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الکتروشیمیایی حساس برای اندازه گیری کاربامازپین در  ساخت یک حسگر

 ZSM-5پلاسمای انسانی با استفاده از نانوزئولیت 

 فرشاد شجیعو  سید کریم حسنی نژاد درزی
 دانشکده علوم، دانشگاه صنعتی بابل، بابل، ایران

 

19/13/19تاريخ پذيرش:                   -تاريخ تصحيح:                  72/99/13تاريخ دريافت:   

 چکيده

گیری های کروماتوگرافی مایع برای اندازهگیرد. اگرچه روشیک داروی ضد تشنج است که برای درمان صرع مورد استفاده قرار می (CBZ)کاربامازپین 

نی مرالل مماده سازی و هزینه بالای تهییزا  و نگیداری، کاربامازپین از مزایایی مثل دقت و تکرارپذیری عالی برخوردارند اما مواردی مانند زمان طولا

الکترود  ها را محدود کرده است. در این مطالعه لسگر الکتروشیمیایی جدید برای اندازه گیری کاربامازپین معرفی شده است. در این پژوهش،کاربرد من

روغن پارافین ساخته شد. سپس رفتار الکتروشیمیایی الکترود اصلاح شده برای  ، پودر گرافیت وZSM-5خمیر کربن اصلاح شده، با استفاده از نانوزئولیت 

در  CBZهای پیک ولتامتری پالسی تفاضلی به طور خطی با غلظت سی شد.جریانهای ولتامتری برراکسایش الکتروشیمیایی کاربامازپین با روش

، امکان ZSM-5ممد. الکترود خمیر کربن اصلاح شده با نانوزئولیت رومولار بدستمیک 1/0میکرومولار افزایش یافته و لد تشخیص   53تا  53/0محدوده 

ش معرفی استفاده به عنوان یک لسگر عالی با تکرارپذیری، بازیابی خوب و لد تشخیص خیلی پایین را برای اندازه گیری کاربامازپین فراهم مورد. رو

ی نظیر پلاسمای انسانی مورد استفاده قرار گرفت و می تواند برای نمونه های بیمارستانی استفاده گیری کاربامازپین در نمونه های لقیقشده برای اندازه

 شود.

 .اصلاح شده، لسگر الکتروشیمیایی ZSM-5 ،CPEکاربامازپین، نانوزئولیت : کلیدیواژگان 

 مقدمه -1

گیرری للترت داروهرای درمرانی در     ندازهی از شیمی بالینی و داروشناسی است که هدف اصلی آن ااشاخهمراقبت درمانی دارو، 

باشد. مراقبت درمانی بیشتر به داروهرایی  خون و سایر مایعات بدن به منتور تعیین رژیم دارویی انفرادی در یک بیمار خاص می

هرا  از طرفی دارای عوارض جانبی خطرناک و احتمال بالای مسمومیت در صورت افزایش بیش از للتت مجراز آن  اشاره دارد که

یرقابل پیش بینی در مورد میرزان  لدر پلاسما بوده و به همین دلیل دامنه درمانی محدودی دارند و از طرفی یک رابطه متغیر و 

ها در بدن بیمراران متتلرب برا    دهند. در نتیجه سرعت سوخت و ساز و دفع آنداروی تجویز شده و اثر درمانی از خود نشان می

 .  [1]متفاوت خواهد بود  وجود مقدار تجویز یکسان از دارو،
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ضرد تشرنو و    یدارو کیر طور متداول به عنوان است که به یقطب اریبس ییدارو بیترک کی( 1 شکل) (CBZ) نیکاربامازپ

برار در سرال    نیاولر  یبررا  بیترک نیا .[2] ردیگیصرع مورد استفاده قرار م یماریاز ب یانواع گوناگون یبرا یکننده رفتار داریپا

درمران صررع    یبررا  1591 لیر کشب شد و در اوا 1591ساخته شد و خواص ضد صرع آن در سال   ندلریتوسط والتر ش 1591

طرور  در دهره گششرته بره    CBZاز مطالعات نشان داده است که استفاده . [1] مورد استفاده قرار گرفت یصورت مصرف خوراکبه

در  CBZجرش   . [4] دشرو  یمصرف م ماریگرم در روز بسته به سن ب یلیم 1211-211و با دوز  تاس افتهی شیافزا یریچشمگ

درصرد آن   22و حردود   شودمیادرار دفع  قیدرصد آن از طر 1تا  2 بایبوده و تقر ینیب شیقابل پ ریبدن آهسته و سرعت آن ل

و  باشدیم دنیساعت پس از بلع 2تا  4 این دارو ییللتت پلاسما نیشتریب. [9] گرددیبرم ستیز طیمدفوع به مح قیاز طرنیز 

از  شیبر  شیافرزا . [9] داشرته باشرد   ازیزمان ن یاثرگشار یساعت برا 29. اما ممکن است تا رسدیم تریبر ل گرمیلیم 12تا  4به 

 ،یعصرب  سرتم یاخرتلال در س  لیر از قب یتمنجر به مشرکلا  تواندیدر بدن م نیللتت کاربامازپ ییحد مجاز و فراتر از دامنه دارو

. بنابراین معرفری  [9] خون شود دیسف هایو کاهش گلبول دیشد تیروزمره، حساس هایتیاختلال در فعال جه،یسرگ د،ید یتار

های دارویری  روشی کارآمد برای اندازه گیری للتت این ماده در پلاسمای خون و سایر مایعات بیولوژیکی بدن و همچنین نمونه

های اندکی مانند کروماتوگرافی مایع با عملکرد بالا،کروماتوگرافی تاکنون روشباشد. مینتیر قرص و کپسول بسیار حائز اهمیت 

در ترکیبرات   CBZگیرری  مایع جفت شده با طیب سنو جرمی، طیب سنجی نوری و طیب سرنجی فلوئورسانسری بررای انردازه    

هرای کرومراتوگرافی مرایع از مزایرایی مقرل دقرت و       . اگرچه روش[2]تجاری و مایعات بیولوژیکی بدن انسان گزارش شده است 

تکرارپشیری عالی برخوردارند اما مواردی مانند زمان طولانی مراحل آماده سازی و هزینه بالای تجهیزات و نگهداری، کراربرد آن 

برر اسراا اصرول     CBZه گیری برای انداز یجدید در این مطالعه حسگر. ]9[های بالینی محدود کرده است ها را در آزمایشگاه

 الکتروشیمیایی معرفی شده است.

 

 ساختار مولکولی کاربامازپین -1ل شک
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 بخش تجربی -7

 ZSM-5سنتز نانوزئوليت  -7-9

سراعت هرم زده    9گرم نمک سدیم آلومینات در آ  تهیه و به مردت   149/1گرم سدیم هیدروکسید و  19/1متلوطی از 

کم به متلوط فوق افزوده و متلوط نهایی به مدت یک روز در دمای اتاق هم زده شد. پرس  گرم سیلیکا سل کم  9/9شد. سپس 

درجره سرانتی    121سراعت در دمرای    24از آن متلوط یکنواخت شده به داخل راکتور استیلی حاوی تفلون منتقل و  به مدت 

 2آن بره   pHیرون شستشرو داده شرد ترا     گراد تحت فشار خود تولیدی حرارت داده شد. جامد حاصل سانتریفیوژ و با آ  بدون 

 درجه سانتی گراد کلسینه گردید.      991ساعت در دمای  9رسید. سپس به مدت 

 تهيه الکترود  -7-7

، مقادیر مناسبی از نانوزئولیت سنتز شده، پودر گرافیت و ZSM-5برای تهیه الکترود خمیر کربن اصلاح شده با نانوزئولیت 

ا یکدیگر متلوط شده و به خوبی هم زده شد. خمیر حاصل شده در انتهرای یرک لولره شیشره ای،     رولن پارافین در یک هاون ب

 کاملا فشرده شده  و به منتور ایجاد اتصال الکتریکی از یک تکه سیمی مسی  از انتهای دیگر شیشه به آن وارد شد.

 روش تجزيه اي مورد استفاده -7-4

بوسیله ترکیب کردن مقادیر مناسبی از محلول های  pH=1-11ر در محدوده مولا 1/1مجموعه ای از محلوهای بافر فسفات 

مولار فسفریک اسید، پتاسیم دی هیدروژن فسفات، پتاسیم مونوهیدروژن فسفات و پتاسیم فسفات بدست آمده  1/1استاندارد 

نیز ابتدا  CBZت های مشتص از و به عنوان الکترولیت مورد استفاده قرار گرفتند. برای تهیه محلول های استاندارد با للت

مولار از این ماده در استونیتریل تهیه شد تا  از آن به عنوان محلول مادر برای ساخت محلول های استاندارد مورد  11/1محلول 

میکرومولار با رقیق سازی محلول مادر تهیه  111تا  49/1استفاده قرار گیرد. سپس محلول های استاندارد در محدوده للتتی 

دند. هر یک از این محلول ها به ترتیب از للتت کم تا زیاد به سل الکتروشیمیایی منتقل شده و مقداری از بافر مورد نتر به ش

ولت  9/1های پالسی تفاضلی آن ها با اعمال پتانسیل الکتریکی مقبت در محدوده صفر تا  آنها اضافه گردید. سپس ولتاموگرام

گرام به دست آمد. درنهایت با استفاده از رابطه خطی جریان های پیک و للتت محلول های ثبت شده و جریان پیک هر ولتامو

استاندارد، نمودار کالیبراسیون آنها ترسیم گردید و از روی معادله کالیبراسیون للتت محلول های مجهول محاسبه گردید. 

 نه های بیولوژیکی بودند.نمونه های مجهول تهیه شده در این مطالعه شامل نمونه های دارویی و نمو
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 هاي داروييآناليز نمونه -7-3

ها، آن یحاو یهاداروها در قرص قیمقدار دق نییدر تع یاهیروش تجز یریکارگو به ییدارو یهانمونه یریگجهت اندازه

 ینیداخل هاون چدر  CBZده عدد از قرص  یی مورد نیاز است. ابتدا ایمیبه سل الکتروش قیتزر یها برامحلول قرص هیته

قرص با  کیمعادل  یها وزن. از متلوط قرصشدند و همگن تلوطم گریکدیبا  یو به خوب مدهبه صوت پودر درآشده،  تتهیر

و مواد پر کننده موجود در  هایحشف ناخالص ی. پس از آن براشدحل  استونیتریل تریلیلیم 91و در  توزین تالیجید یترازو

 یبه سل ولتامتر پتپیکرویبا م محلول حاصلهاز  یحجم مشتصمد. دست آبه یمحلول شفاف تا هشد وژیفیمحلول سانتر، قرص

 یو ولتاموگرام پالسشد در سل محاسبه  محلولللتت  ( به آن افزوده گردید وpH=9) نهیبه pHمقداری از بافر با  ،گردید قیتزر

ه قرار گرفته و للتت مربوط ونیبراسیدر معادله کال هولمحلول مج از جادشدهیا کیپ انیجر سپس. به دست آمدها آن یتفاضل

 محاسبه گردید. روش  یابیدرصد خطا و مقدار باز مجهول،

 آناليز نمونه هاي بيولوژيکي -7-9

 ،یمقل خون، پلاسما، سرم و ادرار انسان یکیولوژیب یهاللتت داروها در نمونه یریگروش در اندازه تیبه منتور اثبات قابل

( pH=9) نهیبه pHاز بافر با  یاز پلاسما  با حجم یمقدارشد.  هیتهبابل سازمان انتقال خون  از پلاسما تریلیلیم 111ابتدا 

به داخل سل  CBZاستاندارد  یهامشتص از محلول یهااز حجم یبیسپس ترک شد.منتقل  یبه داخل سل ولتامتر شده قیرق

حاصل از هر ولتاموگرام در معادله کالیبراسیون قرار و للتت مجهول و  ثبت شد. سپس پیک جریانها ولتاموگرام آنو  قیتزر

 .میزان بازیابی روش محاسبه گردید

 تجهيزات مورد استفاده -7-6

 -رانیساخت ا SAMA500/گالوانواستات واستاتیاز دستگاه پتانس ،ییایمیالکتروش یهایریگبه منتور مطالعات و اندازه

( نیپلات می)الکترود س ی، الکترود کمک Ag/AgCl/KCl (3M)شامل الکترود مرجع  یالکترود سه ستمیس اصفهان استفاده شد.

از  یک دستگاه همزن مغناطیسی، یک  ZSM-5برای سنتز نانوزئولیت  .شودی( مخمیر کربن اصلاح شدهکار )الکترود و الکترود

خود تولیدی و یک دستگاه سانتریفیوژ دور بالا استفاده  دستگاه آون الکتریکی، یک دستگاه اتوکلاو استیل با قابلیت ایجاد فشار

 لیمادون قرمز تبد سنوبیدستگاه ط کیسنتز شده از  تیزئولنانو یعامل یهاو گروه یبه منتور مطالعه ساختار مولکول گردید.

از دستگاه پراش  زین تیئولزنانو یمطالعه ساختار بلور یاستفاده شد. برا کایساخت کشور آمر Varian 670(  مدل FT-IR) هیفور

در  یکروسکوپیم ریتصاو هیساخت کشور ژاپن استفاده شد. جهت ته Shimadzu-Maxima-7000( مدل XRD) کسیپرتو ا

( FESEM)  یدانیم لیگس یروبش یالکترون کروسکوپیشده از مساخته یو سطح الکترودها ZSM-5 ینانو از بلورها اایمق

های متتلب به کمک یک دستگاه pH های بافر در تهیه محلول چک استفاده شد. ساخت کشور MIRA 3 XM TESCANمدل
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pH  سنو از شرکتHuna های متتلب نیز از یک ترازوی های استاندارد از داروها در للتتصورت گرفت. جهت تهیه محلول

 1ز یک میکروپیپت با دقت گرم استفاده شد. همچنین جهت تزریق نمونه به سل الکتروشیمیایی ا 1111/1دیجیتال با دقت 

 لیتر استفاده گردید.میکرو

 بحث و نتیجه گیری -3

 سنتزي ZSM-5  زئوليتتعيين خصوصيات نانو -4-9

مشتصه  یهاکیآمده است. وجود پ 2شکل در  یسنتز ZSM-5 تیزئولدست آمده از نانوبه کسیا پراش اشعه یالگو

در  تربیضع یهاکیو پ 9/24و  2/21، 5/2، 52/9معادل  2θ ریدر مقادبا شدت بالا  هاییکیشامل پ ZSM-5 یاساختار شبکه

است مناسب نمونه سنتز شده  ینگیدهنده بلورکه نشان ( می باشد2θ = 5/11  5/14  5/21  2/11 1/49) گرید یهاتیموقع

 ها را تتمین زدبلور توان اندازه(، می1 شرر )رابطه-آمده و با استفاده از رابطه دبایدستبه XRDبا توجه به طیب  .[5-14]

[19]. 

                                                                                    )1(                    

( برابر FWHMی آن )پهنای پیک اصلی در نصب ارتفاع بیشینه ، تر(نانوم 19412/1)طول موج پرتو ایکس در این فرمول،

بلورهای  اندازه باشد.درجه( می =52/92θی پراش پیک اصلی )در موقعیت زاویه و رادیان(  112942/1)درجه  149/1

 تمین زده شد. نانومتر ت 99/94شرر -زئولیت  سنتز شده با استفاده از فرمول دباینانو

 

 یالگوی پراش پرتو ایکس نانوزئولیت سنتز -2شکل 

 cm4111-411-1 را در محدوده طول موجسنتزی  ZSM-5زئولیت ( نانوIR-FTطیب مادون قرمز تبدیل فوریه ) 1کل ش   

رد. نوار جشبی در زئولیت داآمیز این نانودر این شکل، نشان از سنتز موفقیت ZSM-5های مشتصه دهد. حضور پیکنشان می
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به دلیل  cm 991-1باشد. پیک موجود در ناحیه داخل شبکه می  O-Siو  O-Alمربوط به پیوندهای   cm 449-1 طول موج 

مربوط به   cm 211-1باشد. نوار جشبی در ناحیه   های پنو ضلعی موجود در اتصالات خارجی میناشی از حلقه هایرتعاشا

مربوط به ارتعاشات کششی نامتقارن پیوندهای داخلی  1111-1دهای خارجی و نوار ارتعاشات کششی متقارن پیون

ناشی از ارتعاش کششی نامتقارن پیوندهای خارجی مربوط به  cm1211-1  موج  باشند. پیک موجود در طولمی

به جش  سطحی آ  و نیز مربوط  cm-1 1491و  1911باشند. نوارهای موجود در نواحی می 4SiOیا  4AlOهای چهاروجهی

 .[19, 19]باشند گروه هیدروکسیل می

 

 سنهی مادون قرمز نانوزئولیت سنتزیطیف  -5شکل 

حالت ه است. مدآ 4شکل سنتز شده در  ZSM-5به دست آمده از شکل ظاهری نانوبلورهای زئولیت  FESEMعکس 

که این  باشندشود ذرات دارای یکنواختی خوبی میگونه که مشاهده میبلوری ذرات در این تصاویر مشتص است و همان

 اندازه ی ذرات منجر به افزایش سطح کاتالیزور و نیز بهبود کارایی فرآیند کاتالیز خواهد شد چرا که یکنواختییکنواختی اندازه

دست آمده بر اساا تصاویر بههای انتقال مانند نفوذ واکنشگرها و محصولات را در حین فرآیند تأمین خواهد کرد. ذرات، پدیده

 نانومتر قرار دارند.  91تا  99ی ، ذرات سنتز شده در محدودهFESEMاز 
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 ZSM-5از ذرا  نانوزئولیت  FESEMتصویر  -4کل ش

 بررسي رفتار الکتروشيميايي کاربامازپين در سطح الکترود خمير کربن اصلاح شده  -4-7

با استفاده از  CPE-ZSM/5و  CPEو در سطح الکترود  pH=9میلی مولار کاربامازپین در  1/1رفتار الکتروشیمیایی 

شود، با ملاحته می 9کل طور که در شای مورد مطالعه قرار گرفته و با یکدیگر مقایسه شدند. همانتکنیک ولتامتری چرخه

 ZSM-5/CPEکه با استفاده از الکترود دهد درحالیکاربامازپین یک پیک ضعیب و پهن را نشان می CPEاستفاده از الکترود 

میکروآمپر رسیده است. پتانسیل پیک اکسایش نیز اندکی کاهش  199به  51ر شده و از پیک اکسایش قویاً افزایش یافته و تیزت

رسیده است که نشان از کاهش اضافه  CPE-ZSM/5ولت بر روی الکترود  29/1به  CPEولت بر روی الکترود  12/1یافته و از 

هنده افزایش سطوح فعال واکنشی و تسهیل فرآیند شده دارد. این تغییرات نشان دمورد نیاز با استفاده از الکترود اصلاح ولتاژ

شود همچنین هیچ پیک کاهشی در مرحله برگشت مشاهده نمی می باشد. ZSM-5/CPEانتقال الکترون بر روی سطح الکترود 

وع ناپشیر بودن فرآیند اکسایش الکتروشیمیایی دارد. از طرفی وجود تنها یک پیک اکسایش موید این موض که نشان از برگشت

 CPE. رفتار الکتروشیمیایی الکترودهای [12]گیرد است که انتقال الکترون طی فرآیند اکسایش تنها در یک مرحله صورت می

در لیا  کاربامازپین بررسی شد و مطابق انتتار هیچ پیک اکسایش و کاهشی حاصل نشده است. زیرا  ZSM-5/CPEو 

 گونه فعال الکتروشیمیایی در این محیط وجود ندارد.هیچ
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 CPE-ZSM/ 5)ب(و  CPE)الف(  بر سطح الکترود ( pH = 3)کاربامازپین در محلول بافر فسفا   1/0ای چرخهولتاموگرام  -3 کلش

    CBZ  بر روي اکسايش الکتروشيميايي pHبررسي اثر  -4-4

در  11و  11، 5، 9، 9، 1های  pHمیلی مولار از کاربامازپین در  1/1 بر روی پتانسیل و جریان پیک اکسایش pHاثر 

-9شماره  نمودار گونه که درهمان آمده است. 9 کلشقرار گرفت که نتایو آن در مورد مطالعه  ZSM-5/CPEسطح الکترود 

از  pHمحلول الکترولیت و پتانسیل اکسایش ارتباطی مستقیم و خطی وجود داشته و با افزایش  pHشود، بین )الب( مشاهده می

دهنده یابد که این موضوع نشان، پتانسیل مورد نیاز برای اکسایش به سمت مقادیر کمتر میل پیدا کرده و کاهش می11به  1

pH -(V) =  paE 0.0269به صورت pH. رابطه خطی بین پتانسیل اکسایش و [12]است  CBZایش حضور پروتون در فرایند اکس

=0.9969)2+ 1.3649 (R توان نسبت تعداد پروتون به ( می2در مطلق شیب حاصل از نمودار و رابطه )باشد. با استفاده از قمی

دست آمد و به 49/1برابر  m/nهای موجود در فرآیند اکسایش کاربامازپین را محاسبه کرد که بر این اساا نسبت تعداد الکترون

 . [15]باشد ها میرونهای آزاد شده در فرآیند اکسایش، نصب تعداد الکتدهد که تعداد پروتوننشان می

(2  )                                 /dpH= 2.303mRT/nF= 0.059 m/npdE 

های متتلب نشان داده شده است و همانطوری که  pHدر  نیکاربامازپط جریان پیک اکسایش ) ( نیز ارتبا-9 کلدر ش

 pHبه عنوان  pH=9 ها افزایش داشته است بنابراینpHجریان به طورمحسوسی نسبت به سایر   pH=9شود در مشاهده می

 گرفت.     گیری کاربامازپین مورد استفاده قرار بهینه برای اعمال روش تجزیه ای و اندازه
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 pHو  CBZ)ب( ارتباط بین جریان پیک اکسایش و  pHو  CBZ)الف( ارتباط بین پتانسیل پیک اکسایش  -6کل ش

 

 CBZ ييايميالکتروش شياکسا سميمکان -4-3

سایر مطالعاتی که پیش از این برروی اکسایش  و  pHای، اثر دست آمده از ولتامتری چرخهبر اساا اطلاعات به

توان به صورت فرآیند یایی کاربامازپین صورت گرفته است، مکانیسم اکسایش این ماده در سطح الکترود را میالکتروشیم

تعریب کرد که طی آن ابتدا دو مولکول کاربامازپین به طور همزمان درگیر فرآیند اکسایش شده و از  9کل داده شده در شنشان

های رادیکالی آیند. سپس مولکولهای رادیکالی به وجود میا شده و کاتیونها یک الکترون جداتم نیتروژن موجود در حلقه آن

شوند )دیمر شدن فرآیندی متداول برای به فرم رزونانسی خود تبدیل شده و به دنبال آن بلافاصله با یکدیگر دیمر می

اکسایش دو الکترون و دو پروتون از های کاتیونی ناپایدار است(. در مرحله بعد، دیمر به وجود آمده نیز طی فرآیند رادیکال

باشد. لازم دهد. نتیجه نهایی فرآیند از دست دادن چهار الکترون و دو پروتون با مشارکت دو مولکول کاربامازپین میدست می

ایش ها، مراحل موجود در فرآیند اکسبه ذکر است که به دلیل مساحت سطح زیاد و توانایی انتقال الکترون بالای اصلاح کننده
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از جمله دو مرحله از دست دادن الکترون، به طور همزمان صورت گرفته و قابل تفکیک در ولتاموگرام نیستند. به همین دلیل 

 .[21, 12]شود ای کاربامازپین مشاهده مینیز فقط یک پیک اکسایش در ولتامتری چرخه

 

 ZSM-5/CPEسطح الکترود  مکانیسم اکسایش الکتروشیمیایی کاربامازپین در  -7شکل 

 کاليبراسيون منحني هاي استاندارد  ودر محلول CBZاندازه گيري  -4-9

 گیرری ل مورد بررسی قرار گرفت، امکران انردازه  های قبکه در بتش ZSM-5/CPEفعالیت الکتروکاتالیزوری عالی الکترود 

های دارویی و بیولوژیکی ابتدا نیراز بره تهیره    سازد. به این منتور و جهت آنالیز نمونهکاربامازپین را در للتت های کم میسر می

گیررری للتررت نمونرره هررای مجهررول صررورت گیرررد. برررای تهیرره انرردازه باشررد تررا بررا اسررتفاده از آنکالیبراسرریون مرری منحنری 

میکرومرولار( تهیره شرد و برا      59ترا   9های متفاوت و مشتص از کاربامرازپین )از  هایی با للتتکالیبراسیون نیز محلولمنحنی

ن داده شده است. مشاهده مری شرود کره برا افرزایش      نشا 2شکل دست آمد که در ها به، ولتاموگرام آنDPVاستفاده از تکنیک 

تدریجی للتت کاربامازپین، جریان پیک اکسایش آن نیز زیادتر می شود و یک رابطه مستقیم و خطری  برین للترت و جریران     

 برا نشران داده شرده اسرت.      5شرکل  پیک اکسایش وجود دارد.  این رابطه خطی، معادله کالیبراسیون کاربامازپین است که در  

 یریر گ( و حرد انردازه  LODروش  ) صتشتی حد محلول شاهد، استاندارد انحرافمحاسبه  نیچننمودارها و هم بیاستفاده از ش

( نیرز  LDRگستره دینامیکی خطی ) ( محاسبه شد.4( و )1) یهابا استفاده از رابطه بی(  مربوط به هر دارو به ترتLOQ)  یکم

 به دست آمد.   LOQسیون و میزان با توجه به محدوده خطی نمودار کالیبرا

                                     )1(                                          )4(     
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 mمقررردار انحرررراف اسرررتاندارد محلرررول شررراهد )محلرررول برررافر فسرررفات در لیرررا  دارو( و   blsدر ایرررن رابطررره، نمررراد   

قابرررل  1. نترررایو حاصرررله در جررردول شرررماره   [21]باشرررد ر کالیبراسررریون مربررروط بررره دارو مررریمقررردار شررریب نمرررودا

 ملاحته است. 

 

 CBZهای مختلف از (  با غلظت= pH 3در محلول بافر فسفا  ) ZSM-5/CPEولتاموگرام پالس تفاضلی  -8شکل 

 

 CBZنمودار منحنی کالیبراسیون  -5شکل 
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 CBZگیری دست ممده از اندازهپارامترهای نمودار کالیبراسیون به -1جدول 

 

 

 

 هاي دارويي حاوي کاربامازپينآناليز نمونه -4-6

های حقیقی کرد. به این گیری و آنالیز مقدار دارو در نمونهتوان اقدام به اندازهبا در اختیار داشتن منحنی کالیبراسیون می

د و منتور ابتدا آنالیز قرص کاربامازپین در دستور کار قرار گرفت و برای این کار، دو نوع قرص با دوزهرای متتلرب تهیره گردیر    

مطابق آنچه پیشتر گفته شد، از آنها محلول هایی ساخته شد. محلول ها به سل ولتامتری منتقل گشته و ولتاموگرام آنهرا ثبرت   

گردید و سپس از روی پیک جریان به دست آمده از ولتاموگرام و با استفاده از معادله کالیبراسیون للتت دارو محاسربه گردیرد   

 آمده است. 2  که نتایو آنها در جدول شماره

 در نمونه های دارویی CBZاندازه گیری مقدار  -2جدول شماره 

مقدار واقعی  آنالیت

 )میلی گرم(

گیری مقدار اندازه

 شده )میلی گرم(

للتت واقعی در سل 

    (μM)ولتامتری

گیری للتت اندازه

   (μM)  شده

میزان بازیابی 

 روش )درصد(

انحراف استاندارد نسبی حاصل 

 گیری )درصد(زهاندا 9از 

میلی گرمی 211قرص   211 212/24 19/91 19/25 111/12 2/92 

میلی گرمی 411قرص   411 152/99 11/91 11/15 55/95 2/92 

 

 گيري کاربامازپين در پلاسماي انسانياندازه -4-2

 11رار گرفت. به این منتور گیری کاربامازپین در پلاسمای انسانی مورد استفاده قای معرفی شده، برای اندازهروش تجزیه

دور در دقیقه تحت سانتریفیوژ قررار گرفتره و پرس از آن ذرات شرناور آن      9111دقیقه با سرعت  19لیتر پلاسما به مدت میلی

( رقیرق شرده و بره سرل ولترامتری      pH=9لیتر از بافر فسفات )میلی 11دست آمده با لیتر از محلول بهمیلی 2جدا شدند. سپس 

تهیه شده و به محلول داخرل سرل اضرافه گردیرد ترا ولتراموگرام        CBZهای متتلب از سپس محلول هایی با للتتمنتقل شد. 

مرتبه برای  9گیری دست آید. پس از آن، جریان پیک مربوط به هر ولتاموگرام یادداشت گردید. این اندازهها بهپالس تفاضلی آن

دست آمده در معادله کالیبراسیون مربوط به کاربامازپین قررار داده شرده و   بههای ( و میانگین جریانn=9هر متلوط تکرار شد )

های واقعی که به سل تزریق شده بود، میرزان  دست آمده با للتتهای بهها محاسبه گردید. در نهایت با مقایسه للتتللطت آن

 2R LOD(µM) LOQ(µM) LDR(µM) معادله کالیبراسیون

y = 0.2868 x +74.186 0.9983 0.1 0.35 0.35-95 
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هرای ایجراد   ی هر محلول نیز با توجه بره جریران  دست آمد. انحراف استاندارد نسبی برابازیابی روش برای هریک از محلول ها به

گردآوری شده است. نترایو موجرود     1گیری تکراری محاسبه شد. مجموع نتایو حاصل شده در جدول شماره  اندازه 9شده در 

ر گیرری کاربامرازپین د  تواند به طور موفقیرت آمیرزی بررای انردازه    می ZSM-5/CPEدهد که الکترود نشان می 1و  2در جداول 

 های دارویی و بیولوژیکی مورد استفاده قرار گیرد.نمونه

 در پلاسمای انسانی CBZاندازه گیری   -5جدول 

للتت افزوده شده به سل  آنالیت

   (μM)ولتامتری 

گیری شده للتت اندازه

(μM)   

میزان بازیابی 

 روش )درصد(

 9انحراف استاندارد نسبی حاصل از 

 گیری )درصد(اندازه

 1/29 52/92 45/29 91 1نمونه 

 2/99 55/41 24/29  29 2نمونه 

 1/92 59/51 22/11 51 1نمونه 

 4نمونه 
91 91 111/41 1/49 

 

 اثر گونه هاي مزاحم بيولوژيکي -4-8

مورد بررسی قرار گرفت. به این صورت که  CBZهای مزاحم بر روی پاسخ الکتروشیمیایی اثر حضور تعدادی از گونه

تهیه شده، به سل ولتامتری منتقل و جریان پیک هر دارو با  9با کاربامازپین در بافر فسفات  M µ 11محلولی شامل

افزوده و مجددا جریان  M µ 111به دست آمد. سپس به این محلول هر بار یکی از گونه های مزاحم با للتت  DPVروش 

های به دست ( تکرار گردید و مقدار میانگین جریانn=  9) مرتبه برای هر گونه 9آزمایش  ینگیری شد. اپیک داروها اندازه

ها در لیا  گونه مزاحم مقایسه شده و درصد تغییر جریان گزارش گردید. در حضور گونه مزاحم با مقادیر آن CBZآمده از 

م جدید تهیه شد. و گونه مزاح CBZبرای افزودن گونه های بعدی، سطح الکترود پولیش داده شده و مجددا محلولی تازه از 

داروهایی که به عنوان گونه مزاحم مورد استفاده عبارتند از: دکسترومتورفان، دی فنیل هیدرامین، مترونیدازول، فنوباربیتال، 

های شود حضورگونههمانگونه که مشاهده می گزارش شده است. 4ها در جدول فنی توئین، تریپتوفان و تئوفیلین که نتایو آن

اند. میزان این تغییرات در مورد همه گونه های ی اندک و جزئی را در پاسخ ولتامتری کاربامازپین ایجاد کردهمزاحم تغییرات

پشیری مطلوبی برای ای معرفی شده از گزینشتوان نتیجه گرفت که روش تجزیهدرصد بوده است. پس می 9مزاحم کمتر از 

 گیری کاربامازپین برخورداراست.اندازه
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 های مزالم بیولوژیکی بر روی پاسخ ولتامتری کاربامازپینگونه اثر  -4جدول 

 

 بررسي تکرارپذيري و پايداري الکترود اصلاح شده -4-1

های ثابتی از ( از للتت n=11مکرر ) (DPVهای پالس تفاضلی )بوسیله ثبت ولتاموگرام ZSM-5/CPEتکرارپشیری الکترود 

های پیک حاصل شده از هر ولتاموگرام مورد بررسی قرار گرفت و یانو استتراج جر pH=9مولار( در میلی 1/1کاربامازپین ) 

محاسبه شد که نشان از تکرارپشیری عالی نتایو الکترود اصلاح  9/2دست آمده برابر %( نتایو بهRSDانحراف استاندارد نسبی )

پولیش دادن سطح الکترود و ثبت  ای معرفی شده دارد. همچنین  بررسی پایداری الکترود نیز باشده و دقت بالای روش تجزیه

و سپس نگهداری الکترود به مدت دو هفته در شرایط محیطی و ثبت مجدد  pH=9مولار کاربامازپین در میلی 1/1ولتاموگرام 

دست آمده پس از گششت دو هفته های بهپیک با ولتاموگرام اولیه انجام پشیرفت که مشتص شد جریان ولتاموگرام و مقایسه آن

های این آزمایش پس از یک ماه و سه ماه مجددا بر روی الکترود انجام گرفت و جریان ها بوده استمقادیر اولیه آن %59بر برا

مقادیر اولیه خود رسیده بودند که این موضوع نشان از پایداری خو  الکترود و امکان  %51و  %54بدست آمده به ترتیب به 

الکترود به طور مستقل ولی  9وسیله ساخت نیز به ZSM-5/CPEت تولید مجدد الکترود نگهداری طولانی مدت آن دارد. قابلی

مورد مطالعه قرار گرفت که  pH=9های ثابتی از کاربامازپین در با شرایط یکسان و سپس ثبت ولتاموگرام پالسی تفاضلی للتت

دهد محاسبه شد. این موضوع نشان می 4/1ها برابر %نها بسیار به یکدیگر نزدیک بوده و انحراف استاندارد نسبی بین آنتایو آن

 که  امکان تولید مجدد الکترود اصلاح شده در صورت تتریب یک الکترود امکان پشیر است.

 نتیجه گیری  -4

در این مطالعه، اندازه گیری الکتروشیمیایی کاربامازپین در نمونه های دارویی و پلاسمای انسانی با استفاده از الکترود  

در  مقیاا نانو سنتز شد و  ZSM-5مورد بررسی قرار گرفت. بدین منتور ابتدا  ZSM-5میر کربن اصلاح شده با نانوزئولیت خ

سپس در ترکیب با پودر گرافیت، الکترود اصلاح شده به طور دستی ساخته شد. فعالیت کاتالیزوری اصلاح کننده در شناسایی و 

بر   pHای و پالس تفاضلی مورد بررسی قرار گرفت. همچنین اثر ک های ولتامتری چرخهگیری کاربامازپین بوسیله تکنیاندازه

به عنوان بهترین محیط بافری انتتا  شد. روش معرفی شده در  pH=9روی پاسخ الکتروشیمیایی کاربامازپین مطالعه شد و 

ندکسترومتورفا لیا  گونه مزاحم گونه مزاحم تالفنوباربی مترونیدازول دی فنیل هیدرامین  انتریپتوف فنی توئین  ینتئوفیل   

 CBZ 19/99 19/21 19/19 19/12 14/29 19/19 19/99 19/11میانگین جریان 

 CBZ ______ 2/11 1/21 1/91 4/99 1/41 1/19 2/59 درصد تغییر جریان 
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ل کروماتوگرافی مایع، ارزان است. در این تحقیق ساده، سریع، حساا و به خصوص در مقایسه با سایر روش های متداول مق

نهایت الکترود اصلاح شده به طور موفقیت آمیزی در اندزه گیری کاربامازپین مورد استفاده قرار گرفت و حد تشتیص بسیار 

گیری کاربامازپین در این تحقیق با نتایو به دست آمده از اندازه 9میکرومولار حاصل شد. همچنین در جدول  19/1خو  

اند، مقایسه شده گیری این دارو مورد استفاده قرار گرفتهکه پیش از این برای اندازه های الکتروشیمیاییدی از سایر روشتعدا

 است.

 CBZمقایسه کار لاضر با تعدادی از روش های الکتروشیمیایی انهام شده در اندازه گیری  -3جدول 

 مرجع pH LOD(µM) LDR(µM) روش الکترود

[BnMIM]PF6/CPE DPV 2/9 52/1 911-9 [22] 

Gold CV 9 11/1 111-1/1 [21] 

GCE DPV 1/9 9/49 
 

[24] 

ERGO–SWCNT/GCE  [29] 19/1-1 125/1 9 آمپرومتری 

MWCNTs-GCE LSV 5/9 14/1 9/1-11/1 [12] 

/GCE60C-Fulleren DPV 9 51/1 2911-1 [15] 

CPE-2Ag/TiO DPV 2 29/1 111-9/2 [21] 

ZSM-5/CPE DPV 9 1/1 59-19/1 کار حاضر 
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