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 چکیده
شود. گستردگی کاربرد و های عفونی به کاربرده میباشد که برای درمان برخی بیماریها میداروی سفتریاکسون یکی از آنتی بیوتیک

سیاری از جمله کروماتوگرافی برای های بکند. روشچندان می گیری این دارو را دوحساسیت در استفاده درست از این دارو ضرورت اندازه

گیری داروها بخاطر دقت و سرعت و قیمت مناسب یک امتیاز گیری آن بکار برده شده است. استفاده از روش ولتامتری برای اندازهاندازه

از  ،ساسیت الکترودشود. در این کار پژوهشی و در طراحی الکترود اصلاح شده، از گرافن اکساید کاهش یافته برای افزایش حمحسوب می

پذیری و از  الکتروپلیمریزاسیون پلیمر قالب مولکولی ساخته شده با متااکرلیک اسید و اتیلن گلیکول دی متاکریلات جهت افزایش گزینش

از دی فنیل آمین جهت تثبیت پلیمر قالب مولکولی روی سطح الکترود و نیز افزایش حساسیت استفاده گردید. الکترود طراحی شده بعد 

میکرومولار و حد  700/3 – 715/7گیری مقادیر ناچیز سفتریاکسون بکار رفت. محدوده خطی بین سازی، برای اندازهچندین مرحله بهینه

های دارویی و بیولوژیکی ی سفتریاکسون در محیطرگیمیکرومولار بدست آمد. الکترود طراحی شده با موفقیت برای اندازه 770/7تشخیص 

 بکار برده شد.

 سفتریاکسون، ولتامتری، پلیمر قالب مولکولی، الکتروپلیمریزاسیون، گرافن اکساید کاهش یافته. :کلید واژه
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 مقدمه
 -بتا نسل سوم سفالوسپورین است. در برابر سفریاکسون

اختراع  6404لاکتاماز مقاوم است که برای اولین بار در سال 

و  ی گرم مثبتهاهای ناشی از باکتریعفونت در درمانشد. 

استخوان و  حساس به دارو از جمله عفونت گرم منفی

های پوستی و مفاصل، پنومونیو پنومونی باکتریایی، عفونت

های مجاری ادرار و عفونت های نرم، اوتیت مدیابافت

شود. سفتریاکسون برای درمان تجربی مننژیت مصرف می

مؤثرترین زیرا  .گیردباکتریایی نیز مورد استفاده قرار می

هاست. همچنین  عامل ضد استرپتوکوک پنومونی

و  سفتریاکسون انتخاب بسیار خوبی در درمان سوزاک

. دوزهای زیاد سفتریاکسون اغلب [6–3] سالمونلا است

شود و گذرا در مجاری صفراوی میباعث تشکیل رسوب

قات با استفاده سنگ کلیه بدون علامت کوچک گاهی او

عث سفتریاکسون گاهی اوقات با د.گیرمداوم شکل می

دان )سندرم شیرخوار قرمز( ایجاد اریتودرمای شدید در نوزا

کی دیگر از همولیز شدید، بالقوه کشنده، ی شده است.

سفتریاکسون باعث افزایش زمان  عوارض بسیار نادر است.

فرمول  .[6] شودخونریزی، اسهال و بثورات پوستی می

دارای ت. اس C18H18N8O7S3 شیمیایی سفتریاکسون

و فرمول ساختاری زیر  50/550 وزن مولکولی محاسبه شده 

 است:

 
 : ساختار سفتریاکسون6شکل 

یک پودر کریستالی سفید تا زرد مایل به نارنجی است که  

به راحتی در آب قابل حل است، به سختی در متانول محلول 

 .ر اتانول بسیار کمی محلول استاست و د

با توجه به گستردگی مصرف این دارو و عوارض جانبی 

های گیری این دارو در محیطمختلف این دارو اندازه

های بیولوژیکی و دارویی اهمیت زیادی دارد. تکنیک

گیری آن بکار برده شده است ولی مختلفی برای اندازه

توگرافی بوده اند. ها براساس تکنیک کروماغالب این روش

، کرماتوگرافی HPLC [0]،HPTLC  [5]هایی مانند روش

چند گزارش  و [0]و کروماتوگرافی تعویض یونی  [1]مایع 

شناسایی آن گیری و اندازه [0–66]محدود الکتروشیمیایی 

گزارش شده و همچنین  ترکم با روش الکتروشیمیایی

پلیمر قالب مولکولی گزارش نشده است. از  گیری بااندازه

سازی تر و آمادهمزایای روش الکتروشیمیای هزینه کم

تر بدون نیاز به پیش تیمار اولیه و روش غیر تخریبی راحت

های الکتروشیمیایی اصلاح . در روش[61–60] باشدمی

سطح الکترود کار برای اهداف مختلف انجام می گیرد 

گیری و شیمی تجزیه حساسیت مخصوصا در بحث اندازه

  باشد.الکترود و انتخابگری از موضوع های مهم می

روشی برای  Imprinting Molecular (MIT) فناوری

های مصنوعی با انتخاب و ویژگی از پیش طراحی گیرنده

تعیین شده برای یک آنالیت معین است که می تواند به 

های مختلف کاربردی مورد عنوان مواد ایده آل در زمینه

 استفاده قرار گیرد. پلیمرهای ساخته شده با مولکولی

(MIPs)های پلیمری بدست آمده با استفاده از ، ماتریس

ر قدرتمند تشخیص مولکولی هستند فناوری ساختاری، عناص

دات تشخیص طبیعی مانند آنتی که قادر به تقلید موجو

های بیولوژیکی هستند که برای جداسازی ها و گیرندهبادی

های پیچیده مانند مایعات بیولوژیکی و نمونه و تحلیل نمونه

مبتنی بر تشکیل مجتمع  MIT .[65]های محیطی مفید هستند 

با  بین آنالیت )الگوی( و یک مونومر کاربردی است.

متقاطع، یک حضور یک مقدار اضافی از ماده اتصال دهنده 

https://fa.wikipedia.org/wiki/Hydrogen
https://fa.wikipedia.org/wiki/Nitrogen
https://fa.wikipedia.org/wiki/Oxygen
https://fa.wikipedia.org/wiki/Sulfur
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پس از فرآیند . [61] شودتشکیل می شبکه پلیمری سه بعدی

های شود و مکانپلیمریزاسیون، قالب از پلیمر خارج می

، اندازه و عملکرد شناسایی خاص را که از نظر شکل

معمولاً، فعل و  یمیایی در مولکول قالب مکمل هستند.ش

انفعالات بین مولکولی مانند پیوندهای هیدروژن، دوقطب 

-دو قطبی و فعل و انفعالات یونی بین مولکول قالب و گروه

ای ههای عملکردی موجود در ماتریس پلیمر پدیده

بنابراین، پلیمر حاصل  کند.تشخیص مولکولی را هدایت می

شناسد و به آن های قالب را به رسمیت میفقط مولکول

 .[61] کندمتصل می

نظریه قالب مولکولی اولین بار توسط دیکی وم مفه

(Dickey)  کار او  .مورد بررسی قرار گرفت 6404در سال

متمرکز بر رسوب سیلیکا ژل در حضور رنگ های آلی بود. 

او متوجه شد که سیلیس حک شده دارای یک انتخابگری 

اما استفاده از پلیمر در  .قابل توجه نسبت به رنگ قالب است

توسط دو گروه از  6401قالب  های مولکولی در سال 

ومر های کوالانسی بین مونمحققان گزارش شد که از پیوند

. مدتی بعد مسباک [60] و مولکول هدف بهره بردند

(Mosbach)  های غیر کوالانسی نیز پیوندنشان داد که با

-می ،ای ایجاد پیوند و تجمع بین مولکول هدف و مونومررب

توان به تولید پلیمر قالب مولکولی رسید که به روش تجمعی 

ها پایه بسیاری از روش غیر کوالانسی معروف شد که بعد

در حال . [60] قالب مولکولی شد های تولید پلیمرهای

ای برای استفاده از پلیمرهای قالب حاضر توجه ویژه

از جمله در زمینه جداسازی  مولکولی برای اهداف گوناگون

-16] و سنسورها [17] ، دارورسانی[64]ای شیمیایی و تجزیه

 . شده است  [11

 هستند اصلاحگرهایی انواع از مهمی ستهد ی هادیپلیمرها

 شیمیایی سطح اصلاح فرآیند در گسترده به طور که

 هادی پلیمرهای گیرند.می قرار استفاده مورد الکترودها

 الکتروپلیمریزاسیون وسیله به آسانی به توانندمی الکتریکی

 کمکی هاییون حضور در آلی و آبی هایمحلول از

 نظیر بزرگ تا متوسط هاینیونآ و آنیونهای شامل مختلف

 نظیر کوچک  6PF، -4BF، -3NO، -4ClO، -Br ،–Cl-بنزن 

 ،[13] سولفونات پلیوینیل و سولفونات دودسیل سولفونات،

 به الکتروپلیمریزاسیون .گردند تهیه رسانا بسترهای روی بر

 که ذراتی توسط شروع با پلیمر سنتز فرآیند صورت

 اغلب .شودمی تعریف هستند، الکترودی واکنش حاصل

سنتز  فرآیند صورت به را الکتروپلیمریزاسیون نیز اوقات

 الکترولیز از فعال هایواسط حد توسط شروع با پلیمر

 الکتریکی رسانایی دلیل به هادی پلیمرهاید. کننمی تعریف

 پایداری همچنین و نوری و الکتروشیمیایی خواص بالا،

 به را گستردهای توجه اخیر هایدهه در محیطی، قبول قابل

مشاهده افزایش رسانایی در یک فیلم اند. کرده جلب خود

پلی استیلنی که تقریبا نارساناست  پس از قرار گرفتن در 

تلاش ها و انگیزه های  6400گاز هالوژن در سال  معرض

.  [10] برای تولید پلیمر های رسانا به وجود آوردجدیدی 

در آن زمان آلن جیگر هگر، آلن جی. مک دیمید، هیدکی 

شیراکاوا و همکارانش یک فیلم پلی اتیلن را برای 

 پینگاکسیداسیون بخارات کلر، برم یا ید در معرض دو

 برابر 670تا  . در نتیجه، هدایت الکتریکیندپلیمری قرار داد

 په شدهیلن دوستهای پلی اامروزه فیلم  .[13] افزایش یافت

-هنوز در میان پلیمرهای رسانایی هستند که هدایت ویژه آن

با این حال، تجزیه . [15] استمترزیمنس بر سانتی 675ها تا 

پذیری توسط اکسیژن در هوا مانع از کاربرد تجاری پلی 

الکترو پلیمریزاسیون اولین بار به وسیله  .[11] تییلن شدسآ

روی مونومر پیرول انجام  بر 6407در سال  (Diaz)دیاز 

. سپس برای پلیمریزاسیون سایر مونومرهای [10] گرفت

 هادی نیز توسعه یافت.

شیمیایی  فرمول با آلی شیمیایی ترکیب یک آمین دیفنیل

(C6H5)2NH بوده آنیلین مشتقات از ترکیب این باشد.می 

. باشدمی فنیلی حلقه دو به متصل آمین گروه یک دارای و

 از در بسیاری و بوده رنگ بدون و آمین جامد دیفنیل

 نیز آب در همچنین و بوده حل قابل آلی هایحلال
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 از راحتی به ترکیب این .باشدمی حل قابل تاحدودی

 روی بر شدن قابلیت پلیمر الکتروپلیمریزاسیون فرایند طریق

 دیفنیل شد ذکر که همانطور  دارد. را رسانا سطح یک

 مشتقات و آنیلین پلی و باشدمی آنیلین مشتقات از آمین

 محققان توجه مورد بسیار که آلی هادی پلیمرهای از آن

 در توان می را امر این دلیل آیند. می شمار به ،گرفته قرار

 آن بالای پایداری  [10] خوب الکتروشیمیایی خصوصیات

 شدن دوپه   [37] الکتروکرومیسم  [14] محیطی شرایط در

 دانست. هاآن آسان تهیه و [36] راحت

 شیمی الکترو در جالب و برد کار پر اصلاحگرهای دیگر از

 و کربنی هایلوله نانو مانند کربنی ترکیبات سنسورها، و

 در. باشندمی مختلف عاملی هایگروه و ساختار با گرافن

 گرافن مانند آن مشتقات و گرافن از استفاده اخیر هایسال

 هایویژگی بخاطر یافته کاهش اکسید گرافن و اکسید

 در استفاده قابلیت موثر، سطح افزایش مانند فرد به منحصر

 هایگونه و سطوح به الکتریکی اتصال مختلف، هایحلال

 هدایت هزینه، کم و آسان سریع، سنتز الکتروفعال،

 الکترون انتقال سرعت و عالی الکتروکاتالیستی بالا،خواص

 .[33-31-61] است یافته افزایش ها،الکترود سطح در

 به نسبت الکتریکی، پایداری و ظرفیت لحاظ از گرافن

 حضور علت به همچنین و باشدمی بهتر کربنی هاینانولوله

و  منفی بار و اکسیژن هایاتم از متشکل عاملی هایگروه

گرافن اکسید و گرافن  نقص شبکه، فعالیت الکتروشیمیایی

 .[61-30] تر از گرافن استبیش اکسید کاهش یافته،

نتی بیوتیک که آبه جهت استفاده فراگیر داروهای 

یاکسون نیز یکی از شناخته شده ترین این دسته از رسفت

داروهاست و در بعضی موارد بخاطر بروز عوارض جانبی 

ید، اندازه آکه به دلیل استفاده نابجای این دارو بوجود می

های دارویی و بیولوژیکی اهمیت گیری این دارو در نمونه

ای دقیق و نی دارد. روش الکتروشیمیایی یکی ازگزینهفراوا

مقرون به صرفه برای این منظور است که تاکنون چندین 

گیری این دارو بکار روش الکتروشیمیایی نیز برای اندازه

نها دارای حد تشخیص آولی همه   .[67،66]برده شده است  

تری هستند و تلاشی برای گزینش بالا و حساسیت کم

ها برای اندازه صی بودن و حذف مزاحمتپذیری و اختصا

 شود.ی این دارو دیده نمیرگی

به همین خاطر در این کار پژوهشی از الکترود گلسی کربن 

کرلیک آبه عنوان الکترود کار و پلیمر قالب مولکولی متا

گیری بار برای اندازه اسید برای اصلاح الکترود برای اولین

داروی سفتریاکسون  مقدار ناچیز یگزینش پذیراختصاصی و

استفاده شد. برای افرایش حساسیت از گرافن اکساید کاهش 

همچنین از دی فنیل آمین  فته به عنوان زیر لایه استفاده شدیا

های مختلف و برای الکتروپلیمریزاسیون و درگیری لایه

تثبیت قالب های مولکولی روی الکترود و افزایش حساسیت 

ترود اصلاح شده  برای تعیین و اندازه گیری استفاده شد. الک

داروی سفتریاکسون در نمونه بیولوژیکی و دارویی به کار 

 برده شد.

 هامواد و روش
الکتروشیمیایی با استفاده از دستگاه  هایگیریاندازه

Autolab  مدلPGSTATE 30 افزار با نرم NOVA  صورت

شامل  الکترودی 3گرفت که در این دستگاه از مجموعه 

اصلاح شده، به عنوان الکترود کار،  کربن شیشه ایالکترود 

( sat’dالکترود مخالف از جنس پلاتین و الکترود مرجع )

Ag/AgCl/KCl  استفاده شده است. جهت تعیینpH ها، بافر

به کار گرفته  PMT 1003مدل  Metrohmمتر   pHدستگاه

مدل  (Ultrasonic) شد. همچنین از دستگاه اولتراسونیک

s1177 Parasonic  ساخت شرکت پارس نهند در مواقع

لزوم استفاده شده است. برای گرفتن تصاویر میکروسکوپ 

 Field Emission - Scanning Electron) الکترونی روبشی

(Microscope (FE-SEM)   از میکروسکوپZeiss-

EM10c-80 KV .استفاده شده است  ،  

 تهیه الکترود آذر شرکت از ایشیشه کربن الکترودهای

 .باشدمی مترمیلی 1 الکترودها   این قطر که شده

 .است گرفته انجام اتاق دمای در هاگیری اندازه تمامی
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 نحوه تهیه گرافن اکسید -
برای تهیه گرافن اکسید ابتدا محلول سوسپانسیون شده 

 تهیه شد، بدین صورت که: گرافن اکسید از روش هامر

در  NaClگرم نمک  7777/5ت با گرم پودر گرافی 7777/6

دقیقه ساییده شد تا مخلوط  67هاون چینی به مدت 

با آب مقطر  NaClیکنواختی حاصل گردد، سپس نمک 

شو داده شد و با صاف کردن به وسیله کاغذ صافی وشست

 4SO2Hلیتر از میلی 7/13خارج شد، باقیمانده گرافیت در 

به  4KMnOگرم 3/7ساعت هم زده شد.  0به مدت  40%

که دما به کمک حمام یخ تدریج افزوده شد، در حالی

گراد نگه داشته شده بود. مخلوط درجه سانتی 17تر از پایین

دقیقه هم  05گراد به مدت درجه سانتی 07حاصل در دمای 

لیتر آب مقطر شده اضافه گردید میلی 05/7زده شد، سپس 

دقیقه  37 گراد به مدتدرجه سانتی 675و مخلوط در دمای 

لیتر آب میلی 607حرارت داده شد. واکنش با اضافه کردن 

کامل شد. به منظور  2O2H 37%لیتر میلی 67مقطر و 

و  HCl 5%سازی مخلوط حاصل، چند بار با محلول خالص

 آب مقطر، شستشو داده شد و در آون خلاء خشک گردید

[35]. 

 ساخت پلیمر قالب مولکولی -

ای سنتز شد. ابتدا پلیمر قالب مولکولی به وسیله روش توده

های ن در استونیتریل حل گردید سپس نسبتسفتریاکسو

 ethylene glycoldimethacrylate) کراس لینکرمختلف از 

 5متا اکرلیک اسید( اضافه شده  MAAمر)( و مونو98%

 ب یخ آغازگرآسپس در حمام  شود وسونیکیت می دقیقه

(AIBN) .دقیقه 67مخلوط فوق به مدت  اضافه شد 

درش قفل  ن دهی شد وژنیترو دقیقه 5سونیکیت شد سپس 

ساعت قرار  60درجه به مدت  17ب آسپس در حمام  .شد

گرفت پس از خرد کردن و ریز کردن برای شستشو از 

استیک اسید با استفاده از حمام  -متانول 4به  6محلول 

یا پلیمر قالب نشده  NIP) شد.التراسونیک شستشو می

ولی به صورت موازی و هم زمان با روش یکسان مولکولی 

 .بدون آنالیت ساخته شد(

 روش اصلاح سطح الکترود -
  5/7 تا 3/7 آلومینای با ایشیشه کربن الکترود سطح

 به دقیقه 65 به مدت مرطوب پارچه روی بر میکرومتر

 دستگاه درون دقیقه 67 آن از پس و شده پولیش دقت

 به آب و نیتریک اسید حاوی محلول در اولتراسونیک،

 در دقیقه 5 مدت به پس .گرفت ارقریک به یک  نسبت

 دستگاه درون تقطیر، دوبار آب در دقیقه 67 و استونیتریل

 اتاق دمای در الکترود آنگاه گرفت. قرار اولتراسونیک

 .گردید خشک

برای تهیه مواد اولیه جهت اصلاح سطح الکترود ابتدا گرافن 

میلی لیتر تهیه شد، سپس  گرم برمیلی 6اکسید به غلظت 

در التراسونیک با استفاده از امواج تکان دهنده محلول 

دقیقه قرار داده  67فراصوت جهت هموژن شدن به مدت 

متر در محلول میلی 1شد. الکترود گلسی کربن برهنه به قطر

سیاه رنگ هموژن شده گرافن اکسید قرار داده شد و به 

ولت اعمال شد. با اعمال  -6ثانیه به آن پتانسیل  177مدت 

گرافن اکسید بر روی سطح الکترود به شکل گرافن  پتانسیل

 قرار گرفت. اکسید کاهش یافته 

تحت امواج  DMFلیتر میلی 1در  MIPگرم از لییم 5مقدار 

 0 دقیقه قرار میگیرد و مقدار 5التراسونیک به مدت 

 سطح روی بر یکنواخت سوسپانسیون این از میکرولیتر

 شد داده اجازه حلال به سپس  .شودمی داده قرار الکترود

  .گردد خشک الکترود و شود تبخیر محیط دمای در تا

 و آمین دیفنیل محتوی محلول درون الکترود آنگاه

متوالی در محدوده  چرخه 65طول  در اسید سولفوریک

میلی ولت بر  677 روبش سرعت با ولت 6تا  7پتانسیلی 

 بترتی این به و گرفت قرار ایچرخه ولتامتری تحت ثانیه

 آن سطح روی پلیمر از فیلمی و شد پلیمردار الکترود

 گردید.  تشکیل
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الکترود اصلاح  گیری جریان به وسیلهروش اندازه -

 شده

مولار به همراه  6/7ن بریتون رابینسومحلول نمونه شامل بافر 

تهیه شد و نانو مولار  0777تا  17ر محدوده سفتریاکسون د

روبش پتانسیل به روش  به سل ولتامتری منتقل گردید، سپس

 37ولت با سرعت روبش  6/6تا  1/7پالسی تفاضلی از 

ولت  4/7ولت بر ثانیه انجام گردید و اندازه جریان در میلی

جریان برای محلول شاهد هم به همین ترتیب  .ثبت شد

گیری شد با این تفاوت که سفتریاکسون در محلول اندازه

نمونه و محلول  وجود نداشت. اختلاف شدت جریان محلول

 ای در نظر گرفته شد.شاهد بعنوان سیگنال تجزیه
 

 های حقیقیگیری سفتریاکسون در نمونهاندازه -

میلی  577سفتریاکسون )هر ویال حاوی دو ویال پودری 

بصورت همگن  و سپس گرم سفتریاکسون ( وزن شد

 677ین محلول در بالون گرم از امیلی 077مخلوط شد و 

های ه حجم رسانده شد. برای ساخت محلولی بمیلی لیتر

رقیق تر از این محلول استفاده شد. محلول نهایی شامل بافر 

مولار و غلظت های  1/7با غلظت   =1pHبریتون رابینسون 

 DPVمختلف از سفتریاکسون بود که با استفاده از تکنیک 

 و روش افزایش استاندارد با سه بار تکرار انجام گرفت.

ار و خون، مقدار یک میلی رگیری در نمونه ادبرای اندازه

نمونه  زهای مختلف الظتغم خون را با رلیتر از یورین و س

به  =1pHبافر بریتون رابینسون استاندارد سفتریاکسون و 

لیتر مخلوط کرده و در نهایت محلول حاوی میلی 4میزان 

مولار و غلظت  71/7برابر رقیقتر و بافر  67با  سرم و یورین

استفاده گیری نیز با ای مختلف از سفتریاکسون شد. اندازهه

و روش افزایش استاندارد با سه بار تکرار  DPVاز تکنیک 

 انجام گرفت.

 نتایج و بحث

در ترکیبات آلی  های عاملیبرای بررسی گروه FTIRروش 

باشد پس برای بررسی تبدیل گرافن اکساید ابزار مناسبی می

استفاده  FTIRنالیز آافته از به گرافن اکساید کاهش ی

می RGOو  GOهنده اسکپکترای ن دنشا 1گردید. شکل 

مربوط به  CM6677-1 باشد. پیک های مشاهده شده در 

و  C=Oمربوط به  C=C ،6057مربوط به  C-O ،6177پیوند 

 می باشد. H-Oمربوط  3577

و  6677شود پیک های مربوط به همانطور که مشاهده می  

های دهنده کاهش پیوند اند که نشانشدها ناپدید تقریب 6057

 RGOبه  GOنتیجه کاهش  مربوط به کربن با اکسیژن و در

ر ماهیت یبرای تایید تغی XRDنالیز آ باشد. همچنین ازمی

اسپکترای   3گرافن به گرافن اکساید استفاده شد. شکل 

GO دهد. با توجه را قبل از کاهش و بعد از کاهش نشان می

 66یک پیک قوی در ناحیه  GOسه و اسپکتروم  به شکل

 RGOشود ولی در اسپکتروم مربوط به درجه مشاهده می

این پیک بطور کامل محو شده و فقط یک پیک پهن در 

نالیز آدرجه مشهود است و این این  35تا  65ناحیه حدودا 

باشد و نشاندهنده می RGOبه  GOایید دیگری بر تغییر تنیز 

ح شده لادر سطح الکترود اص RGOمیز آ تتشکل موفقی

تر مورفولوژی سطح الکترود از می باشد برای بررسی بیش

استفاده شد. این عکسبرداری شامل سه  SEMعکسبرداری 

موجود در  RGO/MIP/PDPAو  RGOالکترود خالی، 

نشاندهنده سطح صاف الکترود  0aمی باشد. شکل  0شکل 

که  0bشکل  باشد مقایسه آن باخالی گلسی کربن می

است. نشان می دهد  RGOمربوط به الکترود اصلاح شده با 

که در برروی سطح صاف الکترود سطوح گرافن اکساید 

کاهش یافته تشکیل یافته است که این سطوح خشن و 

چروکیده باعث افزایش سطح و افزایش رسانایی الکترود 

مربوط به الکترود اصلاح  SEMنیز  0cشده است. در شکل 

بینیم. همانطوریکه ملاحظه را می RGO/MIP/PDPAبا شده 

ذرات کروی شکل به صورت  MIPشود، در این شکل می

دی فنیل آمین قرار گرفته است و این در بستری از پلیمر 

آمیز الکترود با نشاندهنده لایه نشانی موفقیت

RGO/MIP/PDPA  باشد.می 
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 RGOو  FTIR GOاسپکتروم  :1شکل 

 

 
 RGOو  GOاسپکتروم  XRD: 3شکل 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 
و ج(  RGOالف( الکترود خالی، ب(  FESEMشکل  :0شکل 

RGO/MIP/PDPA 

 
 

 

های مختلف به اکسیداسیون مقایسه پاسخ الکترود -

 سفتریاکسون

 ، MIP/PDPAالکترود خالی، اصلاح شده با

RGO/MIP/PDPA ،NIP/PDPA   ،RGO/NIP/PDPA 

های مختلف در راستای افزایش کترود با لایهاصلاح ال

پذیری الکترود برای داروی حساسیت و گزینش

های به ولتاموگرام 5سفتریاکسون صورت گرفت. در شکل 

های مختلف نشان برای الکترود DPVدست آمده با تکنیک 

داده شده است. در این قسمت از پژوهش الکترود خالی 

با هدف افزایش   PDPA و MIPگلسی کربن با استفاده از 

انتخابگری و افزایش اختصاصی بودن این الکترود نسبت 

سفتریاکسون انجام گرفت ولی حساسیت الکترود و اندازه 

افزایش پیدا کرد. همچنین در شرایط یکسان  %35پیک فقط 

نیز ثبت شد و نسبت  NIP/PDPAولتاموگرام الکترود 

با نسبت  NIPبه الکترود حاوی  MIPجریان الکترود حاوی 

 برابر شد.   05/1جریان 

طح الکترود سروی  RGOدر مرحله بعد یک زیر لایه از 

گلسی کربن نشانده شد. این زیر لایه دو ویژگی مهم دیگر 

مشاهده  5برای الکترود قبلی افزود. همانطور که در شکل 

به  RGO/MIP/PDPAشود هم ارتفاع پیک الکترود می

و سه برابر نسبت به  MIP/PDPAاندازه دو برابر نسبت به 

 06الکترود خالی افزایش یافت و هم پتانسیل پیک به اندازه 

 الف

 ب

 ج
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-ان میتر جابجا شد که نشمیلی ولت به سمت پتانسیل کم

اکسایش سفتریاسون با افزودن دهد الکتروکاتالیزاسیون در 

RGO  .اتفاق افتاده است 

و  RGO/MIP/PDPAهمچنین مقایسه شدت پیک 

RGO/NIP/PDPA  برابری را نشان می دهد  05/3اختلاف

و  MIPکه نسبت به مرحله قبل که اختلاف شدت پیک 

NIP  05/1 .بود بهبود یافته است 

 RGO/MIP/PDPAای الکترود ولتاموگرام چرخه 1شکل  

را برای زمانیکه سل بدون سفتریاکسون و حاوی 

دهد. همانطوریکه مشاهده نشان می سفتریاکسون است را

 1/6تا  55/7 این الکترود برای بلانک در پتانسیل  شودمی

دهد ولی زمانیکه محلول سل ولت هیچ پیکی نشان نمی

 4/7ولار سفتریاکسون است در حدود میکرو م 1حاوی 

-ولت یک پیک اکسایشی برای سفتریاکسون مشاهده می

 شود.

 

 
 1: ولتاموگرام پالس تفاضلی برای اکسیداسیون سفتریاکسون 5شکل 

بر روی الکترود  =3pHمولار  6/7لار در بافر بریتون رابینسون  رومومیک

 های گلسی کربن خالی و گلسی کربن با لایه های مختلف.

 
 

 
  aدر   RGO/MIP/PDPAولتاموگرام چرخه ای الکترود  :1شکل 

بافر بریتون  محلول bو   pH=3مولار 6/7محلول بافر بریتون رابینسون  

 میکرومولار 1و سفتریاکسون   =3pHمولار  6/7رابینسون  

 
 

 

تاثیر فاکتورهای مختلف در اصلاح الکترود و بررسی  -

 تعیین شرایط بهینه

 الیتآنهای مولی کراس لینکر و مونومر و تاثیر نسبت -

برای افزایش حساسیت و راندمان قالب مولکولی ساخته 

های مولی کراس لینکر و مونومر و آنالیت شده نسبت

برای این منظور طی سه مرحله نسبت های  بررسی شد

مختلف از این جزء را مورد آزمایش قرار گرفت. در هر 

های مولی یک جزء را بررسی شد و سایر مرحله نسبت

 RGOشرایط را ثابت نگهداشته شد. در هر سه مرحله ابتدا 

یک میلی   GOروی سطح  الکترود گلسی کربن در غلظت

ثانیه  377به مدت  6-سیل ثابت گرم بر میلی لیتر و در پتان

نالیت ثابت و ز شد. در مرحله اول نسبت مونومر آالکترودیپو

های کراس لینکر تغییر یافت. در مرحله دوم نسبت نسبت

بهینه کراس لینکر انتخاب شد و ثابت نگهداشته شد و نسبت 

های بهینه مونومر تغییر داده شد. و در مرحله سوم نسبت

کر در مراحل یک و دو ثابت نگهداشته مونومر و کراس لین

شد و تغییرات نسبت آنالیت بررسی شد. در این مراحل 

الکترو پلیمریزاسیون نیز شرایط ثابتی داشت یعنی در هر 

در  67های ولت با تعداد سیکل 6تا  7مورد در پتانسیل 

مولار و غلظت مونومر دی  5محلولی از اسید سولفوریک 
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الکترو پلیمریزاسیون انجام گرفت.  میلی مولار 6فنیل آمین 

و مولار میکر 1و سپس اکسیداسیون سفتیریاکسون با غلظت 

د و نتایج انجام ش pH 3مولار بریتون رابینسون با  6/7در بافر 

ورده شد. با توجه به نتایج به این بررسی در جدول یک آ

برای کراس لینکر:  3: 177:07های مولی ندست آمده نسب 

 لیت انتخاب شد.مونومر : آنا
 

 

 

 نالیتآنتایج بررسی تاثیر نسبت های مولی کراس لینکر و مونومر و  -6جدول 

 
 نسبت های مولی

 کراس لینکر: مونومر: آنالیت

در میکرو مولار سفتریاکسون  2جریان پیک برای 

 pH 0مولار بریتون رابینسون با  4.1بافر 

 مرحله اول

نسبت آنالیت و مونومر ثابت ، 

مولی کراس لینکر  نسبت

 متغیر

6:57:57 66/1±70/7 

6:57:677 13/1±74/7 

6:57:177 11/1±6/7 

6:57:377 70/1±70/7 

6:57:077 76/1±70/7 

 مرحله دوم

نسبت آنالیت و کراس لینکر 

ثابت، نسبت مونومر مولی 

 متغیر

6:17:177 04/6±71/7 

6:07:177 00/1±66/7 

6:657:177 60/1±70/7 

6:177:177 13/1±70/7 

 مرحله سوم

نسبت مولی کراس لینکر و 

مونومر ثابت و نسبت آنالیت 

 متغیر

1:07:177 55/1±6/7 

3:07:177 15/3±60/7 

5:07:177 717/3±63/7 

0:07:177 03/1±74/7 

 
 

 

 شرایط بهینه الکترو پلیمریزاسیون  -
در این مرحله غلظت مونومر دی فنیل آمین و تعداد 

های الکترو پلیمریزاسیون و تاثیر ان در اصلاح سیکل

الکترود و اکسیداسیون سفتریاکسون مورد بررسی قرار 

های مختلف از مونومر بررسی شد و با گرفت. ابتدا غلظت

میلی مولار برای مونومر  5/7الف غلظت  0توجه به شکل 

لظت به دست آمده تعداد سیکل ها غانتخاب شد. سپس در 

یزاسیون دی فنیل آمین بررسی شد و نتیجه در الکتروپلیمر

های ب آورده شد و تعداد سیکل 0این بررسی در شکل 

برای این مرحله انتخاب شد. با توجه به نتایج این مرحله  67

ها، شدت ابتدا با افزایش غلظت مونومر و تعداد چرخه

یابد. ولی از غلظت مونومر میپیک سفتریاکسون افزایش 

به بعد به نظر می رسد  67های عداد سیکلمول و تمیلی 5/7

شود و مانع رسیدن آنالیت به اشکال می MIPکه سطح 

شود به همین خاطر شدت جریان می  MIPجایگاه ای فعال

 یابد.پیک اکسیداسیون سفتریاکسون کاهش می
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میکرو مولار در  1اکسون برروی جریان پیک اکسیداسیون سفتری DPAریزاسیون الف. تاثیر غلظت مونومر و ب. تاثیر تعداد چزخه های الکتروپلیم: 0شکل 

 pH 3مولار بریتون رابینسون با  6/7بافر 
 

 بررسی شرایط بهینه کاهش گرافن اکساید -

برای بررسی شرایط بهینه کاهش گرافن اکساید تاثیر غلظت 

گرافن اکساید و زمان اعمال پتانسیل ثابت برای کاهش و 

روی سطح الکترود، مورد بررسی قرار  دپوزیشن برالکترو

گرفت. نتیجه برسی تاثیر غلظت گرافن اکساید در پیک 

الف آورده شد، در بین  0اکسایشی سفتریاکسون در شکل 

لیتر بهترین گرم بر میلیمیلی 6های بررسی شده غلظت غلظت

پاسخ را داشت و همچنین زمان اعمال پتانسیل ثابت در 

 0لیتر بررسی شد و نتایج در شکل گرم بر میلیمیلی 6غلظت 

ثانیه روند  177ورده شد. با توجه به شکل تا زمان آب 

صعودی بوده و بعد از ان رون نسبتا ثابتی برای خود گرفت. 

ها ثانیه برای ادامه آزمایش 177در نتیجه زمان اعمال پتانسیل 

 انتخاب شد.

 

 

 
 

میکرو  1یاکسون روی جریان پیک اکسیداسیون سفتر ساید و ب. زمان اعمال پتانسیل ثابت برای کاهش گرافن اکساید برتاثیر الف. غلظت گرافن اک :0شکل 

 pHتاثیر  -pH 3مولار بریتون رابینسون با  6/7مولار در بافر 
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   pHبررسی تاثیر -

به عنوان یک فاکتور مهم در اکسیداسیون سفتریاکسون 

از  61تا  1ی این منظور بین برا pHانجام گرفت. بازه تغییر 

الف در  4بافر عمومی بریتون رابینسون بود. با توجه به شکل 

pH تر شدت پیک اکسایش برای سفتریاکسون اسیدی

بافر   =1pH ززمایش ابنابراین برای ادامه آتر است. بزرگ

ب با  4توجه به نمودار شکل  با بریتون رابینسون استفاده شد.

پتانسیل اکسایش سفتریاکسون به  61به  1از  pHتغییر 

تر جابجا شد. تغییر محل پیک های کوچکپتانسیال

-نشاندهنده تاثیر پرتون در اکسیداسیون سفتریاکسون می

 y ،4در شکل  الف  pHباشد. معادله خط نمودار پتانسیل و 

= -0.0506x + 1.0072 54باشد که به شیب نرنستی که می 

که نشاندهنده تعداد برابر از باشد میلی ولت است نزدیک می

های شرکت کننده در اکسیداسیون پروتون و الکترون

رای بافر، غلظت بافر بباشد. در ادامه بررسی سفتریاکسون می

مورد بررسی قرار گرفت که نتیجه  =1pHبریتون رابینسون با 

توجه به نتایج  شود. باج مشاهده می 4این بررسی در شکل 

لظت بهینه برای غبافر به عنوان  M 1/7بدست آمده غلظت 

-ها انتخاب شد. در تمام مراحل بهینهانجام ادامه آزمایش

و  RGO/MIP/PDPAسازی، نسبت جریان پیک 

RGO/NIP/PDPA  رسد شد که در پایان مراحل بهینه-

میکرو مولار  1گیری سازی این نسبت برای اندازه

توجه  باکه  66/0سفتریاکسون در شرایط بهینه برابر شد با 

این فاکتور نیز رشد  سازی،قبل از مراحل بهینه 05/3به مقدار 

 مناسبی داشت.

 

 
 

 

 
 

های مختلف بافر  pHمیکرو مولار، ب. تاثیر  1مولار بر جریان پیک اکسیداسیون سفتریاکسون  6/7های مختلف بافر بریتون رابینسون  pHالف تاثیر  :4شکل 

 بر  =1pHهای مختلف بافر بریتون رابینسون با میکرو مولار و ج. تاثیر غلظت 1پتانسیل پیک اکسیداسیون سفتریاکسون مولار بر  6/7بریتون رابینسون 

 میکرو مولار 1جریان پیک اکسیداسیون سفتریاکسون 
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 بررسی رفتار الکتروشیمیایی اکسیداسیون سفتریاکسون -

ح روی الکترود  اصلا رفتار الکتروشیمیایی سفتریاکسون بر

با استفاده از تکنیک ولتامتری  RGO/MIP/PDPAشده 

های چرخ ای ولتاموگرام 67ای بررسی شد. شکل چرخه

-ولت در سرعت اسکن 1/6تا  5/7سفتریاکسون در پتانسیل 

واکنش  4دهد. با توجه به شکل های مختلف را نشان می

باشد و نشاندهنده واکنش شامل پیک اکسایش می تنها

باشد همچنین  با افزایش سرعت اسکن، یبرگشت ناپذیر م

کند تر شیفت میهای بزرگپیک اکسایش به سمت پتانسیل

که نشاندهنده محدودیت سنتیکی این واکنش است. با توجه 

  ฆ6/1افزایش جریان پیک با  67به نمودار الصاقی شکل 
هنده ماهیت انتشاری واکنش باشد که نشاندخطی می

 باشد.ر الکترود اصلاح شده میاکسیداسیون سفتریاکسون د

 

 

 

 
 

، 37، 17، 67، 5در اسکن های مختلف ) =1pHمولار با  1/7میکرو مولار در بافر بریتون رابینسون  1ولتاموگرام چرخه ای اکسیداسیون سفتریاکسون : 67شکل

نسبت به ریشه  67ان پیک حاصل از ولتامو گرام چرخه ای شکل میلی ولت بر ثانیه(، الحاقی: نمودار جری 6777، 077، 157، 577، 307، 117، 657، 07، 57

 دوم سرعت اسکن بر حسب میلی ولت بر ثانیه.

 
 

 ایهای تجزیهنمودار کالیبراسیون و تحلیل -

برای به دست آوردن نمودار کالیبراسیون به بررسی جریان با 

غلظت با تکنیک ولتامتری پالس تفاضلی و با استفاده از 

در  RGO/MIP/PDPAسی کربن اصلاح شده با الکترود گل

 66شزایط بهینه پرداخته شد. نتایج این بررسی در شکل 

رنج خطی  66نشان داده شد. مطابق نمودار الصاقی شکل 

 703/3تا  715/7ی برای سفتریاکسون بین رگیاندازه

 3sb/slopeمیکرومولار بدست آمد. حد تشخیص با روش 

میکرومولار بدست  770/7ی بلانک گیری برااندازه 4برای 

آمد.
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، الحاقی: نمودار  pH=2مولار با  7.1در بافر بریتون رابینسون نانو مولار سفتریاکسون در  3703تا  15ولتاموگرام های پالس تفاضلی غلظت های  :66شکل 

 فتریاکسونکالیبراسیون مربوط به جریان پیک اکسیداسیون نسبت به غلظت های مختلف س

 بررسی مزاحمت  -

های و ترکیبات به منظور بررسی تاثیر مزاحمت سایر گونه

های دارویی مانند چندین آنتی ها و گونهیکسری یون

میکرو مولار  5/7بیوتیک مورد بررسی قرار گرفت. غلظت 

از سفتریاکسون انتخاب شد و حد تحمل غلظت که 

 5تر از خطای کم نشاندهنده حداکثر غلظت گونه مزاحم که

Na+ ,های یونی مانند کند، ثبت شد. گو نهدرصد ایجاد می

 ¯,
3, NO¯, F¯, Cl+

4, NH3+, Al3+, Fe+, K2+, Mg2+Ca

,2−
3, CO3−

4PO های بیولوژیکی مانند همچنین گونه

غلظتی  اوریک و گلوکوز  تا نسبتاسید  اسکوربیک اسید،

د آموکسی بیوتیک ماننبرابر و سایر داروهای آنتی 077

برابر هیچگونه  377پنیسیلین تا غلظت سیلین و آمپی سیلین و 

تداخل قابل توجهی در این زمینه نداشتند. که نشان دهنده 

های انتخابی بودن مناسب سنسور ساخته شده در محیط

 باشد.مختلف دارویی و بیولوژیکی و شیمیایی می

 پایداری و تکرار پذیری -
الکترود اصلاح شده نیز مورد و تکرارپذیری پایداری 

 1برای بررسی تکرارپذیری، از  .آزمایش قرار گرفت

 گیریشده در همان روز برای اندازه الکترود تهیه

و  RSD 0/3٪ استفاده شد μM 0/7  در غلظت سفتریاکسون

 3روزه الکترودهای اصلاح شده،  37برای بررسی پایداری 

سفتریاکسون  μM 0/7الکترود تهیه شده و برای تشخیص 

بدست  RSD 3.1٪ .روز استفاده شد 37و  65،  6پس از 

نتایج نشان داد که الکترود اصلاح شده دارای قابلیت . آمد

سفتریاکسون  تکرارپذیری و پایداری مناسب برای تشخیص

 .باشدمی

 های حقیقیکاربرد سنسور در نمونه -

کاربرد الکترود گلس کربن اصلاح شده با 

RGO/MIP/PDPA ای بیولوژیکی و دارویی مانند ر نمونهد

یورین و سرم خون و پودر ویال داروی سفتریاکسون مورد 

قرار گرفت. روش  1بررسی قرار گرفت و نتایج در جدول 

افرایش استاندارد برای این منظور بکار برده شد. با توجه به 

و انحراف  1/670تا  6/41درصد باز یافت بین  1جدول 

بدست آمده است. این نتایج  4/1تا  3/6استاندارد نسبی 

گیری این دارو نشاندهنده دقت بالای این سنسور در اندازه

باشد.های پیچیده بیولوژیکی و دارویی میدر بافت
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 تعیین سفتریاکسون در نمونه های حقیقی -1جدول 

 
 

 

Average of three repeated measurementsa  

relative standard deviationb  

was 150 nM. The real concentrationc 

The real concentration was 350 nM.e 

 

 جدول مقایسه -

گیری سفتریاکسون با هزمده برای انداآمقایسه نتایج به دست 

ها در استفاده از الکترود اصلاح شده با سایر الکترود

های دیگر برای سه فاکتور مهم رنج خطی و حد گزارش

. در این ورده شده استآ 1تشحیص و حساسیت در جدول 

گیری این ترین حد تشخیص برای اندازهبررسی ما به کم

دارو در مقادیر بسیار ناچیز در فاصله رنج خطی بیش از صد 

دست یافنه شد که در هر سه مورد  330/1برابر و حساسیت 

الکترود اصلاح شده در این بررسی برتری قابل ملاحظه 

دارد.

 با سایر سنسور های الکتروشیمیایی گزارش شده RGO/MIP/PDPAلکترود اصلاح شده مقایسه نتایج بدست آمده با ا -3جدول

Electrode/Modifier μM)( aLR M)μ( bDL Sensitivity (μA/μM) Ref. 

cCNT-GC 20-1000 4.03 0.013 k 

dHMDE  99-810 29 0.011 l 

e CuHCF-PGE 2–72 0.54 0.476 y 

GCE/RGO/MIP/PDPA 0.025-3.04 0.008 2.337 This work 

 

Linear rangea.  

Detection limitb  

carbon nanotube –glassy carbon electrode  c 

hanging mercury drop electrode d  

e pencil graphite electrode-copper hexacyanoferrate 
 

 

 

 

Sample Added (nM) aFound   (nM) Recovery (%) bRSD 

powder c0.0 148.0± 3.1 98.67 2.1 

 e200.0 356 ± 4.5 101.71 1.3 

Urine 100.0 

250.0 

104.2±2.9 

253.6±5.7 

104.2 

101.44 

2.9 

2.3 

Serum 100.0 96.1±2.0 96.1 2.0 

 250 258.6±4.6 103.44 1.8 
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 گیرینتیجه
روش بسیار ساده و سریع ولتامتری و الکترود اصلاح شده 

گیری سفتریاکسون به کار برده شد. این الکترود اندازهبرای 

های گرافن اکساید کاهش یافته و پلیمر قالب شامل لایه

مولکولی در بستری از پلیمردی فنیل آمین بود. کامپوزیت 

روی الکترود گلسی کربن   قالب مولکولی ساخته شده بر

باعث ایجا سنسوری با حساسیت بسیار مناسب و حد 

پایین و رنج خطی گسترده و همچنین  تشخیص خیلی

گیری این دارو شد. قابلیت انتخاب پذیری عالی برای اندازه

این الکترود در محیط دارویی و بیولوژیکی برای اندازه 

گیری این دارو امتحان شد که پاسخ الکترود خیلی دقیق و با 

 با درصد بازیافت مناسب همراه بود.
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