروشیمیایی فلز و ذخایر فلزی می

های ردوکس در سازد که با گونهها را قادر میآنها در ابعاد نانو خاصیت رسانایی این ساختار -3 

 رار کنندسطح الکترود تماس برق

های های چند منظوره در الکتروآنالیزهای فلزی و نیمه هادی قادر به ایجاد نقشچنین نانو ساختارهم

 ].19[تقویت شده می باشند 

 .شودبیان می تحقیقهای مورد استفاده در این ساختارخواص برخی نانودر ادامه 

 نانو ساختار های کربنی -1-5-1

های جالب، به ساختارهای کربنی موجب تشکیل بعضی نانونقش مهم عنصر کربن در پیوند      

های کربنی وگرافن به دلیل خواص جذابی که در شود. احتمالا نانولولههای کربنی میخصوص نانو لوله

خود جلب  که بیشترین توجه را در بین مواد این گروه بهپردازیم ادامه بیشتر به توایح آن ها می

 . اندکرده

 های کربنی لولهنانو -1-5-1-1   

های کربنی باشند. لولهنانو، ها با قابلیت کاربرد گسترده از این گروهترین نانوساختارشاید جالب       

پیچیده  ی گرافیتی تصور کرد که به شکل یک لولهتوان به صورت یک ورقهمیی کربنی را لولهیک نانو

ی گرافیتی حول محور )الف( ساختار یک لوله را که با پیچاندن یک ورقه-(1-1شده است. شکل )
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( SWNTدیواره )-ی تکدهد. یک نانو لولهتشکیل شده است نشان می C-Cموازی با پیوند های 

با این خصوصیات، این نانو  متر داشته باشد.میکرو 100نانومتر و طولی برابر  2تواند قطری برابر با می

های های متنوعی از نانو لولهشود. البته ساختارکه نانو سیم نامیده می داردلوله ساختاری یک بعدی 

با لوله کردن  های کربنی واقعاًلولهباشند. اگر چه نانوکربنی وجود دارد که دارای خواص متفاوت می

های مختلف با در نظر گرفتن روش لوله شدن اختارشوند؛ اما توایح سی گرافیتی ساخته نمیورقه

 .]20[امکان پذیر است 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ]1[ ها(: ساختار نانو لوله1-1شکل )

     

ها وابسته ها است. هدایت الکتریکی نانولولهها هدایت الکتریکی آنترین خاصیت فیزیکی نانولولهمهم 

جایگاه خود در حال ارتعاش است. وقتی یک الکترون )یا بار باشد. هر اتم در به زاویه و نوع پیوندها می

ها بیشتر شده و در اثر برخورد با یکدیگر بار شود، ارتعاش اتمها میالکتریکی( وارد مجموعه ای از اتم

  ها بیشتر خواهد بودهدایت الکتریکی نانولوله دتر باشنها منظمکند. هرچه اتمالکتریکی انتقال پیدا می
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هایشان هستند و به همین علت در برابر نیروهای های محکمی در بین اتمها دارای پیوندنانولوله .]21[

های بین اتمی در دهند. جالب است بدانیم پیوندکششی مقاومت و استحکام زیادی از خود نشان می

سازند میسر میها پذیری آسان و حتی پیچش را در آنها علاوه بر ایجاد استحکام بالا، شکلنانولوله

]22[. 

توان به استفاده از این ترکیبات به ها میگیری خواص آنها و به کارکاربرد نانولوله در بررسی     

ها به دلیل شود. نانولولهعنوان رشته در مواد مرکب اشاره کرد. به چنین موادی کامپوزیت گفته می

مری و سرامیکی  های فلزی، پلیبا زمینهداشتن استحکام بالا و شکل پذیری مطلوب در مواد مرکب 

ها به عنوان رشته در ترین فاکتوری که باعث برگزیده شدن نانولولهگیرند. اما مهممورد استفاده قرار می

ها است در حالی که استحکام بالایی دارند. از این مواد مرکب )کامپوزیت( شده است، وزن کم آن

 از . اخیراً]23[کرد  استفادههلیکوپتر، زه راکت تنیس و...  ی هواپیما وتوان در بدنهمی خاصیت

های کربنی خواص لوله. نانوشودمیها استفاده های کربنی به عنوان اصلاح کننده در الکترودلولهنانو

فیزیکوشیمیایی جالبی مثل ساختار مرتب، وزن فوق العاده سبک، قدرت مکانیکی بالا، رسانایی بالای 

قبلاً طور که یت گرمایی زیاد، رفتار فلزی و نیمه فلزی و سطح بسیار زیاد دارند. همانالکتریکی، هدا

ی نقش مهم ها بیان کنندههای الکتروفعال و الکترود، امکان نقل و انتقال الکترون بین گونهبیان شد

های کربنی لولهشود که نانوها با هم موجب میهاست بنابراین ترکیب این خاصیتها و بیوحسگرحسگر

 .]20 [های بسیار متنوع محسوب شوندموادی خارق العاده با توانایی بالا جهت کاربرد

 گرافن  -1-5-1-2   

ها با هیبرید های کربن در یک پیکربندی شش العی است که اتمای دو بعدی از اتمگرافن ورقه       

sp
شوند. های کربن تشکیل میگرفتن اتم. صفحات گرافن از کنار هم قرار ]24[اند بهم متصل شده 2

در یک صفحه گرافن، هر اتم کربن با سه اتم کربن دیگر پیوند داده است. این سه پیوند در یک صفحه 

°ها با یکدیگر مساوی و برابر با قرار دارند و زوایای بین آن
های کربن در است. در این حالت اتم 120

ترین آلکنند. البته این ایدههای منتظم را ایجاد میالعی ای از ششگیرند که شبکهواعیتی قرار می
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کند که در آن ای تغییر میی گرافن است. در برخی مواقع شکل این صفحه به گونهحالت یک صفحه

کربن در گرافن در حدود -گردد. طول پیوند کربنهایی نیز ایجاد میها و هفت العیپنج العی

های کربنی گرافن تک لایه، ساختار زیر بنایی برای ساخت ساختار. ]26،25[نانومتر است  142/0

دهند. بر همکنش بین ی سه بعدی گرافیت را تشکیل میباشد که اگر بر روی هم قرار بگیرند تودهمی

ی باشد. اگر یک تک لایهنانومتر می 335/0ای ی بین صفحهاین صفحات از نوع واندروالسی با فاصله

لوله شود نانولوله کربنی شبه یک بعدی و اگر به صورت کروی پیچانده شود  گرافنی حول محوری

توان به راحتی از طریق . گرافن اکسید را می]28،27[دهد فولرن شبه صفر بعدی را تشکیل می

ی قوی مانند پتاسیم پرمنگنات در محلول غلیظ اسید سولفوریک واکنش گرافیت با یک اکسید کننده

 .]29[آید اکسید کاهش یافته به دست میکاهش آن گرافن تهیه کرد و سپس با

های منحصر به فردی از قبیل هدایت الکتریکی و گرمایی اکسید کاهش یافته دارای ویژگیگرافن      

های بار و سازگاری با بسیار زیاد، مقاومت مکانیکی بالا، سطح تماس زیاد، تحریک پذیری حامل

ای قابل )دست نخورده( که به صورت توده 1گرافن طبیعی وجود اینکههای بیولوژیکی است. با محیط

دار شده است( راهی )گرافنی است که به طور شیمیایی عامل کاهش یافتهتولید نیست، گرافن اکسید 

 اخیراً کند.از طریق فرآیند انحلال گرافن باز میارزان قیمت گرافن در مقیاس بالا،  به سوی تولید 

ذرات مختلف منجر به پیدایش ترکیبات هیبریدی با خواص اکسید کاهیده شده با نانوگرافن دکورسازی

بسیار متفاوت با حالتی که هر یک به تنهایی وجود داشتند گشته است. به عنوان مثال، دکورسازی 

به خاطر خواص  MnO2و   SnO2   ،Fe3O4  ،ZnO  ،TiO2 ،Ce3O4فلزی مثل هایذرات اکسیدنانو

اکسید کاهش یافته به از گرافن .]30 [اندهای مختلف گزارش شدهنوین و تنوع در کاربرد در حسگر

ی سازنده ی مادهتوان به عنوان اصلاح کنندهسبب بهبود انتقال الکترون بین نمونه و الکترود می

 .]29[های خمیر کربنی استفاده نمود الکترود

                                                 
1 Natural  
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 مایعات یونی -1-5-2   

کربن که از ذرات کربنی و یک مایع آلی تشکیل نیز بیان شد، الکترود خمیر طور که قبلاًهمان        

تشخیص و سطح تجدید پذیر به طور  دری آسان، حساسیت بالا شده است امروزه به دلیل ارزانی، تهیه

ر خمیر نقش دارد، که به عنوان خمیر کننده د ایمادهباشد. به طور کلی گسترده قابل استفاده می

حضورش در خمیر یک  ،غالبا یک روغن معدنی نارساناست و تاثیری در عملکرد خمیر ندارد بنابراین

شود. مایعات یونی که در دمای اتاق مایع هستند خواص منحصر به فردی عامل نامطلوب محسوب می

پایداری گرمایی خوب دارند که ی پتانسیل وسیع، ی بالا، پنجرهاز جمله فشار بخار ناچیز، ویسکوزیته

نشان  مطالعاتها در مطالعات شیمی و صنعت الکتروشیمی شده است. ی آنموجب درخشش و توسعه

که به کار بردن این مایعات به جای خمیر کننده )بایندر( می تواند موثر واقع شود و مزایایی  داده است

ی معمولی ن و... نسبت به مایع خمیر کنندهاز جمله رسانایی و حساسیت بالا و انتقال سریع الکترو

نانو مواد با هدف استفاده از به همراه اصلاح الکترود خمیر کربن توسط مایعات یونی  اخیراًایجاد کند. 

  گیردخواص منحصر به فردی مثل انتقال سریع الکترون، افزایش حساسیت حسگر ها و... صورت می

]31 [. 

 سیلیکانانو -1-5-3

ی سیلیکاتی دارند به دلایل زیادی مطلوب هستند. استفاده از این مواد )به دلیل موادی که پایه      

کند. ها را جهت دست یابی به سطوح موثر تقویت میآن دارا بودن سطح زیاد( در کنار جامدات معدنی

شود که خود یک های قابل دسترس زیادی میاین عمل باعث نفوذ بالای آنالیت مورد نظر به مکان

است که انتخاب پذیری بالایی دارند. از طرف دیگر، مواد متنوع  هاییحسگرفاکتور کلیدی در طراحی 

ها توانند سطوح سیلیکاتی را اصلاح نمایند. ترکیب این ویژگیآلی و معدنی با واکنش پذیری معین می

)چه از طریق پیوند و چه از طریق با الکتروشیمی به صورت مزایای ارزشمندی مثل انتخاب پذیری بالا 

 ].20[شوند شناسایی( یا امکان آنالیز روی سطح الکترود اصلاح شده نشان داده می
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 سریم اکسید  -1-5-4

شود. سریم دو های اکسید سریک، سریا یا سریم دی اکسید شناخته می( اکسید با نامIVسریم )     

Ceهای حالت ظرفیتی به فرم
Ceو  +3

ترین کاربرد ه به پتانسیل ردوکس این ماده بیشدارد و با توج +4

های حساس به نور و به عنوان ( دارد. این اکسید در ساخت سرامیک، شیشهCeO2را در فرم )

های خالی اکسیژن ی سریم، جاکاتالیست )مستقیم یا غیر مستقیم( کاربرد دارد. از طریق واکنش ساده

کارایی سریم در هدایت  یشوند و همین مواوع تضمین کنندهیشکل گرفته و رها م ،در شبکه

ها است. وقتی ابعاد سریم به ی اکسیژن و کاتالیستکنندههای ذخیرههای سریع یونی، خازنکننده

ی اکسیژن به دلیل افزایش سطح به یابد، فعالیت کاتالیستی و ظرفیت ذخیرهمقیاس نانو کاهش می

تواند کاندید مناسبی برای دکور کردن روی کند. اکسید سریم میا میطور قابل توجهی افزایش پید

های خالی اکسیژن در سطح نانو ذره سریم گرافن اکسید کاهیده شده باشد. به طور کلی محل

اکسید کاهیده شده های عاملی گرافنها را در خود قرار دهند که ممکن است با گروهتوانند الکترونمی

 .]32 [گردند کاهش یافتهوارد واکنش شده و باعث ارتقاء خواص گرافن اکسید 

      هاسولفونامید -1-6

های عاملی سولفور ها عوامل آنتی باکتریالی هستند که در ساختار مولکولی خود گروهسولفونامید      

های و عفونت مزمنهای های ادراری، برونشیتدر درمان عفونت و آمین دارند. از این خانواده معمولاً

ها می دارویی در درمان این نوع بیماری یشود. علی رغم اینکه مصرف این خانوادهای استفاده میروده

ها گاهی موجب بروز عوارض جانبی نامطلوبی مثل هپاتیت، آرتروز و تواند موثر واقع شود استفاده از آن

ها در اثر دفع به محیط ی این داروشود. باقی ماندهدروم جانسون میهایی حساس مثل سنبروز واکنش

یابی به سیستم بدن موجودات تواند باعث سمیت جدی محیط و در صورت راهرسد و میزیست می

های خطرناک شود. به دلیل الکتروفعال بودن این داروها غلظت و رفتار زنده باعث بروز بیماری

در رابطه اطلاعاتی را ین در دست داشتن ابزار مطلوبی که ا. بنابراستبررسی  ها قابلالکتروشیمیایی آن
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های دیگر برای آنالیز دقیق این خانواده به طور با رفتار این داروها در اختیار قرار دهد و یا مکمل روش

  ].33 [خالص باشد اروری است

های مورد بررسی در  این پژوهش با نام سولفادیازین در ادامه به شناخت بیشتر یکی از سولفونامید

 .شودپرداخته می

های عفونی هاست که در درمان بیماریی سولفونامیدسولفادیازین یک آنتی بیوتیک از دسته     

باکتریایی مانند عفونت دستگاه ادراری، عفونت گوش، مننژیت، مالاریا و توکسوپلاسموزیس کاربرد 

چنین جهت پیشگیری یا پروفیلاکسی در مقابل تب روماتیسمی به عنوان جایگزین مدارد. این دارو ه

شود. این دارو جذب ها وجود دارد( مصرف میپنی سیلین )در مواردی که حساسیت به پنی سیلین

( را که برای سنتز اسید فولیک و رشد باکتری اروری است مهار PABAاسید پارا آمینوبنزوئیک )

 .]34[وی باکتریواستاتیک است کند و یک دارمی

، یعنی ولتامتری تحقیقهای الکتروشیمیایی مورد استفاده در این در ادامه به بیان اساس روش

 .شودپرداخته میای و ولتامتری موج مربعی چرخه

 اساس روش الکتروشیمیایی -1-7

روش مورد استفاده در ، ابتدا به توایح تحقیقهای مورد استفاده در این در بیان تئوری روش     

مطالعات رفتار الکتروشیمیایی خانواده دارویی مورد نظر و سپس به شرح اساس روش استفاده شده 

 .شودپرداخته میی مناسب جهت نشان دادن کاربرد اندازه گیری الکترود طراحی شده

ایولتامتری چرخه -1-7-1  

از ربرد در دریافت اطلاعات کیفی ترین کاای روشی است که دارای بیشولتامتری چرخه     

ای از توانایی آن در تامین سریع اطلاعات باشد. قدرت ولتامتری چرخههای الکتروشیمیایی میواکنش

های انتقال الکترون ناهمگن و های ردوکس و سینیتیک واکنشی ترمودینامیک فرایندچشمگیر درباره

شود. ولتامتری جذب سطحی همراه حاصل میهای های شیمیایی و فرایندنیز در مورد واکنش
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چنین اولین آزمایش انجام یافته در یک بررسی الکتروشیمیایی است. این روش هم ای غالباًچرخه

های الکتروفعال و ارزیابی مناسب تاثیر محیط بر فرآیند های ردوکس گونهتعیین سریع محل پتانسیل

 نماید. ردوکس را ارائه می

ای شامل روبش خطی پتانسیل یک الکترود کار ساکن )در یک محلول بی خهولتامتری چر     

یک یا چندین  ،پتانسیل مثلثی است. بسته به اطلاعات مورد نیاز یحرکت(، با استفاده از یک برنامه

جریان حاصل از پتانسیل  تستااتواند به کار گرفته شود. در طول روبش پتانسیل پتانسیوچرخه می

گیرد. نمودار شدت جریان بر حسب پتانسیل بدست آمده، یک ولتاموگرام ندازه میاعمال شده را ا

 دهد.( مثالی از یک ولتاموگرام برگشت پذیر را نشان می2-1شکل ). شودای نامیده میچرخه

 

 

 

 

 

 

 

 .]10[ پذیر (: یک ولتاموگرام برگشت2-1شکل )

  هاتفسیر داده -1-7-1-1

شود. چهار پارمتر قابل رویت، دو جریان با چندین پارامتر مهم مشخص میای ولتاموگرام چرخه      

ها مبنای اند. این پارامتر( نیز نشان داده شده2-1باشند که در شکل )دماغه و دو پتانسیل دماغه می

باشند ای میهای ولتامتری چرخههای مطرح شده توسط نیکلسون و شاین برای تحلیل پاسختشخیص

]10[. 
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 پذیرهای برگشت سیستم

-ی راندلسدرجه سانتی گراد(، با معادله 25پذیر )در دمای  جریان دماغه برای یک زوج برگشت    

سوسیک 
 شود:بیان می( 1-1)رابطه  1

  

cmمساحت الکترود )بر حسب  Aها، تعداد الکترون nکه در آن، 
2 ،)C  غلظت )بر حسبmol/cm

3 ،)D 

cmاریب انتشار )بر حسب 
2
s

-1 ،)ʋ  سرعت روبش پتانسیل )بر حسبVs
( می باشد. طبق این اصل، 1-

یابد. این با غلظت متناسب است و متناسب با جذر سرعت روبش افزایش می شدت جریان مستقیماً

ی کنترل شدن واکنش الکترودی توسط انتقال ماده است چنین وابستگی به سرعت روبش، نشانه

پذیر ی برگشت به رفت، برای یک زوج برگشتهای دماغه)انتشار خطی نیمه متناهی(. نسبت جریان

 ساده برابر با یک است. 

 های برگشت ناپذیر و شبه برگشت پذیر سیستم

های انفرادی ی دماغهند(، اندازهالکترون کُ یهای مبادلهناپذیر )واکنشهای برگشتبرای فرایند    

ناپذیر، با جدایی پتانسیل برگشت های کاملاًشوند. سیستمبه مقدار زیاد از هم جدا میو  کاهش یافته

 شوند:مشخص می (2-1ی )طبق رابطه متناسب با سرعت روبش یدماغه

 

 

 

 ینی انتقال بار است. بنابراهای شرکت کننده در مرحلهتعداد الکترون nαاریب انتقال و  αکه در آن 

Ep های بزرگتر ازدر پتانسیلE
k، با پتانسیل ااافی وابسته به °

kشود. مستقل از مقدار ظاهر می αو  °
° ،

تواند با تعویض مناسب سرعت روبش جبران شود. پتانسیل دماغه و این چنین جابه جایی دماغه می

                                                 
1 Randles- Sevcik equation 

 (1-2)  

ip = (2.69 x 10
5
)n

3/2
ACD 

1/2
υ

 1/2         

              

 

Ep = E
°
- (RT/αnαF) [0.78-ln (k°/D

1/2
) + ln (αnαFυ/RT)

1/2
] 

 

 (1-1)  
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میلی ولت از هم متفاوت  nα/48درجه سانتی گراد( به اندازه ی  25پتانسیل نیمه دماغه )در دمای 

 .]10[تر خواهد شد کشیده nαخواهند بود. در نتیجه ولتاموگرام با کاهش 

  شود که باز هم با غلظت متناسب است:ارائه می( 3-1) یجریان دماغه هم با رابطه

 

 

 

 های مکانیسم واکنشمطالعه -1-7-1-2

های الکتروشیمیایی است که ای، تشخیص کیفی واکنشهای مهم ولتامتری چرخهیکی از کاربرد      

های . مکانیسم این گونه واکنششودردوکس پیشی گرفته، یا به دنبال آن ظاهر می بر فرایند

و  1الکتروشیمیایی)به ترتیب برای مراحل  Cو  Eبا استفاده از حروف الکتروشیمیایی، معمولاً

های شوند. وقوع این گونه واکنشطبقه بندی می ( و به ترتیب مراحل در طرح واکنش2شیمیایی

دهند، در تحت تاثیر قرار می ی الکتروفعال را مستقیماًغلظت سطحی در دسترس گونهشیمیایی، که 

های ردوکس بسیاری از ترکیبات آلی و معدنی مهم متداول است. عوض شدن شکل ولتاموگرام فرایند

تواند ی رقابت شیمیایی برای واکنشگر یا محصول واکنش الکتروشیمیایی است، میای، که نتیجهچرخه

ی حد های این واکنش و فراهم ساختن اطلاعات شیمیایی قابل اعتماد دربارهآشکار سازی مسیر برای

 .]10[های فعال بی نهایت مفید باشد واسط

توان با تغییر سرعت روبش ی سرعت واکنش های شیمیایی همراه را میاطلاعات ااافی درباره     

به خصوص سرعت روبش، زمان صرف شده بین )یعنی تنظیم مقیاس زمانی آزمایش( به دست آورد. 

پتانسیل کلید زنی و پتانسیل دماغه )که در طول این مدت واکنش شیمیایی اتفاق می افتد( را کنترل 

 کند.می

                                                 
1
 Electrochemical 

2
 Chemical  

ip = (2.99 × 10
5
)n(αnα)

1/2
ACD 

1/2
ν

1/2  

 

 (1-3                              )    
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 های جذب سطحیی فرایندمطالعه -1-7-1-3 

به کار رود. تواند برای ارزیابی رفتار بین سطحی ترکیبات الکتروفعال نیز ای میولتامتری چرخه      

واجذبی درگیر شوند. این گونه  –توانند در یک فرایند جذب سطحیگر و محصول هر دو میواکنش

های فلزی )چنانچه ی ترکیبات آلی متعدد و نیز کمپلکستواند در جریان مطالعهرفتار بین سطحی می

این قبیل واکنش های لیگند به طور اختصاصی جذب سطحی شود( خود را نشان دهد. در ولتاموگرام

ی تجمع یابند که نشانهی آندی و کاتدی به تدریج افزایش میها می بینیم که جریان های دماغه

 تدریجی در اثر جذب سطحی در سطح الکترود است. 

های اصلاح شده به طور شیمیایی، مبتنی بر احتباس سطحی اصلاح رفتار و کارایی الکترود     

ای مشابه  ای و به شیوهتواند به کمک ولتامتری چرخهمی ،های هادی نیزمرهای ردوکس و پلیکننده

تواند برای ای میهای جذب سطحی شده مورد بررسی قرار گیرد. البته ولتامتری چرخهحالت گونه

های کمی های جریان دماغه، مفید واقع شود. این گونه کاربردمقاصد کمی نیز بر اساس اندازه گیری

 . ]10[ی ویژه است خط زمینهمستلزم تشکیل 

 ولتامتری موج مربعی  -1-7-2

ی بلند است که در آن یک شکل موج متشکل از یک ولتامتری موج مربعی روشی تفاالی با دامنه      

-1) شود )شکل موج متقارن که بر پتانسیل پلکانی زمینه سوار شده است به الکترود کار اعمال می

3شود که یکی در پایان پالس ی موج مربع نمونه برداری میطول هر چرخه ((. از جریان دو بار در

ی مدولاسیون موج مربع بسیار رفت و دیگری در پایان پالس برگشت قرار دارد. از آنجایی که دامنه

 شوند.بلند است، پالس های برگشت موجب واکنش عکس روی محصول )پالس رفت( می
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گیری های اندازهو زمان Td؛ زمان بازداری، τ ؛ زمان متناوب،ΔEارتفاع پله،  ؛Esw(: نمایش دامنه، 3-1شکل )

 .  ]10[ در ولتاژ موج مربعی 2و1جریان

شود. نمودار بدون بعدی از گیری بر حسب پتانسیل پلکانی زمینه رسم میاختلاف بین دو اندازه

 پذیر سریع در شکل تئوری برای یک سیستم ردوکس برگشتهای رفت، برگشت و تفاالی جریان

 . ]10[( ارائه شده است 1-4)

 

 

 

 

 

 

 

 

 

های موج مربعی برای انتقال الکترون برگشت پذیر: )الف( جریان رفت، )ب( جریان برگشت و (: ولتاموگرام4-1شکل )

 .]10[جریان تفاالی )ج( منحنی 

 

پتانسیل نیم موج )پتانسیلی که در آن جریان نصف ای شکل به وجود آمده نسبت به ولتاموگرام دماغه

حالت قرینه دارد و جریان دماغه با غلظت متناسب است. حساسیت عالی از این جریان حد است( 
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تر است )زیرا تفاال بین شود که جریان خالص از هر دو جریان رفت و برگشت بزرگلحاظ فراهم می

ی باشد(. حساسیت این روش بیشتر از روش پالس پلاروگرافی تفاالی است )که در آن آن دو جریان م

گیرد(. تلفیق این حساسیت با حذف موثر جریان بارداری زمینه، جریان برگشت مورد استفاده قرار نمی

را بتوان به دست آورد.  مولار 1×10-8 های بسیار پایین نزدیک بهموجب می شود که حد تشخیص

ناپذیر، مشخص پذیر و برگشتهای برگشتی ولتامتری موج مربعی و پالس تفاالی برای حالتمقایسه

های مشابه پالس تفاالی مرتبه بزرگتر از جواب 3/3و  4های موج مربعی به ترتیب کند که جریانمی

 که اپیدر الکترود نوار کربن چکه های موج مربعی را ( یک نمونه از ولتاموگرام5-1باشند. شکل )می

( به TNTتری نیتروتولوئن ) 6، 4، 2ی نیترو آروماتیک ی منفجرهاز ماده ppm 1-10های برای غلظت

 .]10[دهد دست می آید نشان می

 

 

 

 

 

 

 

 

 .]ppm  ]10 10تا  1از  TNTی های فزایندههای با غلظتهای موج مربعی برای محلول(: ولتاموگرام5-1شکل )

بیان می شود. عبارت  fΔEsمزیت بزرگ ولتامتری موج مربعی سرعت آن است. سرعت روبش  موثر با 

f فرکانس یا تواتر موج مربع )بر حسب هرتز( است و ،ΔEs100تا  1های باشد. تواتر، ارتفاع پله می 

 ΔEs ،10سازند. برای مثال اگر های بی نهایت سریع پتانسیل را ممکن میروبش سیکل برثانیه، سرعت

ولت بر ثانیه خواهد بود.  5/0باشد در این صورت سرعت روبش موثر یا واقعی  = Hz50fمیلی ولت و 
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تواند در عرض چند ثانیه ثبت شود زمان لازم برای تجزیه به شدت کاهش یافته، ولتاموگرام کاملی می

الس ولتاموگرام تفاالی، بسیار کوتاه است. به دلیل ای لازم برا ثبت پدقیقه 2-3که در مقایسه با زمان 

چنین  شود. در نتیجهی واحدی از جیوه رسم میهای سریع، تمام ولتاموگرام روی قطرهسرعت روبش

های پالسی(. سرعت ذاتی کند )در مقایسه با سایر روشروشی فقط چند قطره جیوه مصرف می

های انفرادی یا در حال جریان را در عملیات مونهتواند تعداد تعویض نولتامتری موج مربعی می

ای به میزان زیادی افزایش دهد. به علاوه آشکارسازی با ولتامتری موج مربعی در کروماتوگرافی تجزیه

های کروماتوگرافی ترکیباتی که با هم از ی مویین می تواند برای تفکیک دماغهمایع و الکتروفورز لوله

تواند مطالعات سینیتیکی نیز میها کمک نماید. کار رود و به شناسایی دماغهشوند به ستون خارج می

 .]10[از قابلیت روبش سریع و طبیعت برگشتی ولتامتری موج مربعی بهره گیرد 

هایی نظیر سولفاستامید ی رفتار الکتروشیمیایی سولفونامیدهدف در این تحقیق، مطالعه        

(SAA( سولفاسالازین ،)SSZ،) ( سولفاکوئینوکسالینSQX( سولفاتیازول ،)STZ و سولفادیازین )

(SDZروی سطح الکترودهای خمیر )باشد. به ای میکربن اصلاح شده توسط روش ولتامتری چرخه

های خمیر کربن از سازی رفتار الکتروشیمیایی این دسته مواد دارویی بر سطح الکترودمنظور بهینه

کامپوزیت مواد کربنی و نانوهای فلزی، نانواکسیدسیلیکا، نانونانو-مایع یونیهایی شامل اصلاح کننده

 پاسخ ی دارای لانتانیدی استفاده شد. پس از انتخاب الکترود خمیر کربن اصلاح شده-های کربنی

ی دارویی مورد نظر، کاربرد الکترود انتخاب شده در اندازه گیری غلظت قابل قبول نسبت به نمونه

های فرمولاسیون دارویی توسط روش تبدیل فوریه سریع ولتامتری وی ذکر شده در برخی نمونهدار

 موج مربعی مورد بررسی قرار گرفت. 
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 فصل دوم

 بخش تجربی
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 مواد مورد استفاده  -2-1

 Merck کربن از پودر گرافیت و پارافین خریداری شده از شرکتهای خمیردر ساخت الکترود     

خریداری شده از  KH2PO4و  K2HPO4های های بافر نیز توسط نمکی محلولاستفاده شد. تهیه

لوله کربنی چند کربن شامل موادی مثل: نانوهای خمیرصورت گرفت. اصلاح کننده Merckشرکت 

 اکسید کاهش یافته(، گرافنMWCNTدیواره )
1(RGO مایع یونی ،)ایمیدازولیوم متیل  -3-هگزیل-1

(، سریم اکسید Sm2O3سیلیکا، ساماریم اکسید )، نانو2( ایمیدبیس )تری فلوئورومتیل سولفونیل

(CeO2و نانو )اکساید کاهش یافته بودند که در مرکز کامپوزیت سریم اکسید دکور شده روی گرافن

( به ترتیب تصاویر 3-2)( و 2-2(، )1-2عالی الکتروشیمی دانشگاه تهران سنتز شده بودند. شکل )

اکسید کاهش یافته و سریم اکسید دکور ذرات سریم اکسید ، گرافننانو 3میکروسکوپ الکترونی روبشی

 دهند. اکسید کاهش یافته را نشان میشده روی گرافن

 

 

 

 

 

 

 

 

 CeO2.ذرات نانو SEM(: تصویر 1-2شکل )

                                                 
1
 Reduced Graphene Oxide 

2
 1-Hexyl-3-methylimidazolium bis (trifluromethylsulfonyl) imide 
3
 Scanning Electron Microscope 
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 .RGOهای ورقهنانو SEM(: تصویر 2-2شکل )

 

 

 

 

 

 

 

 

 .RGOهای دکور شده برنانو ورقه CeO2نانوذرات  SEM(: تصویر 3-2شکل )
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نانوکامپوزیت سریم اکسید دکور شده بر صفحات گرافن اکسید کاهش یافته مورد استفاده طبق روش 

 RGO/CeO2، نانوکامپوزیت ]32[. طبق دستور العمل موجود در مرجع ]32[تهیه شده بود  1تور

ذرات سریم اکسید سونوشیمیایی تهیه شد. این دستورالعمل سه مرحله دارد: ابتدا نانوتوسط یک روش 

گیرد و در انتها اکسید صورت میذرات سریم اکسید بر صفحات گرافنشوند، سپس تثبیت نانوسنتز می

در آب دیونیزه حل شد. سپس، به  Ce(NO3)3.6H2Oیابد. در ابتدا اکسید دکور شده کاهش میگرافن

به صورت  NH4OH% 32دهی ماوراءصوت در حمام اولتراسونیک، محلول آبی حلول در حال تابشم

میلی  60اکسید )دقیقه ااافه شد. در انتهای این مرحله، سوسپانسیون گرافن 66ای در طی زمان قطره

 22گرم بر لیتر( به سوسپانسیون بالا در حال همزدن مغناطیسی ااافه شد و برای میلی 5/0لیتر، 

گراد گرم شد، سپس به آن درجه سانتی 90دقیقه در حمام اولتراسونیک قرار گرفت. مخلوط تا دمای 

محصول قبل از حرارت دیدن به  افزوده شده و به مدت یک ساعت رفلاکس شد و N2H4لیتر میلی 3

 فت.ساعت تا دمای شصت درجه، چندین بار با اتانول و آب مقطر مورد شست و شو قرار گر 24مدت 

اکسید کاهش یافته به ذرات سریم اکسید دکور شده بر صفحات گرافنبه این ترتیب مراحل تهیه نانو

کامپوزیت سریم اکسید دکور شده ( طرح شماتیکی از کل مراحل سنتز نانو4-2پایان رسید. در شکل )

مراه کاربرد دهد. ترکیبات سولفونامیدی مورد مطالعه به هاکسید کاهش یافته نشان میبر گرافن

 اند. ( نشان داده شده1-2پزشکی و ساختار در جدول )

 

 

 

 

 (: مراحل سنتز سریم اکسید دکور شده بر گرافن اکسید کاهش یافته4-2شکل )

                                                 
1
 Tour  
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 (: مشخصات مواد دارویی مورد استفاده.1-2جدول )

 

 نام ماده

 

 نام لاتین

 

 گروه دارویی

 

 ساختار

 

 سولفاستامید

 

Sulfacetamide 

(SAA) 

 

 اد باکتری

 

 

 سولفاتیازول

 

Sulfathiazole 

(STZ) 

 

 آنتی بیوتیک

 

 

 سولفادیازین

 

Sulfadiazine 

(SDZ) 

 

 آنتی بیوتیک

 

 

 

 سولفاکوئینوکسالین

 

 

Sulfaquinoxaline 

(SQX) 

 

 

 اد کوکسیدوز

 

 

 

 سولفاسالازین

 

 

Sulfasalazine 

(SSZ) 

 

 

اد التهاب 

 گوارشی
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 دستگاهوری -2-2

 (: مشخصات دستگاه های مورد استفاده.2-2)جدول 

 دستگاه مدل دستگاه

Sartorius analytic A200 ترازو 

Metrohm pH متر 

FALC حمام اولتراسونیک 

 

M-ENA-V2012 

 پتانسیواستات

Modern voltammetry system 

   

 سل الکتروشیمیایی -2-2-1

در این پژوهش سل الکتروشیمیایی یک سل سه قسمتی است که در آن سه الکترود کار، مرجع و      

( تصویر 5-2گیرند. در شکل )های اندکی از هم قرار میهای مختلف در فاصلهکمکی در قسمت

شود که به پتانسیواستات متصل بوده که مسئول ایجاد و شماتیک سل الکتروشیمیایی مشاهده می

باشد. های مورد نیاز و ثبت تغییرات به وجود آمده در سل الکتروشیمیایی میل پتانسیلکنتر

های مورد نیاز پتانسیواستات به یک کامپیوتر متصل است که اطلاعات دریافتی از آن را ثبت و نمودار

 کند.را رسم می

 

 

 

 (: تصویر سل الکتروشیمیایی.5-2شکل )
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ی دارویی قبل از های این خانوادههای دارویی، محلولالکتروشیمیایی نمونهی رفتار به منظور مطالعه

ها در محیط بافر فسفاتی میلی مولار تهیه شدند. کلیه بررسی 1هر بررسی به صورت تازه با غلظت 

ی رفتار الکتروشیمیایی( مولار )برای مراحل مطالعه 1/0انجام شدند. بدین منظور بافر فسفات با غلظت 

 مولار )برای کاربرد اندازه گیری( ساخته شده و مورد استفاده قرار گرفت.  01/0ظت و غل

  هاانواع الکترود -2-2-2 

 الکترود کار

ساختارهایی از قبیل کربنی است که حاوی نانوالکترود کار در این تحقیق، الکترود خمیر      

نانوسیلیکا، ساماریم اکسید، –اکسید ، مایع یونیهای کربنی، سریم لولهاکسید کاهش یافته، نانوگرافن

های باشد. از آنجا که الکترودنانوکامپوزیت سریم اکسید دکور شده بر گرافن اکسید کاهش یافته می

شوند، طراحی الکترودساخته می 30به  70خمیر کربن از گرافیت و پارافین با نسبت وزنی به ترتیب 

ه در صورت جامد بودن نانوساختارهای اصلاح کننده، سهم وجود ای صورت گرفت کهای کار به گونه

ها )مایع یونی( سهم درصد سهم گرافیت در خمیر بکاهد و در صورت مایع بودن آن 70ها از مقدار آن

درصد سهم پارافین در خمیر کم کند. پس از توزین اجزای جامد خمیر در  30ها از مقدار وجود آن

میلی لیتر استون ااافه شده و تا خشک شدن خمیر بشر در  1حدود  یک بشر شیشه ای، به مواد

درجه سانتی گراد قرار داده شد. سپس به خمیر خشک شده روی  70حمام اولتراسونیک با دمای 

ای تا رسیدن به شیشه ساعت تمیز مایع خمیر کننده )حتی اگر مایع یونی باشد( به صورت قطره

 منظور شده در یک سرنگ مخصوص تزریق انسولین که به خمیر یک دست ااافه شد. خمیر تهیه

بود ریخته شده و کاملا فشرده  شده داده قرار انتهای آن  در مسی سیم یک الکتریکی تماس برقراری

کربن های خمیردهد. سطح الکترود( تصویر نهایی یک الکترود خمیر کربن را نشان می6-2شد. شکل )

کاغذ مسطح تمیز و صیقلی، صاف و یک دست شده و سپس با آب قبل از هر آزمایش به دقت روی 

های های مذکور )با درصدساختارکربن حاوی نانوهای خمیرشدند. در این تحقیق، الکترود مقطر شسته
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ی رفتار الکتروشیمیایی پنج داروی مورد وزنی سه، پنج و هفت برای هر اصلاح کننده( برای مطالعه

ادیازین، سولفاکوئینوکسالین، سولفاسالازین و سولفاتیازول( به کار گرفته نظر )سولفاستامید، سولف

 شدند.

 

 

 کربن.(: تصویر نهایی یک الکترود خمیر6-2شکل )

 الکترود مرجع  

به صورت یک سیم سه سانتی متری پوشیده شده با  Ag/AgClدر این سیستم از یک الکترود       

 پتاسیم کلرید قرار دارد به عنوان الکترود مرجع استفاده شد.نقره کلرید که در یک لوله حاوی 

 الکترود کمکی  

   ( به عنوان الکترود کمکی استفاده شد.B9نرم ) HBدر این سیستم از گرافیت به فرم مغز مداد       

 پتانسیواستات -2-2-3

پتانسیل و یک نرم  دستگاه الکتروشیمیایی مورد استفاده شامل یک پتانسیواستات برای اعمال      

توسط  1باشد. این نرم افزار با نام اولترا ولتامتریها میآوری و پردازش دادهافزار کامپیوتری برای جمع

جناب آقای دکتر نوروزی در مرکز عالی الکتروشیمی دانشگاه تهران طراحی و نوشته شده است و 

باشد. پتانسیواستات، کنترل و میسازی چهل تکنیک الکتروشیمیایی دارای قابلیت انجام و شبیه

تنظیم پتانسیل اعمال شده به الکترود کار و نیز ثبت جریان را بر عهده دارد. اعداد آنالوگ وارد شده به 

های مختلفی جهت شوند. این دستگاه دارای فیلترهای دیجیتال تبدیل میبرد پتانسیوستات به داده

کارگیری یک فیلتر عبور پایین مرتبه دوم با فرکانس  کاهش نویز است. راه حذف نویز در اینجا به

                                                 
1
 Ultra voltammetry 
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ها قرار هرتز است. این فیلتر بین جریان خروجی پتانسیوستات و برد دریافت داده 50-5/0عبوری 

دهد. سه الکترود کار، ( پتانسیواستات مورد استفاده در این پژوهش را نشان می7-2گیرد. شکل )می

 شوند. به پتانسیواستات متصل میهای رابط مرجع و کمکی توسط سیم

 

 

 

 

 

 

 ستات.ا(: تصویر پتانسیو7-2شکل )

 روش الکتروشیمیایی -2-3 

های موجود در نرم افزار اولترا ولتامتری، از روش ولتامتری در این تحقیق، از میان روش        

فوریه سریع های مورد نظر و از روش تبدیل بررسی رفتار الکتروشیمیایی نمونهای برای چرخه

 ی مناسبکربن اصلاح شدهگیری الکترود خمیرولتامتری موج مربعی برای نشان دادن کاربرد اندازه

ی سریع و به منظور حذف نویز از روش تبدیل فوریه ی مورد نظر استفاده شد.برای اندازه گیری نمونه

بینیم، طبق های زیر میکه در شکلطور ها استفاده گردید. همانهای ولتاموگرامگیری از دادهمیانگین

( که مثالی از 9-2( ابتدا روش مورد نظر از منوی سمت راست انتخاب شده و طبق شکل )8-2شکل )

های مربوط به روش از طریق منوی سمت چپ دهد پارامترای را نشان میروش ولتامتری چرخه

 شوند.تنطیم می
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 ای.ولتامتری چرخهی برنامه ینمایش صفحه(: 8-2شکل )

 

 

 

 

 

 

1 

 

 

 ای و پارامترهای مربوطه در نرم افزار.ی ولتامتری چرخه(: تصویر برنامه9-2شکل )

 

ی شروع در هر روش، شود. قبل از دکمه( کار آغاز میRunی شروع )در این نرم افزار با فشردن دکمه

ها شامل ای این پارامترولتامتری چرخهشود که در مورد های روش مربوطه تنظیم میابتدا پارامتر
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مقادیر   DC Rangeباشند.می  Gainو  DC Range(، mV(، محدوده پتانسیلی )V/sسرعت روبش )

گردد که ای تنظیم میدهد و به گونهنشان می 10-6تا  10 -2ی در محدوده 10جریان را با مضربی از 

اده شود به طور مثال زمانی که سیگنال جریان در ای مناسب در صفحه نمایش دولتاموگرام با اندازه

ی تقویت جریان درجه  Gainکنند. انتخاب می -6را   DC Rangeمیکروآمپر باشد، مقدار 10-6حدود 

 دهد و هر چه مقدار آن بزرگتر باشد تقویت سیگنال ورودی بیشتر خواهد بود. دریافت شده را نشان می

 سازی نمونهآماده -2-4   

های متفاوت استفاده شد. مثالی از طرز تهیه  pHهای فسفاتی با ها از بافردر تمام محلول سازی        

در این قسمت آورده شده است.  K2HPO4و  KH2PO4های یک محلول بافر فسفاتی توسط نمک

pKa1  وpKa2  پنجاه  یباشند. اگر به عنوان مثال تهیهمی 2/7و  15/2برای فسفریک اسید به ترتیب

 :شودعمل میبه شرح زیر  (1-2ی )طبق رابطهدر نظر باشد،  pH 2/7لیتر بافر فسفاتی با میلی

 

pH = pKa+ log (Cb/Ca) 

  

2/7  = 2/7 + log (Cb/Ca) → Cb/Ca = 1 → 

 

های فسفاتی و کسر مولی محاسبه شده برای هر جزء، با انجام اختیار داشتن جرم مولی نمکبا در 

ی محلول بافر فسفاتی مورد نظر به دست محاسبات استوکیومتری وزن مورد نیاز از هر نمک برای تهیه

 339/0و  K2HPO4گرم  43/0خواهد آمد که در مورد مثال ذکر شده بافر فسفاتی مورد نظر توسط 

های مورد بررسی از پودر ماده میلی مولار سولفونامید 1های شود. محلولساخته می  KH2PO4رم گ

حل شده و به حجم رسانده شد.  4/7تقریبی  pHی هر دارو ساخته شده، توسط بافر فسفاتی با موثره

XCa = 5/0  

XCb = 5/0  

 

Fw  K2HPO4 = 97/173  g/mol و Fw KH2PO4 = 97/135  g/mol 

 

 

(2-1)  
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های الکترودهای مورد نظر در سطح ها برای بررسی رفتار الکتروشیمیایی سولفونامیداین محلول

کربن اصلاح شده توسط نانوساختارهای مختلف مورد استفاده قرار گرفتند. به منظور نشان دادن خمیر

ی گیری الکترود طراحی شده توسط روش تبدیل فوریه سریع ولتامتری موج مربعی نمونهکاربرد اندازه

نه تهیه شد. آزمایش از داروخاEcobi حقیقی قرص سولفادیازین ساخت شرکت دارویی ایتالیایی 

ی حقیقی با روش افزایش استاندارد انجام شد. ده عدد قرص به تنهایی توزین شده و مربوط به نمونه

وزن آنها ثبت گردید. بعد از پودر کردن ده عدد قرص، با وزن میانگین یک قرص و بعد از دو مرحله 

بالن  7حقیقی تهیه و صاف شد. در ی مولار از نمونه  2×10-4رقیق سازی توسط محلول بافر، محلول 

میلی لیتر از محلول نمونه حقیقی ریخته شد. پس از ساخت  5میلی لیتری به طور جداگانه  25

 20و15، 10، 5، 0مولار داروی خالص، به پنج بالن به ترتیب   2×10-3و   2×10-4محلول استاندارد 

  2×10-3میلی لیتر محلول  3و  5/2لن دیگر مولار استاندارد و به دو با  2×10-4میلی لیتر از محلول 

های واکنش اکسایش محلول یمولار استاندارد  ااافه شد و پس از به حجم رساندن توسط بافر فسفات

میکرومولار در شرایط مربوط به روش  280و  240، 200، 160، 120، 80، 40های تهیه شده با غلظت

تبدیل فوریه سریع ولتامتری موج مربعی مورد بررسی قرار گرفت و منحنی کالیبراسیون مربوط به 

 (. 6-3نمونه حقیقی داروی  مورد نظر رسم شد )بخش 

ی رفتار الکتروشیمیایی پنج سولفونامید ذکر در فصل بعد ابتدا به بررسی نتایج مربوط به مطالعه      

شود و سپس الکترود کربن حاوی اصلاح کننده پرداخته میهای خمیرشده روی سطح الکترود

ی دارویی مورد نظر مورد بررسی قرار گیری نمونهی انتخاب شده برای اندازهکربن اصلاح شدهخمیر

 گیرد.می
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 فصل سوم

گیریبحث و نتیجه  
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 هابررسی رفتار الکتروشیمیایی سولفونامید -3-1

بندی ی به کاررفته دستهکربن بر حسب نوع اصلاح کنندههای خمیردر این فصل، ابتدا الکترود     

ی دارویی مورد مطالعه روی سطح هر الکترود بررسی شده و سپس رفتار الکتروشیمیایی پنج نمونه

سیلیکا، نانو–های به کار رفته شامل: مایع یونیاشاره گردید اصلاح کننده طور که قبلاًشود. همانمی

کربنی هستند. آنچه از اصلاح -های لانتانیدیکامپوزیتمواد کربنی و نانوهای لانتانیدی، نانواکسیدنانو

سیدی ی افزایش قابل توجه جریان و یا جابجایی پتانسیل اکرود مشاهدهکربن انتظار میالکترود خمیر

 باشد. تر میها به سمت مقادیر کمدارو

کربن حاوی الکترود خمیرها روی بررسی رفتار اکسایشی سولفونامید -3-1-1   

 مایع یونی-سیلیکانانو

کربن های معدنی در خمیرتوانند به جای روغن( میILs) 1، مایعات یونی4-5-1با توجه به بخش        

 -3-هگزیل-1کربن با مایع یونی روند.  بر این اساس، الکترود خمیربه عنوان اصلاح کننده به کار 

ساخته شد. از آنجا که مایع یونی ذکر  2متیل ایمیدازولیوم بیس )تری فلوئورومتیل سولفونیل( ایمید

کامل با پارافین را نداشت، ی بار الکتریکی، قابلیت جایگزینی شده به دلیل وزن مولکولی بالا و ذخیره

درصد وزنی مایع  2درصد وزنی پارافین و  28درصد وزنی گرافیت،  70کربن دارای لذا الکترود خمیر

میلی مولار داروی سولفادیازین )در بافر  1( ساخته شد. واکنش اکسایش محلول IL-P CPEیونی )

ولت بر ثانیه، بر سطح  1/0ت روبش ولت با سرع 2/1تا  4/0ی پتانسیل ( در محدوده=4/7pHفسفاتی 

(، اکسایش 1-3ی فوق مورد بررسی قرار گرفت. ولتاموگرام شکل )کربن ساخته شدهالکترود خمیر

های ساخته شده در مقایسه با الکترود خمیر کربن ساده داروی سولفادیازین را روی سطح الکترود

(Bare CPEبه صورت یک پیک اکسایشی برگشت ناپذیر در مح )ولت نشان  9/0تا  8/0ی دوده

نسبت  های ساخته شدهدهد که الکترودها نشان میی کلی ولتاموگرامدهد. طبق این شکل، مقایسهمی

                                                 
1
 Ionic Liquid 
2
 1-Hexyl-3-methylimidazolium bis (trifluromethylsulfonyl) imide
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ای اند و جا به جایی قابل ملاحظه(، افزایش جریان نشان دادهBare CPEکربن ساده )به الکترود خمیر

( IL-Pد. الکترود دارای مایع یونی پارافین )در پتانسیل اکسیدی داروی سولفادیازین مشاهده نش

افزاش جریان قابل توجهی نشان داده است. البته در  Bare)منحنی نارنجی رنگ( نسبت به الکترود 

ی بعد، شود که به منظور کاهش آن در مرحلهپاسخ این الکترود ظرفیت خازنی بالا نیز مشاهده می

( به ترکیب خمیرکربن IL-P+NS2%درصد وزنی ) 2و ( IL-P+NS1% CPE) 1سیلیکا به مقدار نانو

میلی مولار سولفادیازین )در بافر فسفاتی  1ااافه شد و پاسخ هر الکترود ساخته شده در محلول 

4/7pH=های آبی و مشکی ( در شرایط پتانسیل و سرعت روبش یکسان به ترتیب به صورت ولتاموگرام

 ( ثبت گردید.1-3رنگ در شکل )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

کربن دارای (، خمیرBare CPEکربن ساده )خمیرهای(: ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود1-3شکل )

 1ل )محلو( IL-P+NS CPEسیلیکا )%نانو2و 1 -کربن حاوی ترکیب مایع یونیو خمیر( IL-P CPEمایع یونی )

 بر ثانیه(. ولت1/0و سرعت روبش  =4/7pH مولار دارو، بافر فسفاتیمیلی

 

 کربن ساده سیلیکا نسبت به الکترود خمیرکربن حاوی نانوهای خمیر(، الکترود1-3مطابق شکل )

(Bare CPE) سیلیکا جریان کربن حاوی نانوهای خمیرچنین الکتروداند. همافزایش جریان نشان داده

 2کربن حاوی الکترود خمیر(، 1-3اند. بر اساس شکل )خازنی حاصل از مایع یونی را کاهش داده
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ی رفتار اکسایشی سایر تر برای مطالعهسیلیکا به دلیل نشان دادن ظرفیت خازنی کمدرصد نانو

 هاسولفونامید

درصد از این ماده در  2بیش از  انتخاب شد. البته به دلیل نیمه رسانا بودن نانوسیلیکا، استفاده

های دارویی )سولفاستامید، ( ولتاموگرام اکسایش سایر نمونه2-3خمیرکربن میسر نبود. در شکل )

سولفاسالازین، سولفاکوئینوکسالین و سولفاتیازول( بر سطح الکترود خمیر کربن حاوی مایع یونی در 

کربن ساخته شده با ( الکترود خمیر2-3ل )سیلیکا نشان داده شده است. طبق شکدرصد نانو 2کنار 

( Bare CPEخمیر کربن ساده ) فوق نسبت به الکترود هایسیلیکا برای دارودرصد نانو 2مایع یونی و 

ی رفتار ی فوق، جهت مطالعهکربن ساخته شدهکاهش جریان نشان داده است. بنابراین الکترود خمیر

  گردد.ترکیبات دارویی پیشنهاد نمی این دستهالکتروشیمیایی 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 (: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید )الف(، سولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین )ج( و سولفاتیازول )د(2-3شکل )

( IL-P+NSسیلیکا )% نانو2-کربن حاوی مایع یونی( و الکترود خمیرBare CPEکربن ساده )خمیر روی الکترود

 ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pH ها، بافر فسفاتیمیلی مولار دارو 1)محلول 
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کربن حاوی الکترود خمیرها روی بررسی رفتار اکسایشی سولفونامید -3-1-2 

  های لانتانیدییداکسنانو

های لانتانیدی استفاده شد. اکسیدکربن از نانوهای خمیردر ادامه، به منظور بهبود کارایی الکترود      

( CeO2( و اکسید سریم )Sm2O3های الکتروفعال به کار رفته شامل اکسید ساماریم )اکسیدنانو

کربن استفاده گردید. در خمیر 2-2-2بخش اکسید به طور جداگانه طبق توایحات باشند. هر نانومی

میلی مولار داروی سولفادیازین را )در بافر فسفاتی  1( ولتاموگرام اکسایش محلول 3-3شکل )

4/7pH=ولت بر ثانیه روی سطح  1/0ولت با سرعت روبش  2/1تا  4/0ی پتانسیل ( در محدوده

د ساماریم )به ترتیب نمودارهای صورتی، قرمز اکسیدرصد نانو 7و  5، 3کربن دارای های خمیرالکترود

های شود در میان الکترود( مشاهده می3-3طور که در شکل )دهد.  همانو سبز رنگ( نشان می

درصد اکسید  3های مختلف، الکترود دارای اکسید ساماریم با درصدکربن ساخته شده با نانوخمیر

ایش جریان برای اکسیداسیون سولفادیازین نشان داد کربن ساده افزساماریم نسبت به الکترود خمیر

که این پاسخ به دلیل جابجایی مثبت پتانسیل اکسیدی سولفادیازین قابل قبول در نظر گرفته نشد. در 

کربن حاوی های خمیرها روی سطح الکتروداکسایشی سایر سولفونامید ( ولتاموگرام4-3شکل )

اکسید ساماریم اصلاح ست. مطابق این شکل ملاحظه شد که نانواکسید ساماریم نشان داده شده انانو

رسد. قابل های ذکر شده به نظر نمیی مناسبی برای بررسی رفتار الکتروشیمیایی سولفونامیدکننده

اکسید درصد نانو 3کربن دارای ذکر است که افزایش جریان نشان داده شده توسط الکترود خمیر

الف(، -4-3( برای داروی سولفاستامید شکل )Bare CPEکربن ساده )میرساماریم نسبت به الکترود خ

 به دلیل ظاهر شدن جریان خازنی بالا مطلوب در نظر گرفته نشد. 
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کربن حاوی خمیر و( Bare CPEکربن ساده )خمیر های(: ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود3-3شکل )

و سرعت روبش  =4/7pHمیلی مولار دارو، بافر فسفاتی  1( )محلول Sm2O3 CPEاکسید ساماریم )% نانو7و5، 3

  ولت بر ثانیه(.1/0

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید )الف(، سولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین )ج( وسولفاتیازول )د( 4-3شکل )

 ( Sm2O3 CPE)اکسید ساماریم نانو %7و  5، 3کربن دارای و خمیر (Bare CPE)کربن ساده خمیر هایروی الکترود

 ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار دارو، بافر فسفاتی1)محلول
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(، 5-3اکسید سریم بررسی گردید. شکل )کربن دارای نانوهای خمیردر ادامه پاسخ الکترود   

درصد  7و  5، 3کربن حاوی های خمیراکسایش داروی سولفادیازین را روی سطح الکترود ولتاموگرام

دهد. طبق شکل فوق های قرمز، صورتی و آبی رنگ( نشان میاکسید سریم )به ترتیب منحنینانو

کربن برای سولفادیازین باعث افزایش قابل اکسید سریم در خمیرشود که استفاده از نانوملاحظه می

های شود که الکترودچنین مشاهده میکربن ساده شده است. همتوجه جریان نسبت به الکترود خمیر

اکسید سریم برای این دارو اختلاف جریان چندانی با هم ندارند. درصد نانو 7و 5، 3کربن دارای خمیر

اکسید در این نانو کربن حاویهای خمیرروی سطح الکترود هاهای اکسایش سایر سولفونامیدولتاموگرام

تواند تنها اصلاح اکسید سریم میهای این خانواده، نانودهند که درمیان دارو( نشان می6-3شکل )

ی رفتار الکتروشیمیایی سولفادیازین در نظر گرفته شود. افزایش جریان ی مناسبی برای مطالعهکننده

الف( به -6-3رای سولفاستامید شکل )اکسید سریم بدرصد نانو 3کربن دارای توسط الکترود خمیر

 دلیل جریان خازنی مطلوب واقع نشد.

  

 

 

 

 

 

دارای کربن خمیر و (Bare CPEکربن ساده )خمیرهای (: ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود5-3شکل )

ولت 1/0و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار دارو، بافر فسفاتی1(  )محلولCeO2 CPEاکسید سریم )% نانو7و  5، 3

 بر ثانیه(.
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)ج( و سولفاتیازول )د(  (: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید )الف(، سولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین6-3شکل )

( CeO2 CPE)اکسید سریم % نانو7و  5، 3کربن دارای خمیر و (Bare CPE)کربن ساده های خمیرروی الکترود

 ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار داروها، بافر فسفاتی 1)محلول 

 کربنی-های لانتانیدیکامپوزیتکربن حاوی نانوساخت الکترود خمیر -3-1-3   

 ذراتانتخاب ساختار کربنی مناسب جهت تثبیت نانو -3-1-3-1   

ی توانند اصلاح کنندهذرات اکسید سریم میدهد نانونتایج به دست آمده نشان می بررسی اولیه       

کربن در نظر ی رفتار الکتروشیمیایی داروی سولفادیازین بر سطح الکترود خمیرمناسبی برای مطالعه

ذرات پس از گذشت زمان دچار چسبندگی و اتصال شده و قادر به ایفای گرفته شوند. ولی این نانو

ذرات از دوام مناسبی برخوردار کربن حاوی این نانواسب نقش خود نیستند لذا الکترود خمیرمن

تواند راه حل مناسبی برای رفع این های کربنی میاکسید بر روی ساختارباشد. تثبیت این نانونمی

ذرات اکسید سریم تثبیت شده )دکور شده( کارایی بهتر و پایداری مشکل باشد. زیرا ممکن است نانو
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ذرات اکسید سریم، . به منظور، انتخاب ساختار کربنی مناسب برای تثبیت نانو]35[بیشتری پیدا کنند 

های کربنی چند دیواره لولههای یکسانی از هر یک از مواد شامل: نانوکربن با درصدهای خمیرالکترود

(MWCNT  ،)نانو( اکسید سریمCeO2و گرافن )( اکسید کاهش یافتهRGO( ساخته شد. شکل )7-3 )

ی دارویی مورد نظر )سولفادیازین که به نانوذرات اکسید سریم رفتاری های اکسایشی نمونهولتاموگرام

% اکسید سریم )منحنی 5کربن دارای های خمیرقابل قبول ارائه داده بود( را روی سطح الکترود

اکسید کاهش یافته )منحنی قرمز های کربنی )منحنی بنفش رنگ( و گرافننجی رنگ(، نانو لولهنار

های خمیرکربن دارای درصد یکسان از های الکترودی ولتاموگرامدهد. مقایسهرنگ( نشان می

اختلاف  MWCNTنسبت به  RGOدهد که اکسید کاهش یافته، نشان میهای کربنی و گرافننانولوله

صفحات بازتری  RGOجریان بیشتری )نسبت به الکترود خمیر کربن ساده( ایجاد کرده است. ساختار 

های ی مورد بررسی در ساختار خود حلقههاکه سولفونامیدهای کربنی دارد و از آنجا لولهنسبت به نانو

سطح الکترود واقع شود.  ها بهی موثرتری برای جذب سولفونامیدممکن است ماده RGOبنزنی دارند، 

( به عنوان بستر کربنی مناسب برای تثبیت نانوذرات RGOاکسید کاهیده شده )بر این اساس گرافن

 اکسید سریم انتخاب گردید.
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کربن ( و خمیرBare CPEکربن ساده )های خمیر(: ولتاموگرام اکسایش داروی سولفادیازین روی الکترود7-3شکل )

اکسید کاهیده شده ( و گرافنMWCNT CPEهای کربنی )( ، نانو لولهCeO2 CPEاکسید سریم )% نانو5حاوی 

(RGO CPE 4/7میلی مولار دارو، بافر فسفاتی  1( )محلولpH=  1/0و سرعت روبش.)ولت بر ثانیه 

 

کربن ها روی الکترود خمیربررسی رفتار اکسایشی سولفونامید  -3-1-3-2

  نانوذرات تثبیت شدهحاوی 

پس از انتخاب بستر کربنی مناسب، با استفاده از نانوکامپوزیت سریم اکسید دکور شده بر گرافن       

کربن دارای  ، الکترود خمیر-1-2اکسید کاهش یافته تهیه شده طبق دستور ارائه شده در

اکسایش داروی سولفادیازین های توان ولتاموگرام(، می8-3کامپوزیت ساخته شد. طبق شکل )نانو

( را 4کامپوزیت )منحنی صورتی رنگ یا نمودار شماره درصد این نانو 5کربن حاوی خمیر روی الکترود

کامپوزیت به صورت جداگانه درصد اجزای نانو 5کربن حاوی کربن ساده و خمیرخمیر هایبا الکترود

های گرافن اکسید ( و نانو ورقه3نمودار شماره  ای رنگ یاذرات اکسید سریم )منحنی سورمهیعنی نانو

کربن ( مقایسه کرد. مطابق این شکل، الکترود خمیر2کاهش یافته )منحنی قرمز رنگ یا نمودار شماره 

کربن ساده افزایش جریان قابل توجهی اصلاح شده توسط نانوکامپوزیت در مقایسه با الکترود خمیر

اکسید کربن دارای گرافنی فوق با الکترود خمیرترود اصلاح شدهی پاسخ الکنشان داده است. مقایسه

ذرات اکسید سریم در دهد که افزایش جریان به دلیل حضور موثر نانوکاهش یافته نشان می
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کربن اتفاق افتاده است که با جای گیری مناسب )تثبیت( روی صفحات گرافنی نقش خمیر

 نماید. ایفا می الکتروکاتالیستی خود را به صورت موثرتری

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 5کربن دارای خمیر و( Bare CPEکربن ساده )های خمیر(: ولتاموگرام اکسایش سولفادیازین روی الکترود8-3شکل )

( و نانوکامپوزیت RGO CPE(،گرافن اکسید کاهش یافته )CeO2 CPEاکسید ) سریم درصد

RGO/CeO2محلول(4/7میلی مولار دارو، بافر فسفاتی 1pH=  1/0و سرعت روبش .)ولت بر ثانیه 
 

رفتار الکتروشیمیایی دیگر سولفونامیدها روی الکترود اصلاح شده  -3-2  

کربن ها روی سطح الکترود خمیری رفتار الکتروشیمیایی سایر سولفونامیددر ادامه، مطالعه       

(، اکسایش سایر 9-3) گیرد. شکل( مورد بررسی قرار میRGO/CeO2کامپوزیت )اصلاح شده با نانو

)سولفاستامید، سولفاسالازین، سولفاتیازول و سولفاکوئینوکسالین( را روی سطح الکترود  هاسولفونامید

های دهد )به ترتیب نمودارکامپوزیت نشان میکربن اصلاح شده با نانوکربن ساده و الکترود خمیرخمیر

کربن اصلاح شده با شود که الکترود خمیرحظه می(  ملا9-3مشکی و صورتی رنگ(. طبق شکل )

هایی مثل سولفاستامید، سولفاسالازین و سولفاتیازول )به ترتیب کامپوزیت برای سولفونامیدنانو

( کاهش جریان نشان Bare CPEهای الف، ب و ج( نسبت به الکترود خمیر کربن ساده )ولتاموگرام

سوی الکترود اصلاح شده با نانوکامپوزیت نسبت به الکترود داده است. افزایش جریان ایجاد شده از 
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ی شود. به عبارت دیگر، مقایسهساده برای سولفاتیازول )ولتاموگرام ج( قابل توجه در نظر گرفته نمی

دهد که های مورد بررسی روی سطح این الکترود، نشان میهای اکسایشی سولفونامیدولتاموگرام

ی رفتار الکتروشیمیایی سولفادیازین کامپوزیت برای مطالعهشده توسط نانوالکترود خمیر کربن اصلاح 

 رسد.مناسب به نظر می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

)د(  )ج( و سولفاتیازولسولفاسالازین )ب(، سولفاکوئینوکسالین  )الف(،(: ولتاموگرام اکسایش سولفاستامید 9-3شکل )

)محلول   RGO/CeO2% نانوکامپوزیت5کربن اصلاح شده با ( و خمیرBare CPEکربن ساده )های خمیرروی الکترود

 .ولت بر ثانیه(1/0و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار دارو، بافر فسفاتی 1
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کربن اصلاح شده با نانوکامپوزیتریخت شناسی سطح الکترود خمیر -3-3   

( و Bare CPEکربن ساده )خمیرهای در ادامه، به منظور بررسی ریخت شناسی سطح الکترود        

استفاده ( FE-SEM) 1میکروسکوپ الکترونی روبشی تحت گسیل میدانیمواد، از کربن حاوی نانوخمیر

کربن ساده )الف(، الکترود گرفته شده از سطح الکترود خمیر FE-SEM( تصاویر 10-3شد. در شکل )

 کربن حاوی نانوذرات)ب(، الکترود خمیر اکساید کاهش یافتههای گرافنکربن دارای نانو ورقهخمیر

کربن اصلاح شده با نانوکامپوزیت )د( نشان داده شده است. سریم )ج( و الکترود خمیر اکسید

کربن ساده دارای منافذ زیادی الف( قابل مشاهده است الکترود خمیر-10-3طور که در شکل )همان

( 10-3ی تصاویر )الف( و )د( شکل )قایسهشوند. ماست که در شکل به صورت نقاط سیاه دیده می

تر نموده و سطح یکنواخت کربن را فشردهکامپوزیت اصلاح کننده بافت خمیردهد که نانونشان می

کربن ساده ایجاد کرده است. یکنواخت بودن خمیر با توجه به تجدید پذیر بودن تری نسبت به خمیر

سطح الکترود بعد از صیقل دهی شده و این امر بر کربن، باعث پایداری بیشتر سطح الکترود خمیر

ذرات اکسید سریم با چنین نانوبهبود تکرارپذیری رفتار الکترود اصلاح شده موثر خواهد بود. هم

شوند در نتیجه سطح الکترود گیری بر روی صفحات گرافنی مانع بهم چسبیدن این صفحات میقرار

 یابد.  کربن افزایش میخمیر

 

 

 

 

 

 

                                                 
1
 Field Emission Scanning Electron Microscope 
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اکسید کربن دارای گرافنخمیر )الف(، کربن سادههای خمیرمربوط به سطح الکترود FE-SEM(: تصاویر 10-3شکل )

کربن اصلاح شده با نانوکامپوزیت اکسید سریم دکور خمیرو )ج( اکسید سریمکربن دارای نانو، خمیرکاهیده شده )ب(

 .اکسید کاهیده شده )د(گرافنشده روی 

کربن اصلاح به منظور نشان دادن پراکندگی عنصری کربن، اکسیژن و سریم در سطح الکترود خمیر 

سطح الکترود  FE-SEM(، تصویر a-11-3)استفاده شد. شکل  1کامپوزیت از آنالیز مپشده با نانو

که در آنالیز مپ مورد استفاده قرار دهد کامپوزیت را نشان میکربن اصلاح شده توسط نانوخمیر 

( الگوی پراکندگی عناصر کربن، اکسیژن و سریم روی 11-3گرفت. طبق آنالیز انجام شده، در شکل )

شود.  شکل های )ب(، )ج( و )د( ملاحظه میکربن اصلاح شده به ترتیب در شکلسطح الکترود خمیر

طور دهد. همانصورت نقاط آبی رنگ نشان میب(، کربن موجود در الکترود اصلاح شده را به -3-11)

اکسید کاهش یافته شود به دلیل استفاده از گرافیت و گرافنب( مشاهده می-11-3که در شکل )

-3ی سطح الکترود اصلاح شده از بافت یکنواخت کربنی تشکیل شده است. در شکل )قسمت عمده

ط سبز رنگ نشان داده شده است. مطابق ( اکسیژن موجود در الکترود اصلاح شده به صورت نقاج-11
                                                 
1
  Map analysis 

 )الف(

 )د( )ج(

 )ب(
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اکسید کاهش یافته در کنار سریم اکسید، الگوی پراکندگی با این شکل، به دلیل استفاده از گرافن

-3اکسیژن در نقاطی از سطح الکترود اصلاح شده با تراکم بیشتری نشان داده شده است. در شکل )

کربن اصلاح شده مشاهده در سطح خمیر یکنواخت نانوذرات سریم پراکندگید( نیز الگوی -11

یکنواخت و منظم نانوذرات لانتانید در  پراکندگی الگوی گردد )نقاط صورتی رنگ(. پس از بررسیمی

الکترود سطح  FE-SEMدلیل اینکه نانوذرات سریم اکسید در تصاویر به بستر کربنی خمیر، 

به طور وااح مشاهده نشدند، به منظور تایید حضور این  کامپوزیتکربن اصلاح شده با نانوخمیر

EDXAاز آنالیز ایدکس ) نانوذرات در خمیر کربن اصلاح شده
( استفاده شد. آنالیز ایدکس، یک 1

 رود.عنصری و شناسایی شیمیایی به کار می باشد که در آنالیزای میتکنیک تجزیه

 

 

 

 

 

 

 

 

 

کربن اصلاح شده با نانوکامپوزیت استفاده شده در آنالیز مپ از سطح الکترود خمیر FE-SEM(: تصویر 11-3شکل )

کربن اصلاح شده با سریم )د( در سطح الکترود خمیر)الف(، الگوی پراکندگی عنصری کربن )ب(، اکسیژن )ج( و 

 نانوکامپوزیت.

                                                 
1 Energy Dispersive X-ray Analysis 

 (الف)

 )د( )ج(

 )ب(
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های ها از لایهابانده شده و موجب کنده شدن الکترونبر اساس آنالیز ایدکس، پرتو ایکس به نمونه ت

تر )که های خارجیها از لایهی ایجاد شده، توسط الکترونگردد. حفرهها و ایجاد حفره میدرونی اتم

های درونی و خارجی ممکن است به صورت گردد. اختلاف انرژی لایهتری دارند( پر میانرژی پایین

ظاهر شود. پرتوی نشر شده از نمونه توسط یک اسپکترومتر پراکنده کننده نشر پرتوی ایکس از نمونه 

که هر عنصر ساختار منحصر به فرد و در نتیجه نشر منحصر به فردی  شود. از آنجاانرژی پردازش می

از پرتوی ایکس دارد، آنالیز پرتوی نشر شده ماهیت و مقدار دقیق تمام عناصر موجود در نمونه را بیان 

 ]36,37[. مطابق با مطالعات قبلی، این آنالیز اطلاعات تکمیلی مفیدی به صورت کیفی ]30[ کندمی

های انواع میکروسکوپ مثلی سطح های مطالعهدر همراهی با انواع مختلف تکنیک ]38[و کمّی 

ذرات ، برای تایید حضور نانودهد. در این تحقیقدر اختیار قرار می 1ی ایکسالکترونی و پراش اشعه

( 12-3شکل ) ربرد کیفی این آنالیز در نظر گرفته شد.کا سریم اکسید از آنالیز ایدکس استفاده شد لذا

 دهد. مطابقکامپوزیت را نشان میکربن اصلاح شده با نانوی آنالیز ایدکس سطح الکترود خمیرنتیجه

کربن اصلاح شده رود خمیردر الکت در کنار عناصر کربن، اکسیژن این نتیجه حضور نانوذرات سریم با

 . شدتایید 

 

 

 

 

 

 کامپوزیت.کربن اصلاح شده توسط نانو(: آنالیز ایدکس مربوط به الکترود خمیر12-3شکل )

                                                 
1
 X-Ray Diffraction 
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Feرفتار الکتروشیمیایی محلول استاندارد  -3-4
3+

/Fe
بر سطح الکترود  +2

 کربن اصلاح شدهخمیر

کامپوزیت به عنوان الکترود مناسب برای با نانوکربن اصلاح شده پس از انتخاب الکترود خمیر      

مولار  KCl 1/0مولار و  K4Fe(CN)6 01/0داروی سولفادیازین رفتار الکتروشیمیایی محلول دارای 

-( ولتاموگرام رفتار اکسایشی13-3روی سطح الکترود اصلاح شده مورد بررسی قرار گرفت. شکل )

دهد. کامپوزیت نشان میکربن اصلاح شده با نانوخمیرپذیر آهن را روی سطح الکترود کاهشی برگشت

Fe (، به دلیل حضور زوج ردوکس 13-3های شکل )مطابق ولتاموگرام
3+

/Fe
در محلول مورد بررسی، +2

شود. مطابق با این شکل، پیک اکسایشی در پتانسیل یک پیک اکسایشی و یک پیک کاهشی دیده می

شود. محل پیک اکسایشی روی کربن ساده مشاهده میخمیرولت روی سطح الکترود میلی 495حدود 

ولت تغییر پیدا میلی 280کامپوزیت به پتانسیل حدود کربن اصلاح شده با نانوسطح الکترود خمیر

کربن اصلاح شده با کرده است. به عبارت دیگر، پتانسیل آندی ماکزیمم بر روی سطح الکترود خمیر

تر ولت به سمت مقادیر کممیلی 214کربن ساده، حدود الکترود خمیرکامپوزیت در مقایسه با نانو

شود الکترود خمیر کربن ( مشاهده می13-3طور که در شکل )چنین همانجا شده است. همجابه

کربن ساده افزایش کامپوزیت جریان را به طور قابل توجهی نسبت به الکترود خمیراصلاح شده با نانو

کامپوزیت فعالیت کربن اصلاح شده با نانویان ایجاد شده توسط الکترود خمیرداده است. افزایش جر

 .]39[الکتروکاتالیستی این الکترود را نشان می دهد  
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های خمیر کربن حاوی ( )الف( و الکترودBareکربن ساده )های خمیرهای الکترود(: مقایسه ولتاموگرام13-3شکل )

( )ج( و نانوکامپوزیت اکسید سریم دکور شده بر CeO2( )ب(، اکسید سریم )RGOیافته ) اکسید کاهشگرافن

مولار، سرعت  KCl 1/0مولار  K4Fe(CN)6 01/0( )د( در محلول آهن )RGO/CeO2اکسید کاهش یافته )گرافن

 ولت بر ثانیه(. 1/0روبش 

 نانوکامپوزیتسازی رفتار سولفادیازین بر الکترود اصلاح شده با بهینه -3-5  

کامپوزیت به بررسی برخی از کربن اصلاح شده توسط نانوبه منظور بهبود کارایی الکترود خمیر       

ی اثر و عوامل موثر بر اکسایش داروی سولفادیازین روی سطح این الکترود پرداخته شد. مطالعه

صد نانوکامپوزیت اصلاح محلول بافر و در pHسرعت روبش،  های مختلفی نظیرسازی پارامتربهینه

 باشد.ی رفتار الکتروشیمیایی این دارو مواوع مورد بحث در بخش های بعدی میکننده در مطالعه

 اثر سرعت روبش -3-5-1   

ی مکانیسم سازی سرعت روبش آغاز شد که تعیین کنندههای تاثیر گذار با بهینهبررسی پارامتر        

باشد. به این منظور واکنش اکسایش محلول سولفادیازین تهیه میواکنش اکسایش سولفادیازین نیز 

 025/0ولت با تغییر سرعت روبش از  2/1تا  4/0در محدوده پتانسیل  4-2شده طبق توایحات بخش 

شود، با الف( دیده می-14-3ولت بر ثانیه مورد بررسی قرار گرفت. همان طور که در شکل ) 1تا 
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یش پیدا کرده است. با در نظر گرفتن خط زمینه جریان آندی افزایش سرعت روبش جریان افزا

ب( تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب جذر سرعت -14-3چنین در شکل )ماکزیمم حاصل شد. هم

ج( تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب سرعت روبش  نشان داده شده -14-3) روبش و در شکل

Rاست. همان طور 
دهد جریان آندی ماکزیمم بر ( نشان می9658/0و  9949/0این دو نمودار ) 2

گر آن است که اکسایش داروی تر بوده و این مواوع  بیانحسب جذر سرعت روبش خطی

  باشد.سولفادیازین تحت کنترل نفوذ می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

کربن اصلاح شده روی الکترود خمیرSDZ ولت بر ثانیه( بر اکسایش  1تا  025/0(: اثر سرعت روبش )از 14-3شکل )

تغییر جریان آندی ماکزیمم  و)ب( تغییر جریان آندی ماکزیمم برحسب جذر سرعت روبش )الف(، کامپوزیت با نانو

 (.=4/7pHمیلی مولار دارو، بافر فسفاتی  1)محلول )ج(  برحسب سرعت روبش
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 محلول بافر pHاثر  -3-5-2   

ی اسیدی، گستره pHهای بافر فسفاتی دارای به دلیل عدم انحلال سولفادیازین در محلول        

بر  pHدر نظر گرفته شد. به منظور بررسی اثر  11تا  7سازی محلول بافر جهت بهینه pHتقریبی 

  طبق توایحات بخش 11تا   7های تقریبی  pHهای بافر فسفاتی با اکسایش سولفادیازین، محلول

میلی مولار سولفادیازین تهیه شد. واکنش اکسایش  1، تهیه شدند و توسط هر بافر محلول 2-4

د. ولت بر ثانیه بررسی گردی 1/0ولت با سرعت روبش  2/1تا  4/0ی پتانسیل ها در محدودهمحلول

( تغییرات 15-3جریان آندی ماکزیمم هر ولتاموگرام با در نظر گرفتن خط زمینه ثبت شد. شکل )

طور که در دهد. همانمحلول بافر نشان می pHجریان و پتانسیل آندی ماکزیمم را بر حسب تغییرات 

 محلول بافر فسفاتی پتانسیل اکسیدی داروی pHشود، با افزایش ب( ملاحظه می-15-3شکل )

تر های قلیایی با سهولت بیشسولفادیازین کاهش یافته است. به عبارت دیگر، سولفادیازین در محیط

طور که در دهد. همانرا نشان می ]40[( واکنش اکسید سولفادیازین 16-3گردد. شکل )اکسید می

شود. در یشود در اثر اکسید سولفادیازین دو الکترون و دو یون هیدروژن آزاد ماین شکل دیده می

تواند که میکند محیط قلیایی یون هیدروکسید شرایط را برای اکسایش سولفادیازین تسهیل می

.  یعنی در محیط قلیایی در اثر باشد pHبا افزایش پتانسیل اکسیدی سولفادیازین  دلیلی بر کاهش

اکسایش  کمبود یون هیدروژن وکنش بیشتر در جهت رفت )اکسید شدن سولفادیازین( پیش رفته و

ی قلیایی شود که در منطقهالف( ملاحظه می-15-3چنین در شکل )گیرد. همتر صورت میراحت

مشاهده شده است.  4/7حدود  pH( بیشترین جریان آندی در  11تا  7تقریبی در نظر گرفته شده )

ر نظر ی قلیایی دمحلول بافر در منطقه pHگردد که با افزایش الف( ملاحظه می-15-3طبق شکل )

تر کاهش ای داشته است. دلایل دقیقگرفته شده واکنش کُند شده و جریان کاهش غیر قابل ملاحظه

ی مکانسیم دقیق های مطالعات مربوط به سطح، در حوزهجریان آندی ماکزیمم توسط انواع تکنیک

 تواند مواوع مطالعات بعدی قرار گیرد. اکسید این دارو می
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تغییر پتانسیل آندی  و)الف( SDZ محلول بافر برای  pH(: تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب 15-3شکل )

و سرعت  11تا  4/7از pH میلی مولار دارو، بافر فسفاتی 1)محلول )ب( SDZ محلول بافر برای pHماکزیمم بر حسب 

 ولت بر ثانیه(.1/0روبش 

 

 

 

 

 

 

 

 

 .]40[(: واکنش اکسایش سولفادیازین 16-3شکل )

 

 درصد نانوکامپوزیت اصلاح کننده -3-5-3  

کربن است که در این کامپوزیت اصلاح کننده در خمیرگذار دیگر، درصد نانوعامل مهم تاثیر         

ای اکسایش های چرخه( ولتاموگرام17-3سازی آن پرداخته شده است. شکل )بخش به بهینه

ولت بر ثانیه روی سطح  1/0ولت با سرعت روبش  2/1تا  4/0ی پتانسیل سولفادیازین را در محدوده

های )به ترتیب منحنی درصد نانوکامپوزیت اصلاح کننده 10و  7، 5، 3کربن حاوی های خمیرالکترود
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ی (، مقدار بهینه برا17-3دهد. طبق شکل )ای و صورتی رنگ( نشان میسبز، قرمز، سورمه

رسد. مقادیر کمتر و بیشتر از کربن به نظر می، پنج درصد وزنی در خمیرکامپوزیت اصلاح کنندهنانو

تر پنچ درصد به دلیل کاهش جریان و جابجایی پتانسیل اکسیدی سولفادیازین به سمت مقادیر مثبت

 مطلوب واقع نشدند.

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 % نانوکامپوزیت10و 7، 5، 3کربن حاوی های خمیرروی سطح الکترود SDZ(: ولتاموگرام اکسایش 17-3شکل )

 ولت بر ثانیه(. 1/0و سرعت روبش  =4/7pH میلی مولار، بافر فسفات 1)محلول اصلاح کننده 

 

 گیری غلظت سولفادیازین به روش ولتامتری موج مربعی اندازه -3-6   

 pHپس از بررسی برخی عوامل موثر بر اکسایش داروی سولفادیازین که شامل سرعت روبش،        

گیری الکترود محلول بافر و درصد نانوکامپوزیت اصلاح کننده بودند، به منظور نشان دادن کاربرد اندازه

سریع ولتامتری موج کامپوزیت برای سولفادیازین، از روش تبدیل فوریه کربن اصلاح شده با نانوخمیر

 ی پالس بهینههایی نظیر فرکانس، تعداد چرخه و دامنهمربعی استفاده شد. در این روش پارامتر

 میلی مولار سولفادیازین استفاده شد(. 1های روش از محلول سازی پارامترشوند )در مراحل بهینهمی
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 اثر فرکانس و تعداد چرخه  -3-6-1  

هایی هستند که باید به طور همزمان بهینه شوند. به این منظور پارامتر فرکانس و تعداد چرخه،       

ولت، در  150/1تا  65/0ی پتانسیل میلی مولار سولفادیازین، در محدوده 1پس از ساخت محلول 

اب شد که های موجود در روش تعداد چرخه تغییر داده شد. در نهایت فرکانسی انتختمام فرکانس

های الف( ولتاموگرام-18-3شکل )هرتز(.  1420تغییرات تعداد چرخه در آن دارای روند بود )فرکانس 

 های مختلفهرتز در تعداد چرخه 1420اکسایشی سولفادیازین را بر حسب پتانسیل در فرکانس 

 ب( جریان آندی ماکزیمم-18-3در شکل ) دهد.هستند( نشان می 2ها مضربی از )چرخه

( نشان 32تا  2) الف( پس از گرفتن خط زمینه بر حسب تعداد چرخه-18-3های شکل )ولتاموگرام

  مشاهده شده است. 8داده شده است. طبق این شکل،  بیشترین جریان در تعداد چرخه 

 

 

 

 

 

 

 

و )الف(  SDZهرتز برای  1420در فرکانس  32تا  2(:  تغییر جریان بر حسب پتانسیل در تعداد چرخه از 18-3شکل )

میلی مولار،  1)محلول  )ب( SDZهرتز برای  1420ماکزیمم بر حسب تعداد چرخه در فرکانس  جریان آندی تغییر

 ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pHبافر فسفات 
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اثر دامنه -3-6-2     

انتخاب شد. به  1ی مناسب پالس اعمالیی بهینه، دامنهپس از انتخاب فرکانس و تعداد چرخه        

ولت   150/1تا  65/0میلی مولار سولفادیازین در محدوده پتانسیل  1ی محلول این منظور پس از تهیه

 ی پالسپارامتر دامنه 8ی عداد چرخههرتز و ت 1420ولت بر ثانیه  در فرکانس  1/0با سرعت روبش 

الف( تغییرات جریان را بر حسب -19-3تغییر داده شد. شکل ) 50تا  10از  ولت(برحسب میلی)

ب( تغییر جریان آندی -19-3دهد. شکل )( نشان می50تا  10های متفاوت )از پتانسیل در آمپلیتود

گرفتن خط زمینه بر حسب پتانسیل نشان الف( را پس از -19-3های شکل )ماکزیمم ولتاموگرام

مشاهده شده  ولتمیلی 15ی پالس )آمپلیتود( ترین جریان در دامنهدهد. طبق این شکل بیشمی

 است. 

 

 

 

 

 

 

)الف( تغییرات   SDZبرای ولتمیلی 50تا  10از   (: تغییرات جریان برحسب پتانسیل در دامنه پالس19-3شکل )

و   =4/7pHمیلی مولار دارو، بافر فسفاتی  1)ب( )محلول  SDZجریان آندی ماکزیمم بر حسب دامنه پالس برای 

 ولت بر ثانیه(.1/0سرعت روبش 

 منحنی کالیبراسیون -3-6-3   

فرکانس های مناسب برای روش تبدیل فوریه سریع ولتامتری موج مربعی پس از انتخاب پارامتر         

 1000تا 1ی غلظت های سولفادیازین در گسترهمحلول 15ی و دامنه 8ی هرتز، تعداد چرخه 1420
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تا  65/0ی پتانسیل های ساخته شده در محدودهمیکرومولار تهیه شدند. واکنش اکسایش محلول

وش ی رهای بهینه شدهولت بر ثانیه با در نظر گرفتن پارامتر 1/0ولت و سرعت روبش  150/1

-3مورد بررسی قرار گرفت. شکل ) ولتمیلی15ی پالس و دامنه 8هرتز، تعداد چرخه  1420)فرکانس 

میکرو مولار  1000تا  1ی غلظت های سولفادیازین را در محدوده( ولتاموگرام اکسایشی محلول20

 دهد.نشان می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 )بافر فسفاتی SDZمیکرومولار  1000تا  1های (: تغییرات جریان بر حسب پتانسیل برای محلول20-3شکل )

4/7pH=  ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش 

 

-3های شکل )یابی به منحنی کالیبراسیون، با در نظر گرفتن خط زمینه از ولتاموگرامبه منظور دست 

الف( تغییرات جریان آندی ماکزیمم را بر -21-3( جریان آندی ماکزیمم ثبت گردید.  شکل )20

شود که هر دو ی خطی غلظت ملاحظه میدهد. مطابق این شکل، دو ناحیهحسب غلظت نشان می

ب( تغییر -21-3اند. شکل )ج( نشان داده شده-21-3ب( و )-21-3های )محدوده به ترتیب در شکل
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بستگی میکرو مولار با مجذور اریب هم 1000تا  30جریان آندی ماکزیمم را بر حسب غلظت از 

(R
میکرو  10تا  3ج( تغییر جریان آندی ماکزیمم را بر حسب غلظت از  -21-3و شکل ) 9956/0( 2

Rبستگی )مولار با مجذور اریب هم
 تعیین(، حد LOD) 1دهد. حد تشخیصنشان می 9948/0( 2

از   LOQو   LOD( و انحراف استاندارد نسبی روش محاسبه شدند.  برای محاسبه LOQ) 2کمی

 ( استفاده شد. 1-3های رابطه ) فرمول

 

 

انحراف استاندارد سیگنال )جریان( محلول شاهد )بافر فسفاتی فاقد دارو(  Sblاین روابط، منظور از  در 

 اند. ( گزارش شده1-3باشد. ارقام شایستگی طبق جدول )شیب نمودار کالیبراسیون می mو منظور از 

 

 (: ارقام شایستگی اندازه گیری سولفادیازین در شرایط بهینه.1-3جدول ) 

 

 

 

 

 

 

 

                                                 
1
 Limit of Detection 

2
 Limit of Quantification  

 مقدار ارقام شایستگی

17/0 حد تشخیص   µM  

 µM  58/0 کمی تعیینحد 

RSD %16/4 

R
2

 9948/0 

 µM 10-3 محدوده خطی

LOD = (3×Sbl) / m 

LOQ = (10×Sbl) / m  (3-1)  
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تغییرات جریان  )الف(، SDZمیکرومولار  1000تا  1(: تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب غلظت از 21-3شکل )

تغییر جریان آندی ماکزیمم بر حسب  )ب( SDZمیکرومولار  1000تا  30آندی بر حسب غلظت در محدوده خطی 

 ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pH)ج( )بافر فسفات  SDZمیکرومولار  10تا  3غلظت در محدوده خطی 

 

 

های الکتروشیمیایی که اخیراً روی داروی سولفادیازین انجام (، اطلاعات برخی کار2-3در جدول )

اند. این اطلاعات شامل الکترود کار به کار رفته، حد تشخیص اند در کنار تحقیق فعلی قرار گرفتهشده

ی سه در این جدول با حد حد تشخیص روش شماره باشند. مقایسهکیفی و تکنیک استفاده شده می

کربن اصلاح دهد که روش پیشنهادی ارائه شده توسط الکترود خمیرتشخیص تحقیق فعلی نشان می

دهد که در روش اکسید کاهش یافته، نشان میدکور شده بر گرافن شده با نانوکامپوزیت سریم اکسید

تر حد تشخیصی در حد یک روش دارای پیشنهادی، بدون پیش تغلیظ و با صرف آنالیت و زمان کم

 پیش تغلیظ )روش شماره سه( حاصل شده است.
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 شده روی داروی سولفادیازین.های الکتروشیمیایی اخیر انجام (: مقایسه تحقیق فعلی و  برخی کار2-3جدول )

 

 

 ی حقیقی  گیری غلظت سولفادیازین در نمونهاندازه  -3-7   

ی حقیقی سولفادیازین در های تهیه شده از نمونه، اکسایش محلول4-2طبق توایحات بخش          

هرتز،  1420ولت بر ثانیه در فرکانس  1/0ولت با سرعت روبش  150/1تا  65/0ی پتانسیل محدوده

ورد بررسی قرار گرفت. جریان آندی ماکزیمم بعد از ولت ممیلی 15و دامنه پالس  8ی تعداد چرخه

ی ( منحنی کالیبراسیون نمونه22-3گرفتن خط زمینه برای ولتاموگرام هر محلول ثبت شد. شکل )

ی حقیقی به گیری غلظت سولفادیازین در نمونههد.  با توجه به اینکه اندازهدحقیقی را نشان می

ی افزایش استاندارد انجام شد و افزایش مشاهده شده در جریان آندی به دلیل افزایش غلظت شیوه

                                                 
1
 Differential Pulse Voltammetry  

2
 Born-Doped Diamond 

3
 Square Wave Voltammetry 

4
 Sulfadiazine Imprinted Polymer Modified Carbon Paste Electrode 

 

 شماره

 

 الکترود کار

 

 تکنیک

حدتشخیص کیفی 

 )میکرومولار(

 

 مرجع

DPV ایکربن شیشه 1
1

 4/5 [41] 

SWV 2االماس دوپه شده با بُر 2
3

 2/2 [42] 

 

3 

 

مر سولفادیازین کربن اصلاح شده با پلیخمیر

 4نشانده شده

 

DPV 

 

1/0 

 

[43] 

 

4 

کامپوزیت با نانو کربن اصلاح شدهخمیر

اکسید سریم اکسید دکور شده بر گرافن

 کاهش یافته

 

SWV 

 

17/0 

 

 تحقیق فعلی
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 ییابی این نمودار نشان دهندههای مورد بررسی حاصل شده است، برونمحلول استاندارد به محلول

ی درج شده در ( در معادلهyباشد. با صفر قرار دادن جریان )ل محلول فاقد استاندارد میغلظت معاد

آید که معادل غلظت واقعی محلول فاقد میکرو مولار به دست می 11/38( غلظت 22-3شکل )

گرم میلی 9/467مولار سولفادیازین به ازای میکرو 11/38شود. محلول استاندارد در نظر گرفته می

گرم( و محتوی درج میلی 9/467شود. با توجه به مقدار به دست آمده )سولفادیازین تهیه میقرص 

 درصد محاسبه شد.  6/4گرم( خطای نسبی میلی 500شده )مقدار واقعی( برای هر قرص )

  

 

 

 

 

 

 

 

 

مولار، میکرو 280و  240، 200، 160، 120، 80، 40ها )محلول SDZ(: نمودار کالیبراسیون نمونه حقیقی22-3شکل )

 ولت بر ثانیه(.1/0و سرعت روبش  =4/7pHبافر فسفات 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

0

25

50

75

100

0 50 100 150 200 250 300

I p
a 

)µ
A

( 

C )µM( 

y = 0.2563 x + 9.7686 

R2 = 0.9925 



66 
 

 بندی نتایججمع -3-8   

مایع -سیلیکاهای مختلفی مثل نانوکربن با اصلاح کنندهدر این تحقیق، اصلاح الکترود خمیر        

کربنی به منظور -های لانتاتیدیکامپوزیتمواد کربنی و نانولانتانیدی، نانوهای اکسیدیونی، نانو

(، SDZ(، سولفادیازین )SSZهایی شامل سولفاسالازین )ی رفتار الکتروشیمیایی سولفونامیدمطالعه

( مورد بررسی قرار گرفت. SAA( و سولفاستامید )SQX(، سولفاکوئینوکسالین )STZسولفاتیازول )

کربن حاوی نانو مواد مختلف، الکترود های خمیردهند که از میان الکتروددست آمده نشان مینتایج به 

اکسید ( دکور شده بر صفحات گرافنCeO2کامپوزیت سریم اکسید )درصد نانو 5کربن دارای خمیر

 ( برای داروی سولفادیازین به دلیل افزایش قابل توجه جریان نسبت به الکترودRGOکاهش یافته )

ی پاسخ الکترود کربن اصلاح شده انتخاب شد. مقایسهکربن ساده به عنوان الکترود خمیرخمیر

ذرات کاکپوزیت )نانوکربن حاوی اجزای نانوهای خمیرکربن اصلاح شده با نانوکامپوزیت و الکترودخمیر

ذرات که حضور نانو های گرافن اکسید کاهش یافته( به طور جداگانه نشان دادسریم اکسید و نانو ورقه

ذرات است. به عبارت دیگر، تثبیت نانوکربن باعث افزایش قابل توجه جریان شدهسریم اکسید در خمیر

اکسید کاهش یافته مانع چسبیدن صفحات گرافنی به یکدیگر شده و سریم اکسید بر صفحات گرافن

چنین با افزایش وخه نشوند. همچنین موجب شد نانوذرات سریم اکسید بهم اتصال پیدا نکرده و کلهم

ذرات اکسید سریم موثرتر ایفا پایداری الکترود خمیر کربن اصلاح شده، نقش الکتروکاتالیستی نانو

کربن ساخته شده مشاهده شد که های خمیرسطح الکترود FE-SEMهای گردد. طبق عکسمی

کند که تری ایجاد مییکنواخت کربن ساده سطحتر کردن خمیرنانوکامپوزیت اصلاح کننده با فشرده

کامپوزیت اصلاح کننده در در بهبود تکرار پذیری رفتار الکترود موثر خواهد بود. پخش یکنواخت نانو

یابی به مقادیر سطح الکترود خمیر کربن توسط آنالیز مپ مورد بررسی قرار گرفت. به منظور دست

کمی عناصر کربن، اکسیژن و سریم در الکترود خمیر کربن اصلاح شده از آنالیز ایدکس استفاده شد. 

پس از انتخاب الکترود خمیر کربن اصلاح شده با نانوکامپوزیت به عنوان الکترود مناسب، برخی عوامل 

کامپوزیت اصلاح رصد نانومحلول بافر و د pHموثر بر اکسایش سولفادیازین شامل سرعت روبش، 
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سازی شدند. طبق نتایج به دست آمده، در بررسی اثر کننده روی این سطح الکترود بررسی و بهینه

سرعت روبش، افزایش خطی جریان آندی ماکزیمم با افزایش جذر سرعت روبش نشان داد که 

های مربوط به ودارطبق نم شود.مکانسیم اکسید سولفادیازین تحت کنترل نفوذ در نظر گرفته می

در نظر گرفته شد که در آن بیشترین  4/7بهینه برای سولفادیازین  pHمحلول بافر،  pHسازی بهینه

 pHچنین با توجه به واکنش اکسید سولفادیازین، مشاهده شد که افزایش جریان مشاهده گردید. هم

و کند شدن سینیتیک این محلول بافر موجب تسهیل اکسایش سولفادیازین )کاهش پتانسیل اکسید( 

کربن پنج درصد ی نانوکامپوزیت اصلاح کننده در خمیرشود. مقدار بهینهواکنش )کاهش جریان( می

درصد به دلیل کاهش جریان و جابجایی پتانسیل  5تر از تر و بیشوزنی گزارش شد و مقادیر کم

گیری الکترود رد اندازهاکسیدی دارو به سمت مقادیر مثبت مناسب در نظر گرفته نشدند. کارب

کربن اصلاح شده با نانوکامپوزیت برای داروی سولفادیازین توسط روش تبدیل فوریه سریع خمیر

ولتامتری موج مربعی نشان داده شد. طبق نتایج به دست آمده، منحنی کالیبراسیون دارای دو ناحیه 

مولار و میکرو 17/0برابر با  LODد. مولار بومیکرو 1000تا  30میکرو مولار و  10تا  3خطی غلظت از 

LOQ  های فرمولاسیون مولار محاسبه شدند. غلظت سولفادیازین در برخی نمونهمیکرو 58/0برابر با

گیری شد و با نانوکامپوزیت و روش پیشنهادی اندازه کربن اصلاح شدهدارویی نیز توسط الکترود خمیر

 درصد محاسبه و گزارش گردید. 6/4در نهایت طبق نتایج حاصل شده خطای نسبی 
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 نگری و پیشنهاد:آینده -3-9   

 کربن اصلاح شده توسط نانوکامپوزیت اکسید سریم دکور شده بر استفاده از الکترود خمیر

های حقیقی اکسید کاهش یافته در اندازه گیری همزمان ترکیبات سولفونامیدی در نمونهگرافن

 و...(. غذایی )نظیر تخم مرغ، شیر

 های ترمودینامیکی واکنش اکسایش داروی سولفادیازین )نظیر انرژی مطالعات محاسباتی کمیت

 آزاد گیبس و...(.

 اکسید کاهش یافته در اصلاح انواع بررسی کاربرد نانوکامپوزیت اکسید سریم دکور شده بر گرافن

 ای، الیاف کربنی و...(.های کربنی )کربن شیشهدیگر الکترود
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Abstract 

       Sulfonamides are antibacterial agents that contain sulfur and amine groups in their 

molecular structure. These medications are widely used and applied in curing infection 

and bacteria diseases. Beside their effective therapeutic role their residue may cause 

toxicity in environment and can make disease if entered in living creature's bodies. 

Today, having a device which is able to measure these medications simple and cheap in 

trace analysis is important. As these materials are electroactive, their behavior and 

concentration can be monitored by designed electrodes (sensors). In this work we 

studied the electrochemical behavior of some sulfonamides derivatives called 

sulfadiazine (SDZ), sulfathiazole (STZ), sulfaquinoxaline (SQX), sulfacetamide (SAA) 

and sulfasalazine (SSZ) on modified carbon paste electrodes by cyclic voltammetry 

(CV). In order to optimize the electrochemical behavior of these medications on surface 

of electrodes some modifiers including nano-silica ionic liquid, lanthanide nano-oxides, 

carbon nanomaterials and carbon-lanthanide nano-composites were used. Among 

modified carbon paste electrodes for studied sulfonamides, the electrode which 

contained 5% of reduced graphene oxide (RGO) decorated CeO2 nano-composite 

showed a significant increase in current in comparison with bare electrode toward 

sulfadiazine (SDZ). Decoration of cerium oxide NPs on RGO prevented cerium oxide 

NPs from aggregation and RGO nano-sheets from restacking. A fast Fourier transform 

square wave voltammetry (FFTSWV) was applied in order to reveal the measurement 

applicability of the proposed electrode for SDZ determination. Calibration curve was 

obtained for SDZ had two linear ranges from 3 to 10 µM (R
2
=0.9956) and from 30 to 

1000 µM for sulfadiazine (R
2
=0.9948). LOD with the value of 0.17 µM and LOQ with 

the value of 0.58 µM were calculated. SDZ measurement in some pharmaceutical 

formulations was done by the proposed method and the nano-composite modified 

electrode. By the relative error value of 4.6% results were obtained. 

Keywords: Sulfadiazine, Carbon paste electrode, Nanocomposite, Sensor, Graphene, 

Ceria NPs. 
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