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 �������	
����
����	
���������	�������	���
 (Mass Spectrometer) 

  

 �������	
����
������
������������	����������

��	����������
��
��	����� 362 

��������!�"������	
����
���	���������	#$%�&�%'&�' (fragmentation process) �*��������+

�,� ��� 3.22  

 

��� 3.22  Mass spectrum ������

��	����������
��
��	�� 

 

 �������	
����
����	
�����	����	��

�����������!!" (X-ray Crystallography) 

	%-�������������,�	
����
 	#$%�������������� complex �*���+��	
����
	�-��'-%',%

�
����+������%&%�%������ ��'���	��.'���*�	���'� ���%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 X-ray 

Crystallography ��+�������	
����
�0���
����+���,�����1% ��� 3.23, ��� 3.24 ��'���+��0�

��� Crystal Data and Experimental Data ����1% ����� 3.10 
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����+�� X-ray ��� ���

��	����������
��
��	����'����5%���������� 
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a
c

C

H

Zn

S

N  
��� 3.24 �
����+�� X-ray ��� ���

��	����������
��
��	�� (Packing Diagram) 

 

������#� 3.10 $�����$�� Crystal Data and Experimental Data  

Bibliographic data
Crystal data

Formula sum  C40 H80 Zn4 S16 N8
Formula weight  1447.74 
Crystal system  monoclinic 
Space group  P 1 21/n 1 (no. 14) 

Unit cell dimensions  a = 9.7097(6) Å
b = 10.6502(7) Å
c = 15.6429(10) Å
� = 103.91(0) deg. 

Cell volume  1570.20(43) Å 3

Density, calculated  1.531 g/cm3

Pearson code  mP148 
Formula type  NO2P4Q10R20 
Wyckoff sequence  e37
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Atomic coordinates and isotropic displacement parameters (in Å 2) 

Atom Wyck. x y z U
C7 4e 0.35187 0.12127 0.89775   
H7A 4e 0.45154 0.14299 0.91714 -1.2000  
H7B 4e 0.33424 0.09276 0.83719 -1.2000  
C9 4e 0.50186 0.73455 1.36542   
H9A 4e 0.53692 0.81076 1.39724 -1.2000  
H9B 4e 0.58201 0.69116 1.35207 -1.2000  
C8 4e 0.31828 0.01569 0.95500   
H8A 4e 0.37646 -0.05584 0.95080 -1.5000  
H8B 4e 0.22007 -0.00701 0.93522 -1.5000  
H8C 4e 0.33711 0.04328 1.01513 -1.5000  
C10 4e 0.43473 0.65126 1.42322   
H10A 4e 0.50401 0.63139 1.47646 -1.5000  
H10B 4e 0.40132 0.57515 1.39222 -1.5000  
H10C 4e 0.35649 0.69464 1.43745 -1.5000  
ZN1 4e 0.38108 0.57193 1.05422   
S2 4e 0.49114 0.57122 1.20527   
S3 4e 0.47571 0.32678 1.02970   
S4 4e 0.20445 0.45922 0.95666   
S5 4e 0.26674 0.74518 1.11286   
N1 4e 0.26477 0.23371 0.90221   
N2 4e 0.39969 0.76756 1.28270   
C2 4e 0.38734 0.70274 1.20880   
C1 4e 0.31002 0.32951 0.95477   
C4 4e 0.38423 0.99479 1.25469   
H4A 4e 0.32755 1.06812 1.25659 -1.5000  
H4B 4e 0.39256 0.98132 1.19546 -1.5000  
H4C 4e 0.47690 1.00658 1.29270 -1.5000  
C3 4e 0.31427 0.88166 1.28520   
H3A 4e 0.30472 0.89556 1.34479 -1.2000  
H3B 4e 0.22007 0.87037 1.24739 -1.2000  
C5 4e 0.12285 0.23163 0.84106   
H5A 4e 0.05972 0.28671 0.86315 -1.2000  
H5B 4e 0.08454 0.14720 0.83821 -1.2000  
C6 4e 0.12921 0.27365 0.74916   
H6A 4e 0.03565 0.27143 0.71099 -1.5000  
H6B 4e 0.19030 0.21833 0.72677 -1.5000  
H6C 4e 0.16569 0.35770 0.75172 -1.5000  
Anisotropic displacement parameters (in Å 2)

Atom U11 U22 U33 U12 U13 U23
C7 0.01807 0.01482 0.02030 0.00118 0.00440 -0.00518 
C9 0.02148 0.02030 0.01404 -0.00067 0.00090 -0.00259 
C8 0.02257 0.01499 0.03696 0.00118 0.00649 0.00209 
C10 0.03145 0.02663 0.01712 0.00161 0.00677 0.00170 
ZN1 0.01608 0.01561 0.01271 -0.00198 0.00313 -0.00322 
S2 0.01834 0.01343 0.01408 0.00231 0.00363 -0.00033 
S3 0.01494 0.01407 0.01123 0.00026 0.00091 0.00058 
S4 0.01627 0.01350 0.02060 0.00237 -0.00177 -0.00431 
S5 0.01612 0.01710 0.01405 0.00262 0.00193 -0.00138 
N1 0.01443 0.01362 0.01336 0.00016 0.00247 -0.00115 
N2 0.01823 0.01546 0.01411 0.00139 0.00408 -0.00197 
C2 0.01359 0.01354 0.01523 -0.00121 0.00524 0.00064 
C1 0.01416 0.01235 0.01199 -0.00058 0.00343 0.00208 
C4 0.02411 0.01791 0.02559 0.00268 0.00183 -0.00489 
C3 0.02233 0.02001 0.01918 0.00531 0.00649 -0.00532 
C5 0.01567 0.01802 0.01908 -0.00168 -0.00096 -0.00566 
C6 0.02717 0.03929 0.01583 0.00377 -0.00179 -0.00499 
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������	
����
���

%�&�����%�%���
��
&�	�� (Zinc dibuthyldithiocarbamate) 

 

 ��������	
����
���

%�&�����%�%���
��
&�	�� 

          (Zinc dibuthyldithiocarbamate, ZDBC) '*������+�*�������+�� / 

 ���������,�	
����
���

��������������
��
��	�� ��+�����,����&�%����9������1�+

	#��
	�:%�
�������0������+1% ����� 3.11  ��	�:%��+�&���������%�.1�+	#��
	�:%�
�������0����

!*� 97.97 	#��
	�:%�
 �����&�����,�	
����
1%�,����&�%%�.��'��=,'��>������	
����
�,������+��&��

����+� ��
���	�����������15+1%����,�	
����
	#$%�'&��'��� ��������!�"�����'�'�%�����

�������� 	�-��%"��#15+1%���������������������,�	�&��&��# 

 

����� 3.11 ����,�	
����
���

��������������
��
��	������9����&�� ? 

���

�����

�#� 

��� 

$�� 

ZnCl2 

��� 

$�� 

Bu2NH 

��� 

$�� 

CS2 

��� 

$��

NaOH 

*57��*��

�#�%�� 

(����) 

	���
	�8*�


������ 

9:�

����	��� 

(��;�

	��	�#��) 

1 0.0304 0.0297 0.0297 0.2500 7.8842 87.54 104-108 

2 0.0460 0.0475 0.0242 0.2500 5.82 64.62 104-108 

3 0.0151 0.0297 0.0297 0.2500 5.1883 57.6 104-108 

4 0.0485 0.0475 0.0338 0.2500 11.0303 122.6* 105-108 

5 0.015 0.0297 0.0445 0.2500 6.5800 73.06 104-108 

* �# impurity $�������5���* 9@��7�'�� yield 	��* 100 % (9��$����� NMR 9������F'��

$�����	GI�� resonance peak $�� 1H ��� 13C �+�* Zn ��� Cl �#����*��%�+	��� 

resonance 9@�%�+����J peak �7�'��	�8*�+�����#���	
����
���	�
*�
 NMR 	����*9��#


���&���:�K�L��� �@�� impurity ���*/�#�	9���* 	P+* ZnCl2 �#�	���� %�+�����F���9��&

����	�
*�
*#5%��) 

 

 �������	
����
���	�
*�
*��	
�#��
���	*���	����**�	�������	���
 

          (Nuclear Magnetic Resonance spectrometer) 

 

 �
����+��������

��������������
��
��	�� 	#$%�
����+�������
��������� �,�%,.%

�	#���,����#���F����%+�'��&��#���%1%�
����+�� �����	
����
��	����	#���,�����&����!*� 

CH2 ��� CH3 ���	�������,% ��'��	�����
��� CH3 ���	����,� CH2 	#$% triplet  ��
��� CH2 ���
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	����,� CH2 	#$% triplet ��
��� CH2 ���	����,� CH2 ��� CH3  	#$% multiplet �����
��� CH2 

���	����,� CH2 ��� CH2 	#$% multiplet �,�����1% ��� 3.25 ��� ����� 3.12 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��� 3.25  1H-NMR spectrum ������

��������������
��
��	�� 

 

����� 3.12 
&� Chemical shift ����#���% 1%���

��������������
��
��	�� 

 

�����* Chemical shift ; � (ppm) 

4(CH3-) 0.92 

4(-CH2-) 1.35 

4(-CH2-) 1.75 

4(-CH2-) 3.75 

 

 

	�-���"������	
����
�&���'��=,'	�
%�
 13C-NMR ���&���1�+�	#���,���������"�%�%

���
��
��%�*.%�� 5 �	#���,� �,�����1% ��� 3.26 ��� ����� 3.13 
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��� 3.26 13C-NMR spectrum ������

��������������
��
��	�� 

 

����� 3.13 
&� Chemical shift ���
��
��%1%���

��������������
��
��	�� 

�
������� �7���*+�


��
&�* 
Chemical shift; � 

(ppm) 

1 13.97 

2 20.29 

3 29.21 

4 54.85 

 

5 202.83 
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�������	
����
����	�
*�
	
�����!���	���
���*�!��
���*!��	���	�������	���
 

(Fourier Transform Infrared Spectrometer) 

 

 	�-�������+�,��,�����%G��	����#���F�	#���,������������,�%�����	�����&�� ? 1%

�
����+�������� �*����+������+1% ����� 3.14 ��� ��� 3.27 

 

 

 

 

 

����� 3.14 
&�
���!��'&�%�,�����%G��	�������0&GI��
5,%�&�� ?1%���

��������������
��
��	�� 

 

���+![��
P�* 
���F#� (CM-1) 

C-H Streching 2960.4 

-CH2 streching 1496.1 

-CH3 Streching 1372.3 

-C-N- 1225.6 

C=S Streching 1093.3 

 

FT-IR (KBr):�max(cm-1) 2960.4 (S ,C-H Streching) , �max(cm-1) 1496.1 (S , -CH2 streching) , 

�max(cm-1) 1372.3 (S , -CH3 Streching) , �max(cm-1) 1225.6 (S , -C-N- ) , �max(cm-1) 1093.3      

(S , C=S Streching) 

��� 3.27 FT-IR spectrum ������

��������������
��
��	�� 
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 �������	
����
����	
���������	�������	���
 (Mass Spectrometer) 

 

 �������	
����
������
������������	����������

��������������
��
��	����� 474 

��������!�"������	
����
���	���������	#$%�&�%'&�' (fragmentation process)  �*��������+

�,� ��� 3.28 

 

��� 3.28  Mass spectrum ������

��������������
��
��	�� 

 

 �������	
����
����	
�����	����	��

�����������!!" (X-ray Crystallography) 

	%-�������������,�	
����
 	#$%�������������� complex �*���+��	
����
	�-��'-%',%

�
����+������%&%�%������ ��'���	��.'���*�	���'� ���%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 X-ray 

Crystallography ��+�������	
����
�0���
����+���,�����1% ��� 3.29, ��� 3.30 ��'���+��0�

��� Crystal Data and Experimental Data ����1% ����� 3.15 
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����+�� X-ray ��� ���

��������������
��
��	����'����5%���������� 
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a

b

Zn

S

N

C

H  
��� 3.30 �
����+�� X-ray ��� ���

��������������
��
��	�� (Packing Diagram) 

 

������#� 3.15 $�����$�� Crystal Data and Experimental Data  

Bibliographic data
Crystal data

Formula sum Zn8 S32 N16 C144 H288
Formula weight 3793.20 
Crystal system monoclinic 
Space group I 1 2/a 1 (no. 15) 

Unit cell dimensions a = 16.0853(15) Å
b = 17.1152(16) Å
c = 18.5867(17) Å
� = 95.85(1) deg. 

Cell volume 5090.30(374) Å 2

Density, calculated 1.237 g/cm3

Pearson code mI488 
Formula type NO2P4Q18R36 
Wyckoff sequence                   f61
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Atomic coordinates and isotropic displacement parameters (in Å 2)
Atom Wyck. x y z U

ZN1 8f 0.20367 0.41893 0.40477   
S2 8f 0.13374 0.30358 0.36845   
S3 8f 0.14377 0.53207 0.44333   
S4 8f 0.34613 0.40405 0.44795   
S5 8f 0.19743 0.42101 0.27344   
N1 8f 0.09056 0.54622 0.57165   
C1 8f 0.12693 0.50009 0.52766   
C2 8f 0.06405 0.62533 0.54891   
H2A 8f 0.01825 0.64111 0.57581 -1.2000  
H2B 8f 0.04323 0.62411 0.49807 -1.2000  
N2 8f 0.12771 0.28619 0.22634   
C6 8f 0.07075 0.52162 0.64446   
H6A 8f 0.07693 0.46537 0.64841 -1.2000  
H6B 8f 0.01275 0.53406 0.64932 -1.2000  
C10 8f 0.14947 0.33178 0.28253   
C7 8f 0.12406 0.55885 0.70511   
H7A 8f 0.11736 0.61510 0.70188 -1.2000  
H7B 8f 0.18218 0.54689 0.70030 -1.2000  
C3 8f 0.13325 0.68633 0.56004   
H3A 8f 0.15207 0.69092 0.61113 -1.2000  
H3B 8f 0.18043 0.67044 0.53489 -1.2000  
C11 8f 0.08543 0.21231 0.23279   
H11A 8f 0.10345 0.18879 0.27925 -1.2000  
H11B 8f 0.09982 0.17699 0.19516 -1.2000  
C8 8f 0.10318 0.53213 0.77746   
H8A 8f 0.04499 0.54418 0.78184 -1.2000  
H8B 8f 0.10934 0.47580 0.78007 -1.2000  
C12 8f -0.01291 0.22535 0.22571   
H12A 8f -0.02592 0.26170 0.26301 -1.2000  
H12B 8f -0.02958 0.24964 0.17932 -1.2000  
C15 8f 0.15955 0.30367 0.15041   
H15A 8f 0.21340 0.32966 0.15620 -1.2000  
H15B 8f 0.16467 0.25572 0.12338 -1.2000  
C13 8f -0.05982 0.15915 0.23122   
H13A 8f -0.04464 0.13560 0.27820 -1.2000  
H13B 8f -0.04599 0.12212 0.19477 -1.2000  
C16 8f 0.09571 0.35460 0.11368   
H16A 8f 0.09110 0.40467 0.13740 -1.2000  
H16B 8f 0.04137 0.32987 0.10480 -1.2000  
C9 8f 0.15472 0.56716 0.83933   
H9A 8f 0.13670 0.54772 0.88364 -1.5000  
H9B 8f 0.14872 0.62296 0.83772 -1.5000  
H9C 8f 0.21227 0.55359 0.83691 -1.5000  
C4 8f 0.10038 0.76424 0.53118   
H4A 8f 0.09098 0.76016 0.47894 -1.2000  
H4B 8f 0.04634 0.77268 0.54875 -1.2000  
C14 8f -0.15201 0.17279 0.22232   
H14A 8f -0.18056 0.12438 0.22854 -1.5000  
H14B 8f -0.16832 0.19304 0.17480 -1.5000  
H14C 8f -0.16642 0.20973 0.25789 -1.5000  
C17 8f 0.14455 0.35893 0.04441   
H17A 8f 0.20393 0.36672 0.05734 -1.2000  
H17B 8f 0.13617 0.31202 0.01529 -1.2000  
C5 8f 0.14726 0.82855 0.54710   
H5A 8f 0.11878 0.87363 0.52605 -1.5000  
H5B 8f 0.20014 0.82294 0.52792 -1.5000  
H5C 8f 0.15620 0.83483 0.59863 -1.5000  
C18 8f 0.10771 0.42462 0.00799   
H18A 8f 0.13226 0.43238 -0.03643 -1.5000  
H18B 8f 0.11710 0.47007 0.03799 -1.5000  
H18C 8f 0.04872 0.41610 -0.00237 -1.5000  
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Anisotropic displacement parameters (in Å 2)
Atom U11 U22 U33 U12 U13 U23

ZN1 0.07586 0.08578 0.07472 -0.00426 -0.00374 -0.01274 
S2 0.07848 0.08834 0.09374 -0.00894 0.00546 -0.01183 
S3 0.09191 0.08392 0.06966 0.01262 -0.00486 0.00285 
S4 0.07098 0.08563 0.08111 0.00441 0.00598 -0.01070 
S5 0.15937 0.13383 0.07253 -0.05360 -0.00049 -0.00861 
N1 0.05862 0.09455 0.09142 -0.00263 0.00322 -0.01473 
C1 0.05030 0.08589 0.07601 -0.00226 -0.00536 -0.01047 
C2 0.07791 0.11468 0.11463 0.02866 0.00272 -0.01917 
N2 0.11115 0.12871 0.09317 -0.01822 0.01115 -0.04588 
C6 0.08118 0.12439 0.09236 -0.01341 0.02531 -0.01751 
C10 0.07389 0.10203 0.08673 -0.00289 0.00345 -0.02675 
C7 0.09582 0.09647 0.08820 -0.00216 0.01060 -0.00861 
C3 0.13765 0.09579 0.12397 -0.00451 -0.00357 -0.01140 
C11 0.09695 0.12216 0.13849 -0.01733 0.00491 -0.05461 
C8 0.15222 0.14626 0.08918 -0.00658 0.03107 -0.01483 
C12 0.13475 0.16009 0.15288 -0.03700 -0.02369 -0.03170 
C15 0.12828 0.18120 0.15905 -0.00476 -0.01913 -0.06842 
C13 0.14391 0.18060 0.23024 -0.02009 -0.01442 -0.06920 
C16 0.11025 0.29190 0.24818 -0.02544 0.01136 -0.08188 
C9 0.25451 0.18103 0.09522 -0.00589 0.00584 -0.01751 
C4 0.23796 0.09765 0.26830 0.00995 0.03096 0.00050 
C14 0.08879 0.22339 0.24154 -0.02277 0.01077 -0.07846 
C17 0.32177 0.50199 0.21713 -0.14302 0.07762 0.02057 
C5 0.40531 0.14818 0.34243 0.00352 0.02823 0.07293 
C18 0.66886 0.38404 0.40734 -0.08143 0.18654 0.18885 

 

������	
����
���

	���
�
&��	&*��%�	����(Zinc mercaptobenzothiazole) 

 

 ��������	
����
���

	���
�
&��	&*��%�	���� 

          (Zinc mercaptobenzothiazole , ZMBT) '*������+�*�������+�� / 

 ���������,�	
����
���

	���
�
���	�%����	���� ��+�����,����&�%����9������1�+

	#��
	�:%�
�������0������+1% ����� 3.16  ��	�:%��+�&���������%�.1�+	#��
	�:%�
�������0����

!*� 93.33 	#��
	�:%�
 �����&�����,�	
����
1%�,����&�%%�.��'��=,'��>������	
����
�,������+��&��

��%,.% ��
���	�����������15+1%����,�	
����
	#$%�'&��'��� ��������!�"�����'�'�%�����

�������� 	�-��%"��#15+1%���������������������,�	�&��&��# 
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   ����� 3.16 ����,�	
����
���

	���
�
���	�%����	��������9����&�� ? 

���

������#� 

��� $�� 

C7H5NS2 

��� $�� 

ZnO 

��� $�� 

NH3 

*57��*���#�

%�� (����) 

	���
	�8*�


������ 

1 0.0178 0.0089 0.7481 3.1538 88.76 

2 0.0120 0.0085 0.5985 1.7863 75.00 

3 0.0059 0.0059 0.7481 1.0868 90.00 

4 0.0121 0.0030 0.5985 1.1085 93.33 

5 0.0120 0.0155 0.5985 0.5034 21.66 

 

 �������	
����
���	�
*�
*��	
�#��
���	*���	����**�	�������	���
 

          (Nuclear Magnetic Resonance spectrometer) 

 

 ��	����	#���,�����&����!*��#���%��� CH �*��	#$% CH �������������� ��'��	���

��
	#$% multiplet �,�����1% ��� 3.31 

��� 3.31  1H-NMR spectrum ������

	���
�
���	�%����	���� 

 

�������	
����
����	�
*�
	
�����!���	���
���*�!��
���*!��	���	�������	���
 

(Fourier Transform Infrared Spectrometer) 

 

N

S
S

H

H
H

H

2

Zn
2+

(a)(a)

(a)

(a)  

(a) 
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 �������	
����
��#���F�	#���,����	����������,�%����
����+��1%��	���� 	�-����+�,�

�,�����%G��	�� �*����+������+1% ����� 3.17 ��� ��� 3.32 

 

����� 3.17 
&�
���!��'&�%�,�����%G��	�������0&GI��
5,%�&��?1%���

	���
�
���	�%����	���� 

 

���+![��
P�* 
���F#� (CM-1) 

CH Aromatic streching 3279.5 

C=C Aromatic 1413.5,1375.4 

C-N 1220.4 

CH Aromatic out of plane 749.0 

 

FT-IR (KBr):�max(cm-1) 3279.5 (S , CH Aromatic streching), �max(cm-1) 1413.5,1375.4 (S 

,C=C Aromatic) , �max(cm-1) 1220.4 (S , C-N-),  �max(cm-1) 749 (S , CH Arometic out of 

plane) 

��� 3.32 FT-IR spectrum ������

	���
�
���	�%����	���� 

 

 �������	
����
����	
�����	����	��

�����������!!" (X-ray Crystallography) 

 	%-��������&�����!	��.'���*�	���'�������

	���
�
���	�%����	������+  �*���&�����!

��	
����
�+�'	�
%�
%�. 
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H

H
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H
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�������	
����
����	�������
�"$���������]�* 

 	#$%����������'	#��'�	��'��������	
����
����	#������
#Y�,��������Z�% �����+

������[,� S.M.CHEMICAL SUPPLES CO., LTD. �,�����1%�0#  

 

 ���

%�	����%�%���
��
&�	�� (Zinc diethyldithiocarbamate) 

 
��� 3.33  1H-NMR spectrum ������

��	����������
��
��	�� 

 

 
 

��� 3.34  FT-IR spectrum ������

��	����������
��
��	�� 
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��� 3.35  Mass spectrum ������

��	����������
��
��	�� 

 

  ���

%�&�����%�%���
��
&�	�� (Zinc dibuthyldithiocarbamate) 

 

 
��� 3.36  1H-NMR spectrum ������

��������������
��
��	�� 
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��� 3.37  FT-IR spectrum ������

��������������
��
��	�� 

 

 

 
 

��� 3.38  Mass spectrum ������

��������������
��
��	�� 
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���

	���
�
&��	&*��%�	���� (Zinc mercaptobenzothiazole) 

 

 

 
��� 3.39 FT-IR spectrum ������

	���
�
���	�%����	���� 

 

 
 

��� 3.40  1H-NMR spectrum ������

	���
�
���	�%����	���� 
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�������&��&���������*�*:��������$������#����	
����
%�� 

 

 TLC Screening for Radical Scavengers 

 

 	#$%����������
�_9��	�-.���+% 	�-���0�&��������,�	
����
�*.%�,�1��+����`�>�b�+�%

�%��0������ ����������#���F�&� �������,�	
����
�*.%�,.� 3 �,� ��`�>�b�+�%�%��0������ ��'�"�

#F�����'��,� DPPH radical �"�1�+���&�����  DPPH ��'�# �*�#���F���G��������%�-.%������

	�� �%��&% TLC ������	�:%�� _ �"���%&�%,.%	#$%��	�������������,�	
����
�*.%�&�%�&% DPPH 

���# (������+1% ��� 3.41) 

 
   �+�*I+* DPPH    ����I+* DPPH 

 

��� 3.41 �������������,������+�%�%��0������	5��
�_9�� 

 

	���� 1 
-� ���

��	����������
��
��	�� 

 2 
-� ���

��������������
��
��	�� 

 3 
-� ���

	���
�
���	�%����	���� 

 

 Spectrophotometric assay 

  

 �������������	5��
�_9�� �"�1�+�����&��������,�	
����
�*.%�,.� 3 �,� ��`�>�b�+�%

�%��0��������+ �*��"������������,�����	#$%����+�%�%��0������1%	5��#����_��	
����
        

��������������1% ����� 3.18 – 3.21 

 

 

 

 

 



 

 

63

����� 3.18 ����������,����,�����	#$%����+�%�%��0������1%	5��#����_��	
����
��� 

                   ������% �� 

UV-absorbance (�#� �=553.6 nm) Sample Conc. 

(ppm) 1 2 3 Average 

% radical 

scavenging 

IC50 

(ppm) 

Control  1.074 1.086 1.080 1.080  20.19 

Vitamin 

E 

15.63 0.791 0.771 0.780 0.781 27.72 

31.25 0.536 0.530 0.532 0.533 50.68 

62.50 0.140 0.140 0.140 0.140 87.04 

125.00 0.128 0.130 0.128 0.129 88.09 

250.00 0.125 0.126 0.125 0.125 88.40 

500.00 0.134 0.132 0.132 0.133 87.72 

 

1000.00 0.138 0.140 0.140 0.139 87.10 

active 

 

 

����� 3.19 ����������,����,�����	#$%����+�%�%��0������1%	5��#����_��	
����
���  

                   ���

��������������
��
��	�� 

UV-absorbance (�#� �=552.6 nm) Sample Conc. 

(ppm) 1 2 3 Average 

% radical 

scavenging 

IC50 

(ppm) 

Control  1.542 1.546 1.539 1.542  65.71 

ZDBC 15.63 1.167 1.132 1.133 1.144 25.83 

31.25 1.017 1.037 1.030 1.028 33.35 

62.50 0.850 0.846 0.846 0.847 45.06 

125.00 0.485 0.492 0.486 0.488 68.38 

250.00 0.267 0.267 0.267 0.267 82.69 

500.00 0.236 0.244 0.243 0.241 84.37 

 

1000.00 0.291 0.285 0.284 0.287 81.41 

active 
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����� 3.20 ����������,����,�����	#$%����+�%�%��0������1%	5��#����_��	
����
 ���  

                   ���

��	����������
��
��	�� 

 

UV-absorbance (�#� �=552.6 nm) Sample Conc. 

(ppm) 1 2 3 Average 

% radical 

scavenging 

IC50 

(ppm) 

Control  1.522 1.546 1.539 1.536  32.32 

ZDEC 15.63 1.004 0.981 0.987 0.991 35.49 

31.25 0.803 0.987 0.985 0.925 39.77 

62.50 0.522 0.507 0.513 0.514 66.53 

125.00 0.332 0.278 0.284 0.298 80.59 

250.00 0.327 0.226 0.266 0.273 82.22 

500.00 0.231 0.227 0.277 0.228 85.13 

 

1000.00 0.218 0.220 0.220 0.129 85.72 

active 

 

����� 3.21 ����������,����,�����	#$%����+�%�%��0������1%	5��#����_��	
����
��� 

                   ���

	���
�
���	�%����	���� 

 

UV-absorbance (�#� �=552.6 nm) Sample Conc. 

(ppm) 1 2 3 Average 

% radical 

scavenging 

IC50 

(ppm) 

Control  1.524 1.530 1.529 1.527  73.70 

15.63 1.121 1.118 1.120 1.120 26.66 

31.25 1.056 1.056 1.057 1.056 30.81 

62.50 0.970 0.959 0.977 0.969 36.55 

125.00 0.663 0.668 0.667 0.666 56.38 

250.00 0.190 0.232 0.224 0.215 85.90 

500.00 0.188 0.122 0.120 0.120 92.14 

ZMBT 

1000.00 0.133 0.129 0.130 0.131 91.44 

active 

 

����������,����,��	�-.���+%������	#$%����+�%�%��0������%�. ����,������_��,�%�. 

 IC50 � 100 μg/ml = Active 

 IC50 > 100 μg/ml = Inactive 
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3.5   ��:������9��q
���������� 

 

���

%�	����%�%���
��
&�	�� (ZDEC) 

 ����,�	
����
���

��	����������
��
��	�� 15+����,.��+%1%���	���#F�����'� 
-�      ��

	�������%, 
��
��%���,��G�
, ���


�����
 �����	��'��z�������
 ��'1%#F�����'���1�+

��	��'��z�������
	#$%��������#���������	��%�� ��'���&��,����&�%��'������ ��	�������% 

�&� 
��
��%���,��G�
 �&� ���


�����
 ���1�+	#��
	�:%�
�������0���� 	#$% 0.0951 : 0.0379 : 

0.0232 
��	#$%�,����&�%�'&����"�����+ 4 : 1.6 : 1 ��'���   ��'�,�[_�����������,�	
����
��+

�����,�[_�	#$%����������	��-�� ������%��&{�%��� �����
���	�!�'������_�90���+�� �*��

�,�[_������'9���,���&�� ���,�[_�	��-�%�,�����,�	�&����	#$%�������Z�% ��'��+

	#��
	�:%�
������	#$% 97.62 	#��
	�:%�
 ���1%#F�����'�%�.����"��%�#����_
-� 
��
��%��

�,��G�
 

 �"�������0�%
	���,�[_
������

��	����������
��
��	������,�	
����
��+ ��'����,����

����	��� ���&��'0&1%5&�� 177 – 180 ��=�	��	��'�(����,�����,�	�&�%"�	�+�) ����"����

��	
����
��'��=,'	�
%�
����	#������
#Y 	�-��'-%',%�� ���&�	�-��%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 
1H-NMR ��	�����
�������!*����
,�#��.� (coupling) �,%����#���% ��' CH3 ��� 
,�#��.��,� 

CH2 ��	�����
	#$% triplet ��� CH2 ���
,�#��.��,� CH3 ��	�����
	#$% quartet �*������1�+	�:%�&�

�
����+������������,�	
����
��+ ���
����+��	��'��,����

��	����������
��
��	�� ���#��+�,�%�. 
 

1H NMR (60 MHz , CDCL3) �1.32 (12H , t , 4-CH3) , 3.87 (8H , q , 4-CH2) 

  

���%,.%%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 13C-NMR 	�-��'-%',%�"�%�%
��
��%������'0&1%

�
����+�����&� ����
	����*.% 3 ��
 	%-�������
����+����������
����������,%�*�	���	��'��
& 

3 ��
 �*������,��
����+��������

��	����������
��
��	�� 

�"�������0�%
	���,�[_
��'15+	
�-���G0��	���
���%�G��
���%G��	���	#������	���
 	�-��

�"������	
����
��0&GI��
5,%��,� ���&��������,�	
����
��+��	�����
���	�+���� -CH2 , -CH3 

stretching ���
���!��#����_ 1500 ��� 2967 cm-1  �������
��� C=S ���
���!��#����_ 

1200-1100 cm-1 �*������,%�,��
����+��������

��	����������
��
��	�� ���#��+�,�%�. 
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FT-IR (KBr): �max(cm-1) 2967.4 (S ,C-H Streching) , �max(cm-1) 1501.0 (S , -CH2 streching) 

, �max(cm-1) 1433.8 (S , -CH3 Streching) , �max(cm-1) 1206.0 (S , -C-N- ) , �max(cm-1) 1071.9 

(S , C=S Streching) 

 

 �"������	
����
��'	
�-�������	#����	���� 	�-��'-%',%%."��%,���	�������������	����*.% 

���&� 1�+
&�%."��%,���	����	�&��,�
&�%."��%,���	����������

��	����������
��
��	�� 
-� 362 

��,��&���� ��������!��	
����
���	���������	#$%�&�%'&�' (fragmentation process) 	�-��

'-%',%�
����+��������

��	����������
��
��	����+ 

 % � � � � � %�.  ', � � �+ � 
 � � � �+ � � ��� � %& % � %  �+ � ' � � � �� 	 
 � � � �
 �+ � ' 	 � 
 %� 
  X-ray 

Crystallography �*����+�
����+�������*�	���'�����%&%�% �������,����	#~����'����+�����

�,�	
����
 100%  

 

���

%�&�����%�%���
��
&�	�� (ZDBC) 

 ����,�	
����
���

��������������
��
��	�� ��15+����,.��+%1%���	���#F�����'� 
-�      

�����������% 
��
��%���,��G�
 ���


�����
 �����	��'��z�������
 ��'1%#F�����'���1�+

��	��'��z�������
	#$%��������#���������	��%�� ��'���&��,����&�%��'������ ��	�������% 

�&� 
��
��%���,��G�
 �&� ���


�����
 ���1�+	#��
	�:%�
�������0���� 
-���������
�,.���� 4 15+

�,����&�%��'���	#$% 0.0475 : 0.0338 : 0.0485 
��	#$%�,����&�%�'&����"�����+ 1 : 0.7 : 1    

��'���  �,�[_�����������,�	
����
��+�����,�[_�	#$%����������	��-�� ������%��&{�%��� 

�����
���	�!�'������_�90���+�� �*���,�[_������'9���,���&�� ���,�[_�	��-�%�,�����,�	�&�

���	#$%�������Z�% ��'��+	#��
	�:%�
������	#$% 122.6 	#��
	�:%�
 (�� impurity �������,.��+%���

	��-�����&�% �*��"�1�+ yield 	��% 100%, ����+��0� NMR �������!1�+�+��0�	{��� 

resonance peak ��� 1H ��� 13C �&�% Zn ��� Cl ���#�#%����&	��� resonance �*���&#���F 

peak �"�1�+	�:%�&���������	
����
��'	�
%�
 NMR 	��-�%����
���������>�b��� �*�� impurity 

�-�%?���	�-�#% 	5&% ZnCl2 ���	��-� ��&�����!��������+�'	�
%�
%�.��+)  ���1%#F�����'�%�.���

�"��%�#����_
-�     
��
��%���,��G�
 

 �"�������0�%
	���,�[_
������

��������������
��
��	������,�	
����
��+ ��'%"����

�,�	
����
������*��."�1�+������>�b����,��������	��� ���&��'0&1%5&�� 105 – 108 ��=�

	��	��'�(����,�����,�	�&�%"�	�+�) ����"������	
����
��'��=,'	�
%�
��� �	#������
#Y 	�-��

'-%',%�� ���&�	�-��%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 1H-NMR ��	�����
�������!*����
,�#��.� 

(coupling) �,%����#���% ��' CH3 ��� 
,�#��.��,� CH2 ��	�����
	#$% triplet , CH2 ���
,�#��.��,� 



 

 

67

CH2 ��	�����
	#$% triplet ��� CH2 ���
,�#��.��,� CH2 ��� CH3 ��	���	#$% multiplet ��'��

	����*.% 2 ��
 �*������,%�
����+��������

��������������
��
��	�� ����1�+	�:%�&��
����+��

����������,�	
����
��+ ���
����+��	��'��,����

��������������
��
��	�� ���#��+�,�%�. 
 

1H NMR (60 MHz , CDCL3) � 0.94 (6H , t , 2-CH3) , 1.36 (4H , m , 2-CH2) ,1.71 

(4H , m , 2-CH2) , 3.77 (4H , t , 2-CH2) 

 

 ���%,.%%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 13C-NMR 	�-��'-%',%�"�%�%
��
��%������'0&1%

�
����+�����&� ����
	����*.% 5 ��
 	%-�������
����+����������
����������,%�*�	���	��'��
& 

5 ��
 �*������,��
����+��������

��������������
��
��	�� 

�"�������0�%
	���,�[_
��'15+	
�-���G0��	���
���%�G��
���%G��	���	#������	���
 	�-��

�"������	
����
��0&GI�5,%�
��,� ���&��������,�	
����
��+��	�����
���	�+���� - CH2 , - CH3 

stretching ���
���!��#����_ 1500 ��� 2960 cm-1  �������
��� C=S ���
���!��#����_ 

1200-1100 cm-1 ���#��+�,�%�. 

 

FT-IR (KBr): �max(cm-1) 2960.4 (S ,C-H Streching) , �max(cm-1) 1496.1 (S , -CH2 streching) 

, �max(cm-1) 1372.3 (S , -CH3 Streching) , �max(cm-1) 1225.6 (S , -C-N- ) , �max(cm-1) 1093.3 

(S , C=S Streching) 

 

 �"������	
����
��'	
�-�������	#����	���� 	�-��'-%',%%."��%,���	�������������	����*.% 

���&�1�+
&�%."��%,���	����	�&��,�
&�%."��%,���	����������

��������������
��
��	�� 
-�    

474 ��,��&���� ��������!��	
����
���	���������	#$%�&�%'&�' (fragmentation process) 

	�-��'-%',%�
����+��������

��������������
��
��	����+ 

 % � � � � � %�.  ', � � �+ � 
 � � � �+ � � ��� � %& % � %  �+ � ' � � � �� 	 
 � � � �
 �+ � ' 	 � 
 %� 
  X-ray 

Crystallography �*����+�
����+�������*�	���'�����%&%�% �������,����	#~����'����+�����

�,�	
����
 100%  

 

 ����,�	
����
 ZDEC ��� ZDBC �*��	#$%���#����������
��������
��
��	�� ��

��'��%����,�	
����
�������' �,���+��&����+1%�,��+� 3.1.8 �*���&�%���15+��,����	��'��,%
-� 

����"�1�+	������#�����	5���+�%����&��	��-��,����� (Zn) �,�	��-���������
��������
��
��
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	�� (Na2[(R2NCS2)2]) �*����+�����#F�����'�����&���%��,%>
���	���% �*����+��& ��	����	���% 

(Et2NH) ��������	���% (Bu2NH) ��������	���% (Pr2NH) ��� 
��
��%���,��G�
 

 ���=*�[��,.���������&����1%�,��+� 3.1.8 ����,����	��'��,%�,�������,'%�. ��&���+�

����&���+�� 
-� �,����&�%��'������������15+�"�#F�����'��&���,% ��'��%���,'%�.�����!��

�,����&�%���	������1%����"�1�+	����������9,_�
�0���� ����0���&���'��%�����+��&����+1%

�,��+� 3.1.8 %�����%�.�����'��%��+15+	�
%�
��	�:����������,��,����� 	�-��1�+	������#��'��� 

�*���"�1�+�,.%��%'�&�'������*.% �������"�1%���,���������������.%	#�-��	��� �GG~� ���

���	
������*.% 	�-��	#��'�	��'��,��������������������,'%�. �*��15+ ZnCl2 �����
�!0���&� ���

���,.%��%����"�#F�����'� 	�-��1�+��+���#��'���1�+���	�:������� 

 �'&�����:��� ���=*�[�%�. ',���#I��,'����&���������&��+%��%��������������	���'���&��+ 

%,�%
-� ����,.��+%���15+1%����"�#F�����'� ',��+���-.����%"�	�+� 	������,���&���*�	#$%�,��"��%�

�+%��% 	#$%#I������%,����,'�+���������+���&��# 	5&% ���������,.��+%��
�!0����>���5��� 

��-�����,�	
����
����,.��+%�+%��%��"�	�-��15+	�� 	#$%�+% 

���

	���
�
&��	&*��%�	���� (ZMBT) 

 ����,�	
����
���

	���
�
���	�%����	���� ��15+����,.��+%1%���	���#F�����'� 
-�      

	���
�
���	�%����	���� ���

������
 ��������	%�' ��'1%#F�����'���1�+�����	%�'	#$%���

�����#���������	��%�� ��'���&��,����&�%��'������ 	���
�
���	�%����	���� �&�             

���

������
  ���1�+	#��
	�:%�
�������0���� 
-������������ 4 ���,����&�%��'���	#$% 0.0121 : 

0.0030 
��	#$%�,����&�%�'&����"�����+ 1 : 0.25 ��'���   �,�[_�����������,�	
����
��+��

�,�[_�	#$%�������	��-�� ������%��&{�%��� �����
���	�!�'������_�90���+�� �*���,�[_����

��'9���,���&�� ���,�[_�	��-�%�,�����,�	�&����	#$%�������Z�% �"���,�	#��
	�:%�
������

	#$% 93.33 	#��
	�:%�
  ���1%#F�����'�%�.����"��%�#����_
-� 	���
�
���	�%����	���� 

 �"�������0�%
	���,�[_
������

	���
�
���	�%����	���� ����,�	
����
��+ ��'����,�

�������	��� ���&��'0&1%5&�� 295 – 298 ��=�	��	��'� (����,�����,�	�&�%"�	�+�) ����"����

��	
����
��'��=,'	�
%�
��� �	#������
#Y 	�-��'-%',%�� ���&�	�-��%"��#��	
����
�+�'	�
%�
 
1H-NMR ��	�����
�������!*����
,�#��.� (coupling) �,%����#���% ��'	#$%�#���%������ 

������������ ��	�����
	#$% multiplet �*������1�+	�:%�&��
����+������������,�	
����
��+ ��

�
����+��	��'��,����

	���
�
���	�%����	���� ���#��+�,�%�. 

 
1H NMR (60 MHz , CDCL3) � 7.30 (4H , m , 4-CH) 
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�"�������0�%
	���,�[_
��'15+	
�-���G0��	���
���%�G��
���%G��	���	#������	���
 	�-��

�"������	
����
��0&GI�5,%�
��,� ���&��������,�	
����
��+��	�����
���	�+���� C=C aromatic ���


���!��#����_ 1500 -1400 cm-1  �������
��� C-N- aromatic ���
���!��#����_ 1280-

1180 cm-1 ���#��+�,�%�. 

 

FT-IR (KBr):�max(cm-1) 3279.5 (S , CH Aromatic streching), �max(cm-1) 1413.5,1375.4       

(S ,C=C Aromatic) , �max(cm-1) 1220.4 (S , C-N-),  �max(cm-1) 749 (S , CH Aromatic out of 

plane) 

 

����,�	
����
 ���

	���
�
���	�%����	���� (Zinc mercaptobenzo- thiazole) %,.%��

��&��� �,���+��&����+1%�,��+� 3.1.8  ��'����,�	
����
�����!�"���'%"��������'�����,����

	���
�
���	�%����	���� 1%�������' 1% ��	��'��z�������
 ���"�#F�����'��,��������'

	�+��+% 2.5% ������

����	�� [Zn(OAc)2] ��+�������9,_�
 99.5% �'&�����:��� 	�-���0+���,'���

��'��%�,���&�� ��+%"�����,�	�&�����,�	
����
��+����,�'��>���5�������"�#F�����'��,�
��%�
��� 

140 oC 	#$%	��� 1 5,��������&� ����,�	�&����'�,�1�+����,.��+% 	���
�
���	�%����	���� 

�"�%�%�%*�� 

 ���=*�[�%�. ���+�����&��	�-������15+����,.��+%1%������������&���,% ��'��+	�-��15+���

�������
�!0������
�����1%���	���#F�����'������&� �����+���,����&�%���	������1%����"�1�+

��+����9,_�
�0������&� 90 % ����"�
,� ����,�	�&������+���&���
���	�!�'������&�1%���15+	#$%

����,�	�&�1%'�� 

 ���=*�[�%�. ',���#I��,'����&���������&��+%��%��������������	���'���&��+ 	5&% ����,.��+%���

15+1%����"�#F�����'� ',��+���-.����%"�	�+� 	������,���&���*�	#$%�,��"��%��+%��% 	#$%	#$%#I���

���%,����,'�+���������+���&��# 	5&%���������,.��+%��
�!0����>���5��� ��-�����,�	
����


����,.��+%�+%��%��"�	�-��15+	�� 	#$%�+% 

 ����"�#F�����'�1%���,����������� �������!���+%��%��+ 	%-���������	
�����15+�+��

�,���-.�1% Scale ���1��& �*����
�!0���&� Lab grade �'&�����:��������������������,�	
����


���&� �,����&�%��'�������"�1�+��+�9������1�+�������0�����������,�	
����
����,.�����,����

����������%�. ���&�����1%������+%��% ����+���"�1%���,������������&��# 
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�������&��&���������*�*:��������$������#����	
����
 

 

 ����������������,������+�%�%��0�������,.����
�_9����	
����
���#����_

��	
����
����������,�	
����
�*.%�,.����5%�� �����	
����
	5��
�_9����	
����
���&� ����,.����

5%����`�>�b�+�%�%��0������ ��'	������G���������� DPPH ��������	
����
	5��#����_

��	
����
�,�	#$%
&�  IC50 ���&� 

 

���

��	����������
��
��	�� ��
&� IC50 	#$% 32.32  

���

��������������
��
��	�� ��
&� IC50 	#$% 65.71 

���

	���
�
���	�%����	���� ��
&� IC50 	#$% 73.70 

 

��'���
&� IC50 ���'!*� 
&�
���	�+��+%��������������!�"�1�+
���	�+��+%��� DPPH ����    

�+����	#��
	�:%�
   

�*�����
&� IC50 �"�1�+�����&�����,.����5%������,�	
����
�*.%!-��&������!�+�%�%��0�

�������+	�����&� 
&� IC50 ��
&���"���&� 100 

��������������,������+�%�%��0���������&������&�'������ 	�����&����	��&�%�.��	#$%

�,�#~���,%��&1�+'������	�����������	�5,%�,������	�% �&���1�+'����������&�%�����%���   

�,�
��%�
�����!	�:���+��+%�% 
�
�_9����+��+%�% 

 

3.6  �����+�����
7�*�q 

 

1. ���
"�%�_���"�%�%���������


�����
 (ZnCl2) 

 5,�� ���


�����
 �� 3.3250 ��,�  

 ���


�����
 ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 95 	#��
	�:%�
 

 ���� ���


�����
�'0&  ( 95 / 100 ) x 3.3250 = 3.1588  ��,� 

 %."��%,���	������� ���


�����
 	�&��,� 136.29 ��,��&���� 

  �"�%�%���������


�����
 = %."��%,� (��,�) / %."��%,���	���� (��,��&����) 

          = 3.1588 ��,� / 136.29 ��,��&���� 

          = 0.0232 ��� 

2. ���
"�%�_���"�%�%��������	�������% (Et2NH)  

 ��� ��	�������% �� 10.00 ��������� 
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 ��	�������% ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 98 	#��
	�:%�
 

 ���� ��	�������% 	#$%  ( 98 / 100 ) x 10 = 9.80 ��������� 

 
����%��%&%�����	�������% 	�&��,�  0.71 ��,��&��0���=�
	�%��	��� 

 %."��%,���	������� ��	�������% 	�&��,�  73.14 ��,��&���� 

  �"�%�%��������	�������% =  (
����%��%&% x #������) / %."��%,���	���� 

          =  ( 0.71 x 9.80 ) / 73.14 

          =  0.0951 ��� 

3. ���
"�%�_���"�%�%������
��
��%���,��G�
 (CS2)  

 ��� 
��
��%���,��G�
 �� 2.30 ��������� 

 
��
��%���,��G�
 ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 99.50 	#��
	�:%�
 

 ���� 
��
��%���,��G�
 	#$%  ( 99.50 / 100 ) x 2.30 = 2.29 ��������� 

 
����%��%&%���
��
��%���,��G�
 	�&��,�  1.26 ��,��&��0���=�
	�%��	��� 

 %."��%,���	������� 
��
��%���,��G�
 	�&��,�  76.13 ��,��&���� 

 �"�%�%������
��
��%���,��G�
 =  (
����%��%&% x #������) / %."��%,���	���� 

          =  ( 1.26 x 2.29 ) / 76.13 

          =  0.0379 ��� 

4. ���
"�%�_���"�%�%��������	��'��z�������
 (NaOH)  

 5,�� ��	��'��z�������
 �� 10.2041 ��,� 

 ��	��'��z�������
 ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 98 	#��
	�:%�
 

 ���� ��	��'��z�������
 	#$%  ( 98 / 100 ) x 10.2041 = 10.0000 ��,� 

 %."��%,���	������� ��	��'��z�������
 	�&��,�  40 ��,��&���� 

 �"�%�%��������	��'��z�������
 =  %."��%,� (��,�) / %."��%,���	���� (��,��&����) 

          =  10.0000 / 40 

          =  0.2500 ��� 

5. ���
"�%�_���"�%�%�����������������% (Bu2NH)  

 ��� �����������% �� 8.16 ��������� 

 �����������% 	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 98 	#��
	�:%�
 

 ���� �����������% 	#$%  ( 98 / 100 ) x 8.16 = 8.00 ��������� 

 
����%��%&%��������������% 	�&��,�  0.767 ��,��&��0���=�
	�%��	��� 

 %."��%,���	������� �����������% 	�&��,�  129 ��,��&���� 

  �"�%�%�����������������% =  (
����%��%&% x #������) / %."��%,���	���� 
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           =  ( 0.767 x 8.00 ) / 129 

           =  0.0475 ��� 

6. ���
"�%�_���"�%�%������	���
�
���	�%����	���� (C7H5NS2)  

5,�� 	���
�
���	�%����	���� �� 2.0615 ��,� 

 	���
�
���	�%����	���� ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 98 	#��
	�:%�
 

 ���� 	���
�
���	�%����	���� 	#$%  ( 98 / 100 ) x 2.0615 = 2.0203 ��,� 

 %."��%,���	������� 	���
�
���	�%����	���� 	�&��,�  167.25 ��,��&���� 

  �"�%�%������	���
�
���	�%����	���� = %."��%,� (��,�) / %."��%,���	���� 

           =  2.0203 / 167.25 

                    =  0.0121 ��� 

 

7. ���
"�%�_���"�%�%���������

������
 (ZnO)  

 5,�� ���

������
 �� 0.2457 ��,� 

 ���

������
 ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 99 	#��
	�:%�
 

 ���� ���

������
 	#$%  ( 99 / 100 ) x 0.2457 = 0.2432 ��,� 

 %."��%,���	������� ���

������
 	�&��,�  81.37 ��,��&���� 

  �"�%�%���������

������
 = %."��%,� (��,�) / %."��%,���	����(��,��&����) 

          =  0.2432 / 81.37 

          =  0.0030 ��� 

8. ���
"�%�_���"�%�%�����������	%�' (NH3)  

 ��� �����	%�' �� 40.00 ��������� 

 �����	%�' ��	#��
	�:%�

���������>�b 	#$% 28 	#��
	�:%�
 

 ���� �����	%�' 	#$%  ( 28 / 100 ) x 40.00 = 11.20 ��������� 

 
����%��%&%��������	%�' 	�&��,�  0.91 ��,��&��0���=�
	�%��	��� 

 %."��%,���	������� �����	%�' 	�&��,�  17.03 ��,��&���� 

  �"�%�%�����������	%�' =  (
����%��%&% x #������) / %."��%,���	���� 

          =  ( 0.91 x 11.20 ) / 17.03 

          =  0.5985 ��� 

9. ���
"�%�_��	#��
	�:%�
��������� ���

��	����������
��
��	�� (ZDEC) 

 �,��'&������������� 1 

 1%�������� 
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����"��%�#����_ 
-� 
��
��%���,��G�
 

 %."��%,���� ���

��	����������
��
��	�� ����,�	
����
��+ 	#$% 6.7300 ��,� 

 %."��%,���	������� ���

��	����������
��
��	�� 	#$% 364 ��,��&���� 

  �"�%�%������ ���

��	����������
��
��	�� = %."��%,� / %."��%,���	���� 

               = 6.7300 / 364 

               = 0.0185 ��� 

  

1%#F�����'�  


��
��%���,��G�
  2 ���  	��� ���

��	����������
��
��	��   1  ��� 

  !+���
��
��%���,��G�
  0.0379 ���    

��	������

��	����������
��
��	�� = (1 / 2) x 0.0379 

          = 0.01895 ��� 

 

	#��
	�:%�
������ = (�"�%�%�������,�	
����
��+ / �"�%�%������
"�%�_��+) x 100 

                = (0.0185 / 0.01895) x 100 

    = 97.62 	#��
	�:%�
 

 

10. ���
"�%�_��	#��
	�:%�
��������� ���

��������������
��
��	�� (ZDBC) 

 �,��'&������������� 4 

  

1%�������� 

����"��%�#����_ 
-� 
��
��%���,��G�
 

%."��%,���� ���

��������������
��
��	�� ����,�	
����
��+ 	#$% 11.0303 ��,� 

 %."��%,���	������� ���

��������������
��
��	�� 	#$% 474 ��,��&���� 

  �"�%�%������ ���

��������������
��
��	�� = %."��%,� / %."��%,���	���� 

               = 11.0303 / 474 

               = 0.0233 ��� 

 

 

 

 



 

 

74

1%#F�����'�  


��
��%���,��G�
  2 ���  	��� ���

��������������
��
��	��   1  ��� 

  !+���
��
��%���,��G�
  0.038 ���    

��	������

��������������
��
��	�� = (1 / 2) x 0.038 

          = 0.019 ��� 

 

	#��
	�:%�
������ = (�"�%�%�������,�	
����
��+ / �"�%�%������
"�%�_��+) x 100 

                = (0.0233 / 0.019) x 100 

    = 122.6 	#��
	�:%�
 (�� impurity �������,.��+% �*��"�1�+ yield 	��% 

100%) 

 

11. ���
"�%�_��	#��
	�:%�
��������� ���

	���
�
���	�%����	���� (ZMBT) 

 �,��'&������������� 4 

 1%�������� 

����"��%�#����_ 
-� ���

������
 

 %."��%,���� ���

	���
�
���	�%����	���� ����,�	
����
��+ 	#$% 1.1085 ��,� 

 %."��%,���	������� ���

	���
�
���	�%����	���� 	#$% 398 ��,��&���� 

  �"�%�%������ ���

	���
�
���	�%����	���� = %."��%,� / %."��%,���	���� 

                     = 1.1085 / 398 

                     = 0.0028 ��� 

1%#F�����'�  

���

������
  1 ���  	��� ���

	���
�
���	�%����	����    1  ��� 

  !+������

������
  0.0030 ���    

��	������

	���
�
���	�%����	���� = (1 / 1) x 0.0030 

            = 0.0030 ��� 

 

	#��
	�:%�
������ = (�"�%�%�������,�	
����
��+ / �"�%�%������
"�%�_��+) x 100 

                = (0.0028 / 0.0030) x 100 

    = 93.33 	#��
	�:%�
 

 

 



 

 

75

������*�#

y = 6.8579Ln(x) + 54.108
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3.7  ��K#I�������!	I�����
+� IC50 

1. 	#���#������ excel 

2. %"�
&�
���	�+��+%���	#��
	�:%�
���',�',.�	���1% column 

3. 	�-��	���
�� 1�+���	#$%�����"��,��,�	���,.���� ��+�
�������0#���G��&��������-��% 

4. ��#���F chart wizard-step 1 of 4 1�+
������ XY (scatter) �0���������� 	�-�����G

�0#��� 2 
��� next ��#���F chart wizard-step 2 of 4 
��� next 

5. ��	�+��0& chart wizard-step 3 of 4 ����
 chart title 	5&%  Vitamin E ����
 value (X) axis 

��� value (Y) axis ���%,.%
������ next 

6. ��	�+��0& chart wizard-step 4 of 4  
��� finish ����+�0#���G 

7. 
����������%	�+%���G ��#���F�����	��-��1�+
��������������	��-�� ��+�
������ add 

trend line 

8. 
������ Logarithmic 
������ Options 
��� 	
�-������'!0���� Display equation on chart 


��� OK 

9. ����+���G��+������� �*�������!15+1%���
"�%�_��
&� IC50 �,���� 3.42 – 3.45 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

��� 3.42 ���G�����
&� IC50 ���������% �� 
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ZMBT

y = 18.756Ln(x) - 30.255
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ZDEC

y = 9.2948Ln(x) + 19.041
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 ��� 3.43 ���G�����
&� IC50 ������

��	����������
��
��	�� 

 

��� 3.44 ���G�����
&� IC50 ������

��������������
��
��	�� 
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ZDBC

y = 15.911Ln(x) - 16.893
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��� 3.45 ���G�����
&� IC50 ������

	���
�
���	�%����	���� 

 

�+�*�#� 2 �����������*�������&
:q��&���$����� (�������&
:q��&���  

Vulcanization   $�����	
�#�#����	
����
%��  ��&���K���P��������&���	P�����+��/ 

	��#�&	�#�&��&���*7�	$��9��&��w��) 

 

3.8 �������� 

	���'�'�� Vulcanized ��'�"�	%�%��������>��&��#%�. 

���	��#�� 10% Casein solution 

�,����&�%������	
�� 

      %."��%,� (��,�) 

 - casein (30 mesh)    10 

 - Ammonia (26 degree Baume)   5.0 

 - %."�      85 
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��K#��� 

 1�& casein ��1%%."��+�%1�+����,� ��+���,���% 15 %��� ��+�
&�' ? 	��������'

�����	%�'���# ��+���,���%��� 10 %��� 

 

�������� casein 
-� ���%� ������0���+ ���+��	���'�1��&���
�,.� 

 

���	��#�����	�+� dispersion (50%) 

�,����&�%������	
�� 

      %."��%,� (��,�) 

 - ����,�	�&�     50.0 

 - Bentonite     0.5 

 - Dispersing agent    1.5 

 - %."�      48.0 

 

��K#��� 

 %"�����,.����	�����,%1% container box ���������0���+��%��	�:�1%#����� 1/3 ������ 

���%,.%%"��#���+�'	
�-��� Lab scale Ball mill  	#$%	��� 24 5,����� 	
�-��� Ball mill ����1% ��� 

3.46 

 

 
 

��� 3.46  Lab Scale Ball Mill (Model 33B, Lortone, inc.) 
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���	��#�� �7���F�* Dispersion (50%) 

�,����&�%������	
�� 

      %."��%,� (��,�) 

 - �"���!,%     50.0 

 - 10% Casein     30.0 

 - Bentonite clay     1.0 

 - Dispersing agent    1.0 

 - %."�      18.0 

 

 

��K#��� 

%"�����,.����	�����,%1% container box ���������0���+��%��	�:�1%#����� 1/3 ������ 

���%,.%%"��#���+�'	
�-��� Lab scale Ball mill  	#$%	��� 72 5,����� 

 

 

 

 

 

���	��#�� ZnO dispersion (50%) 

�,����&�%������	
�� 

      %."��%,� (��,�) 

 - Zinc Oxide     50.0 

 - Bentonite caly     1.0 

 - Dispersing agent    1.0 

 - %."�      48.0 

��K#��� 

%"�����,.����	�����,%1% container box ���������0���+��%��	�:�1%#����� 1/3 ������ 

���%,.%%"��#���+�'	
�-��� Lab scale Ball mill  	#$%	��� 24 5,����� 
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���%,.%�"����	5:
�%���%�9�
 (� 5 �m) ��'15+��+����	�:����%���
���
#����&��

���� (SEM mode) ��'�,��'&������������'0&1%�0#���	#Y'�%."� �+���"�1�+��+����
�,.� �&�%���	5:


�%���%�9�
 9���,��'&���%�9�
�������������1% ��� 3.47 – 3.49  

 
��� 3.47 �,��'&�� SEM ��� ZDEC dispersion (50%)  

 
��� 3.48 �,��'&�� SEM ��� ZDBC dispersion (50%)  

 



 

 

81

 
��� 3.49 �,��'&�� SEM ��� ZMBT dispersion (50%)  

 

���	��#����� Vulcanized 

�������	��#����� 

���	
��    ��+� (g)    	#Y'� (g) 

1. %."�'���+% 60%  100   166.7 

2. KOH 10% w/v  0.5   5.0 

3. �"���!,% 50%  1.0   2.0 

4. ����,�	�&� 50%  0.75   1.5 

5. antioxidant 50%  1.0   2.0 

6. ZnO 50%   1.0   2.0 

��K#��� 

 5,������,.����1%�0�� ���%,.%%"�����%1�+	�+��,%�+�' Stirrer ����+�%  	#$%	��� 48 

5,����� ��'�����'�������� ��'�"����������,�
����G��
�* 
 

* ��K#�������& Chloroform test 

- ���%."�'���,�
����G��
�1%#����_	�&� ? �,% ��%�%�,��,�	#$%�+�% 

- �,�	����+�%'���,�%�. 

- 1 (��&�&� !*� �&� 1 �,%�����_�90���+��) �+�%'��	�%�'� 	�-��'-����	#$%1' !-��&�',�15+��&��+ 

- 2 (�&� 2-4 �,%) �+�%'������,%%+�' '-����%+�' 	�-���*������ !-��&�15+��+ 

- 3 (�&� 5-7 �,%) �+�%'����&	�%�'� ����������,%��+�&�' !-��&�15+��+ 

- 4 (�&� 8 �,%�*.%�#) �+�%'��	#$%���&�% !-��&�15+��&��+ 
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���%,.% %"�'�����	���'���+ 	�1�&���������%�� 9 x 5 cm �%� 1 mm %"��#�������_�90�� 50 oC  

24  5,����� ��+��*�	������_�90���*.%	#$% 110 oC ���&�	#$%	��� 30 min ����+�,��'&��'�� �,��'&��

�,� ��� 3.50, 3.51, 3.52 

 

 
��� 3.50 �����,��'&��'�����15+����,�	�&� ZDEC, �+�%�+�'
-� ZDEC ����,�	
����
	�� �+�%���
-�   

        ZDEC ���%"�	�+�������[,� 

 
��� 3.51�����,��'&��'�����15+����,�	�&� ZDBC, �+�%�+�'
-� ZDBC ����,�	
����
	�� �+�%���
-�   

        ZDBC ���%"�	�+�������[,� 
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��� 3.52 �����,��'&��'�����15+����,�	�&� ZMBT, �+�%�+�'
-� ZMBT ����,�	
����
	�� �+�%���
-�   

        ZMBT ���%"�	�+�������[,� 

 

���%,.% %"�'�����	���'���+ ����������,���&�� ? �,�%�. 

 

�����
+� Total Cross link density ���I�9��q�9��  Swelling Ratio 

�����
+� Swelling Ratio 

- �,��,��'&��'��1�+���%�� 1 x 1 	�%��	��� 

- %"�'�������+���5&1% toluene 	#$%	���%�% 24 5,����� 

- �"����
"�%�_��
&� Swelling Ratio �����!����+����0���,�%�. (Ref : Jeannine E. Elliott 

���
_�) 

 

 

 

	�-�� Q     
-� Swelling Ratio 

   Ws   
-� Swelling weights of polymer 

   Wd  
-� Dry weights of polymer 

   Pp    
-� Density of polymer 

   Pw   
-� Density of toluene 

 

Q = 1 +
Ws

Wd
_ 1

Pp

Pw
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���%,.%1�+	���'��,��'&��'�� 	�-��%"����5&1%�������' toluene �*����+
&��,�	������

���,�������'9���&�%�����,����������,�����1%����� 3.22 – 3.23 

 

����� 3.22 �������,�������'9�����'���&�%�5&1%�������' toluene   

��������	
�� 

��� vulcanized �
�������

����������� � 

����� 

 (cm) 

��� 

(cm) 

�����
� 

(cm2) 

��� 

(cm) 

������� 

(cm3) 

ZDEC 1 1 1 0.10 0.10 

ZDBC 1 1 1 0.15 0.15 

ZMBT 1 1 1 0.10 0.10 

ZDECS 1 1 1 0.10 0.10 

ZDBCS 1 1 1 0.15 0.15 

ZMBTS 1 1 1 0.10 0.10 

(ZDEC, ZDBC, ZMBT 
-�����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-�����,�	�&�

%"�	�+�������[,�) 

����� 3.23 �������,�������'9�����'����,��5&1%�������' toluene   

�
������	
�� 

��� vulcanized �
�

����������������� � 

����� 

(cm) 

��� 

(cm) 

�����
� 

(cm2) 

��� 

(cm) 

������� 

(cm3) 

ZDEC 1.90 1.80 3.42 0.25 0.8550 

ZDBC 1.50 1.70 2.55 0.25 0.6375 

ZMBT 1.85 2.05 3.7925 0.20 0.7585 

ZDECS 1.70 1.60 2.72 0.20 0.5440 

ZDBCS 1.90 1.80 3.42 0.30 1.0260 

ZMBTS 3.90 3.50 13.65 0.40 5.4600 

(ZDEC, ZDBC, ZMBT 
-�����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-�����,�	�&�

%"�	�+�������[,�) 

 

	�-��%"��������+�������� 3.23 ��
"�%�_��'15+����������&�����+���+%����+
&� 

Swelling Ratio �,�����1%����� 3.24 
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����� 3.24 
&� Swelling Ratio �����+������
"�%�_ 

(ZDEC, ZDBC, ZMBT 
-�����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-�����,�	�&�

%"�	�+�������[,�) 

 

�����
+�
���F+��97�	I���#��:q�{��� 25 ��;�	��	�#��* 

��K#����� 

- �"����5,��%."��%,�������#����_ 1 ���������  

- �"����5,��%."��%,����%."�#����_ 1 ��������� 

- 
"�%�_��'15+����� 

 

%."��%,����������%"�������� (g/ml) 


&�
���!&���"�	��� = -------------------------------------------- 

    %."��%,����%."� (g/ml) 

 

���������� 

������
"�%�_��
&�
���!&���"�	������%."� toluene ����,��'&��'�����	�������,�	�&�

�&�� ?  ��+
&�
���!&���"�	����,�����1% ����� 3.25 

 

 

���I����#�

������

���	�+��+��/ 

Dry weights 

of 

polymer;Wd 

(g) 

Swelling 

weights of 

polymer;Ws 

(g) 

Density of 

polymer 

;Pp* 

Density of 

toluene ;Pw* 

 

Swelling 

Ratio ;Q 

ZDEC 0.1180 0.7761 0.9444 0.8771 7.0051 

ZDBC 0.1223 0.5776 0.9513 0.8771 5.0378 

ZMBT 0.1045 0.7143 0.9468 0.8771 7.2991 

ZDECS 0.0976 0.5638 0.9422 0.8771 6.1312 

ZDBCS 0.1474 0.8100 0.9371 0.8771 5.8028 

ZMBTS 0.1332 4.9210 0.9535 0.8771 40.0754 
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����� 3.25 
&�
���!&���"�	��������_�90�� 25 ��=�	��	��'� 

��������+�� *57��*�� 1 ��������� (����) 
+�
���F+��97�	I�� 

*57� 1.0086 - 

Toluene 0.8846 0.8771 

���I����#�	��� ZDEC 0.9525 0.9444 

���I����#�	��� ZDBC 0.9595 0.9513 

���I����#�	��� ZMBT 0.9549 0.9468 

���I����#�	��� ZDECS 0.9503 0.9422 

���I����#�	��� ZDBCS 0.9452 0.9371 

���I����#�	��� ZMBTS 0.9617 0.9535 

(ZDEC, ZDBC, ZMBT 
-�����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-�����,�	�&�

%"�	�+�������[,�) 

 

�"������������,�����	
�����'�� Vulcanized ���15+����,�	�&��&��? ��'�����_����

��0&GI��
5,% �+�'	�
%�
 FT-IR ��'	���'��,��'&��'��1%�0#�����&% film ��������!1�+����&�%��+

	�-����	
����
��'15+	
�-��� FT-IR ��+������	#���,� �,�����1% ��� 3.53 – 3.55  
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��� 3.53 �������	#��'�	��'� FT-IR Spectrum �����&%'�� Vulcanized ���15+ ZDEC (blue) ��� 

ZDECS (red) (ZDEC 
-�����,�	�&�����,�	
����
 ZDECS 
-�����,�	�&����%"�	�+�������[,�) 
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��� 3.54 �������	#��'�	��'� FT-IR Spectrum �����&%'�� Vulcanized ���15+ ZDBC (blue) ��� 

ZDBCS (red) (ZDBC 
-�����,�	�&�����,�	
����
 ZDBCS 
-�����,�	�&����%"�	�+�������[,�) 
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��� 3.55 �������	#��'�	��'� FT-IR Spectrum �����&%'�� Vulcanized ���15+ ZMBT (blue) ��� 

ZMBTS (red) (ZMBT 
-�����,�	�&�����,�	
����
 ZMBTS 
-�����,�	�&����%"�	�+�������[,�) 
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�������&��&���	P����$����� Vulcanized ���I�9��q�9�� Tensile property 

��+	���'��,��'&��'�� Vulcanized ���15+����,�	�&��&��? ��'��	
����
�+�'	
�-��� 

Universal Testing Machine (Mechanical properties of polymers) ��'�� condition ������

��	
����
�����,�1% ����� 3.26 

 	%-��������������%�.	#$%��������'�� �����
��������!1%���'-���+����� �*��� 

focus �#��� 
&���� Percentage Strain at Maximum Load ���
&� Modulus 	#$%��,� 

 

����� 3.26 ���� Condition ��������	
����
 (�"������	
����
 3 �."�) :Temperature 23.6 oC, 


���5-.%�,��,�>
 50 �5%, �,���	�:�1%����*� 5 cm/min  

Sample 

Information 

Gauge Length 

(mm) 

Width 

(mm) 

Breadth 

(mm) 

Breadth 

Average (mm) 

ZDEC1 

ZDEC2 

ZDEC3 

50.000 

50.000 

50.000 

10.000 

10.000 

10.000 

1.6060 

1.5530 

1.5170 

 

1.5586 

 

ZDBC1 

ZDBC2 

ZDBC3 

50.000 

50.000 

50.000 

10.000 

10.000 

10.000 

1.4150 

1.4550 

1.4550 

 

1.4416 

 

ZMBT1 

ZMBT2 

ZMBT3 

50.000 

50.000 

50.000 

10.000 

10.000 

10.000 

1.5710 

1.6580 

1.5270 

 

1.5853 

 

ZDECS1 

ZDECS2 

ZDECS3 

50.000 

50.000 

50.000 

10.000 

10.000 

10.000 

1.5020 

1.5020 

1.5960 

 

1.5333 

 

ZDBCS1 

ZDBCS2 

ZDBCS3 

50.000 

50.000 

50.000 

10.000 

10.000 

10.000 

1.5690 

1.5690 

1.5670 

 

1.5683 

 

ZMBTS1 

ZMBTS2 

ZMBTS3 

50.000 

50.000 

50.000 

10.000 

10.000 

10.000 

1.5050 

1.5050 

1.5050 

 

1.5050 

(ZDEC, ZDBC, ZMBT 
-�'�����15+����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-�'�����

15+����,�	�&�%"�	�+�������[,�) 



 

 

91

����� 3.27 �������,��	5���� 
&�
��������!1%���'-����'�����15+����,�	�&��&��?  

Sample 

Information 

Maximum 

Load (N) 

Deflection at 

Maximum 

Load (mm) 

Stress at 

Maximum 

Load (MPa) 

Percentage 

Strain at 

Maximum 

Load  

Percentage 

Strain at 

Break 

ZDEC1 

ZDEC2 

ZDEC3 

41.094 

30.148 

42.399 

550.01 

519.33 

550.01 

2.5588 

1.9413 

2.7949 

1100.0 

1038.7 

1100.0 

 

non 

ZDECS1 

ZDECS2 

ZDECS3 

45.039 

45.682 

47.005 

550.19 

549.71 

535.79 

2.9986 

3.0414 

2.9452 

1100.4 

1099.4 

1071.6 

 

non 

ZDBC1 

ZDBC2 

ZDBC3 

27.853 

32.625 

20.326 

422.08 

421.83 

330.42 

1.9684 

2.2423 

1.3970 

844.15 

843.65 

660.84 

 

non 

ZDBCS1 

ZDBCS2 

ZDBCS3 

60.783 

43.060 

59.123 

538.27 

490.80 

528.21 

3.7085 

2.7444 

3.7730 

1076.5 

981.61 

1056.4 

 

non 

ZMBT1 

ZMBT2 

ZMBT3 

47.138 

45.134 

47.621 

525.64 

483.44 

504.90 

3.0005 

2.7222 

3.1186 

1051.3 

966.89 

1009.8 

 

non 

ZMBTS1 

ZMBTS2 

ZMBTS3 

66.478 

67.133 

63.567 

804.42 

576.22 

649.06 

3.7793 

3.7442 

2.9094 

1608.8 

1152.4 

1298.1 

 

non 
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����� 3.28 �������,��	5���� 
&�
�����:�������'�����15+����,�	�&��&��?  

Sample Information Modulus (MPa) 

ZDEC 0.74 

ZDECS 0.63 

ZDBC 1.56 

ZDBCS 1.38 

ZMBT 0.61 

ZMBTS 0.76 

 

 

 

�����	
����
�����
��� (Contaminant) '*��� Vulcanized ���'P�	�
*�
 Gas 

Chromatography and Mass Spectrometry 

 

�����	
����
�����
+�� (Contaminant) 1%'�� Vulcanized ��'15+	�
%�
 Gas 

Chromatography and Mass Spectrometry ��'�� condition ���	
�-����-������>����	���'�

����,��'&���,�%�.  

�,��,��'&��'�� Vulcanized �,.����1�+��+ %."��%,� 1.66 g (�%����'	{���' 2x2 cm �%� 

1 mm) ��+��,�%	#$%5�.%	�:�? %"��#�5&1%�������' CH2Cl2 #������ 2 ml 	�'&�	#$%	���%�% 30 

%��� ���%,.%%"��������'�����+��,��������	��	=['�������+��#��	
����
�+�'	
�-��� Gas 

Chromatography and Mass Spectrometers ��'15+ Condition ���	
�-����,�%�. 

#����_���{������,��'&�� 0.25 �L 

GC 6890 Agilent Technologies 

Inlet : 250 oC, splitless 

Oven : 100 oC(2min)-10 oC/min � 200 oC (3 min) –4 oC/min � 200 oC – 10 oC/min � 

250 oC (17 min) 

Carrier gas : Helium 1.0 ml/min 

Column : AT – 1 MS, 30 m x 0.25 mm ID x 0.25 �m film thickness 

MSD 5973 Hewlett Packard, EI (70 eV) MS Quadrupole 150 oC MS Source 230 oC 
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 �����	
����
5%����������������� ��+15+ Mass spectrums data base ��� Wiley ��� 

NIST (National Institute of Standards and Technology) > 500,000 ����,��'&�� 1%���

���0�%
�
����+��  

��������	
����
�+�'	�
%�
 Gas Chromatography and Mass Spectrometry ��+ 

Chromatogram ���'�����15+����,�	�&� ZDEC, ZDECS, ZDBC, ZDBCS, ZMBT, ZMBTS �,�

����1% ��� 3.56 – 3.61 (ZDEC, ZDBC, ZMBT 
-�����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDECS, 

ZDBCS, ZMBTS 
-�����,�	�&�%"�	�+�������[,�) ���������5%�������������������+����1%

����� 3.27 – 3.29 

 

6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00

200000

400000

600000

800000

1000000

1200000

1400000

1600000

1800000

2000000

2200000

2400000

Time-->

Abundance

TIC: 05052711.D

  8.73
 10.56

 11.13

 11.25

 16.60 16.65

 17.00

 17.06

 17.27

 17.78

 17.91
 18.92

 19.10

 19.20

 19.57 19.92

 20.24

 
��� 3.56 GC Chromatogram ��� �����,����'�����15+����,�	�&� ZDEC 

 

 

 

 

 

 



 

 

94

6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00

200000

400000

600000

800000

1000000

1200000

1400000

1600000

1800000

2000000

2200000

2400000

Time-->

Abundance

TIC: 05052712.D

 10.56 11.14

 11.26

 15.43

 16.60

 16.65

 17.00

 17.06

 17.27

 17.78

 17.90
 18.92

 19.10

 19.21

 19.57
 19.92

 20.24

 20.56

 
��� 3.57 GC Chromatogram ��� �����,����'�����15+����,�	�&� ZDECS 

 

����� 3.29 Chemical components ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZDEC ��� ZDECS 

Retentio

n time 

Compounds RA(%) 

ZDEC 

RA(%) 

ZDECS 

MW Quality MS  

Data Base 

8.73 Methyl Diethyldithiocarbamate 1.03 0.25 163 95 Wiley, NIST 

10.56 Phenol,2,6-bis(1,1-dimethylethyl)-4-methyl 1.33 0.86 162 98 Wiley, NIST 

11.13 Lauric acid 2.87 1.45 200 97 Wiley, NIST 

11.25 Phthalic acid, diethyl ester 27.78 19.02 222 97 Wiley, NIST 

16.61 1-Octadecene 0.89 0.75 252 99 Wiley, NIST 

17.00 Linoleic acid 11.72 8.51 280 99 Wiley, NIST 

17.06 9, 12-Octadecadienoic acid 5.24 5.03 280 98 Wiley, NIST 

17.78 alpha-1-octadecene 18.37 11.96 252 99 Wiley, NIST 

17.91 ethyl-2-(2-methyl-1-hexenyl)indole 1.57 1.21 285 91 Wiley, NIST 

18.92 dimethyl-6-diethylamino-2-methoxy 2.92 2.20 296 90 Wiley, NIST 

19.10 oleoamide 9.05 5.73 281 76 Wiley, NIST 

19.20 9-octadecenamide 4.79 14.24 281 91 Wiley, NIST 

20.24 5-elicosene 7.75 5.13 280 99 Wiley, NIST 
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4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00 22.00 24.00

200000

400000

600000

800000

1000000

1200000

1400000

1600000

1800000

2000000

2200000

2400000

Time-->

Abundance

TIC: 05052714.D

  3.74

 10.39
 10.56 11.15

 11.26

 12.85

 15.89

 16.60
 16.65

 17.01

 17.07

 17.27

 17.63

 17.79

 17.90
 17.98 18.34

 18.92

 19.11

 19.21

 19.57

 19.92

 20.24

 20.56

 
��� 3.58 GC Chromatogram ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZDBC  

  

4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00 22.00 24.00 26.00

200000

400000

600000

800000

1000000

1200000

1400000

1600000

1800000

2000000

2200000

2400000

Time-->

Abundance

TIC: 05052713.D

  3.74

 10.39
 10.56 11.13

 11.25

 12.85

 15.40
 15.89 16.60

 16.65

 16.99

 17.06
 17.27

 17.78

 17.90
 18.34

 18.92

 19.10

 19.20

 19.56 19.92

 20.24

 20.57

 
��� 3.59  GC Chromatogram ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZDBCS 
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����� 3.30 Chemical components ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZDBC ��� ZDBCS 

Retention 

time 

Compounds RA(%) 

(ZDBC) 

RA(%) 

(ZDBCS) 

MW Quality MS Data 

Base 

3.74 Dibutylamine 0.70 0.76 129 93 Wiley, NIST 

10.39 Unknown 1.18 1.35   Wiley, NIST 

10.56 Butylated hydroxytoluene 0.71 0.84 220 98 Wiley, NIST 

11.15 Lauric acid 1.06 1.09 200 99 Wiley, NIST 

11.26 Diethyl phthalate 9.70 11.33 222 99 Wiley, NIST 

12.85 Unknown 1.09 1.31   Wiley, NIST 

15.89 1-pentadecanethiol 0.75 0.43 244 98 Wiley, NIST 

16.60 1-octadecene 0.66 0.59 252 99 Wiley, NIST 

16.65 9,12-octadecadienoic acid 0.96 0.89 294 99 Wiley, NIST 

17.01 Linoleic acid 5.42 5.60 280 99 Wiley, NIST 

17.07 Z,Z, 9,12-octadecadienoic acid 2.48 3.75 280 98 Wiley, NIST 

17.28 Oleoamide 1.29 3.62 281 97 Wiley, NIST 

17.79 Alpha-octadecene 7.74 9.59 252 99 Wiley, NIST 

17.91 9-(3, 5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-9 0.83 0.77 300 90 Wiley, NIST 

18.34 2-methyl-1,4,8-trimethoxyanthracene 0.38 0.33 298 90 Wiley, NIST 

18.92 1-hydroxy-5-methoxy-2-acetyl-9,10- 1.51 1.75 296 86 Wiley, NIST 

19.11 Unknown 4.77 5.03   Wiley, NIST 

19.21 9-octadecenamide 2.30 2.80 281 96 Wiley, NIST 

19.57 Octadecanamide 0.85 0.87 283 72 Wiley, NIST 

19.92 Butylated hydroxytoluene 0.77 0.68 340 95 Wiley, NIST 

20.24 5-Eicosene 3.43 4.04 280 99 Wiley, NIST 

20.57 Unknown 0.59 Not show   Wiley, NIST 

21.32 Unknown 4.09 Not show   Wiley, NIST 

22.20 (23S)-ethylcholest-5-en-3.beta.-ol Not show 7.51 414 99 Wiley, NIST 

22.41 Stigmast-5-en-3-ol, (3.beta.) Not show 18.34 414 95 Wiley, NIST 

23.93 3-Phenyl-4-methyl-7-methyl-1,2,5,6,8-pe Not show 12.28 314 95 Wiley, NIST 

25.24 Unknown Not show 3.07   Wiley, NIST 
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6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00

100000

200000

300000

400000

500000

600000

700000

800000

900000

1000000

1100000

1200000

1300000

1400000

1500000

1600000

1700000

1800000

1900000

2000000

2100000

2200000

2300000

2400000

Time-->

Abundance

TIC: 05052715.D

 10.12

 10.56

 11.15

 11.25

 11.44

 13.47

 15.00

 15.41

 15.88

 16.60

 16.99
 17.06

 17.27
 17.30

 17.78

 17.91

 17.98

 18.92

 19.10

 19.21

 19.57 19.92

 20.25

 
��� 3.60  GC Chromatogram ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZMBT 

 

6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00

200000

400000

600000

800000

1000000

1200000

1400000

1600000

1800000

2000000

2200000

2400000

Time-->

Abundance

TIC: 05052716.D

 10.13

 10.56

 11.13

 11.25

 13.46

 14.95

 15.90

 16.98

 17.05

 17.27

 17.78

 18.93

 19.10

 19.20
 20.24

 
��� 3.61 GC Chromatogram ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZMBTS 
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����� 3.31  Chemical components ��� �����,�'�����15+����,�	�&� ZMBT ��� ZMBTS 

Retention 

time 

Compounds RA(%) 

(ZMBT) 

RA(%) 

(ZMBTS) 

MW Quality MS Data 

Base 

10.56 Butylated hydroxytoluene 0.46 1.01 220 97 Wiley, NIST 

11.15 Lauric acid 1.04 0.82 200 99 Wiley, NIST 

11.26 1,2-Benzenedicarboxylic acid 4.78 4.83 222 97 Wiley, NIST 

11.44 Benzothiazole 1.75 0.49 181 98 Wiley, NIST 

13.47 Unknown 2.27 1.53   Wiley, NIST 

15.00 2-Mercaptobenzothiazole 6.66 1.71 167 95 Wiley, NIST 

15.41 Hexadecanoic acid 0.90 0 256 91 Wiley, NIST 

15.88 Sulfur 7.83 29.13 256 80 Wiley, NIST 

17.00 Linoleic acid 2.40 1.39 280 96 Wiley, NIST 

17.07 (Z,Z)-9,12-Octadecadienoic acid 4.21 1.17 280 95 Wiley, NIST 

17.79 1-Octadecene 3.54 4.37 252 99 Wiley, NIST 

17.98 Unknown 1.95 1.35   Wiley, NIST 

18.93 1-Hydroxy-5-methoxy-2-acetyl-

9,10- 

0.85 2.02 296 86 Wiley, NIST 

19.10 Unknown 1.24 1.99   Wiley, NIST 

19.21 Unknown 1.54 3.59    Wiley, NIST 

20.25 5-Eicosene 1.50 7.75 280 99 Wiley, NIST 
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3.9   ��:������9��q
���������� (�+�*�#� 2 �������&
:q��&���$�����)  

����������
&� Total Cross link ��� '�� Vulcanized ���	���'���+ ��'�����_����


&� Swelling Ratio ��+
&���� Swelling Ratio ���'�� Vulcanized ���15+����,�	�&�����,�	
����
	�� 

ZDEC, ZDBC, ZMBT ����"��,�
-� 7.0051, 5.0378 ��� 7.2991 	�-��	#��'�	��'��,�'�� 

Vulcanized ���15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-� 6.1313, 5.8028 ��� 

40.0754  �*������!���#��+�&� '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZDEC ��� ZDBC ���� 

Swelling Ratio �������&� ��& ZMBT ��+�� Swelling Ratio �����&����&� ����,�	�&����%"�	�+�������[,�  

 ��������
&�
���!&���"�	�������,��'&��'���,.�������&� ��
&�
���!&���"�	������

1��+	
�'��,% 
-� '�� Vulcanized ���15+����,�	�&�����,�	
����
	�� ZDEC, ZDBC, ZMBT ��
&�


���!&���"�	��� 0.9444, 0.9513 ��� 0.9468 ����"��,� 	�-��	#��'�	��'��,�'�� Vulcanized 

���15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZDECS, ZDBCS, ZMBTS 
-� 0.9422, 0.9371 ��� 0.9535   

 �����	
����
��0& Functional group  ���'�� Vulcanized ��'15+	�
%�
  FT-IR ���&� 

'�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZDEC 	#��'�	��'��,�'�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� 

ZDECS �� peaks ��� IR Spectrum 	����*.%1%�"���%&��������,% 	5&% 
���!�� 2913 ��������,�%

���'-�������&� –CH2, -CH3 1%'��, 5&��
���!�� 1081-1300 	#$%����,�%���'-� �&�% 500-750 

	#$%����,�%�������� –C=C- 1%'�� 	#$%�+%  �&�% '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZDBC 

	#��'�	��'��,�'�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZDBCS �:�� peaks ��� IR Spectrum 	����*.%

1%�"���%&��������,% 	5&% ���
���!�� 2916 ��������,�%���'-�������&� –CH2, -CH3 1%'��, 5&��


���!�� 1084-1445 	#$%����,�%���'-� �&�% 504-750 	#$%����,�%�������� –C=C- 1%'�� 

	#$%�+% �������+�' '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZMBT 	#��'�	��'��,�'�����15+����,�	�&�

%"�	�+�������[,� ZMBTS �:�� peaks ��� IR Spectrum 	����*.%1%�"���%&��������,% 	5&% ��� 


���!��#����_ 2916 	#$%����,�%���'-���� –CHn 1%'�� �&�% 3010 	#$%����,�%���'-���� –

C=C-H ����� Aromatic ��� MBT, 5&��
���!�� 1031-1445 	#$%����,�%���'-� �&�% 503-750 

	#$%����,�%�������� –C=C- 1%'�� 

 �����������,��	5������'�����_���� Tensile Property ��' focus �#���
�_���,��

1%���'-����'��	#$%��,� ���&� 
&� Percentage Strain at Maximum Load ���'�����15+���

�,�	�&��,�	
����
	�� ZDEC ��
&�1��+	
�'��,� '�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZDECS ��


&�	{���'
-�   1079.56, 1090.4 ����"��,� '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZDBC ��
&�%+�'��&� 

'�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZDBCS ��'��
&�	{���'
-�   782.88, 1038.17 ����"��,� '��

���15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZMBT ��
&�%+�'��&� '�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZMBTS 

��'��
&�	{���'
-�   1009.33, 1353.1 ����"��,� 
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&�
�����:�������'��	�-������� Tensile Property ��'�����_����
&� Modulus 

���&� '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZDEC ��
&� Modulus �����&�'�����15+����,�	�&�%"�	�+�

������[,� ZDECS ��
&�	{���'
-�   0.74, 0.63 PMa ����"��,� '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� 

ZDBC ��
&� Modulus �����&� '�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZDBCS ��'��
&�	{���'
-�   

1.56, 1.38 ����"��,� '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� ZMBT ��
&� Modulus %+�'��&� '�����15+

����,�	�&�%"�	�+�������[,� ZMBTS ��'��
&�	{���'
-�   0.61, 0.76 PMa ����"��,� ��&
���

����&������+��0������+ ��&�&���,%���%,� �*�������&����,��	5�������'�����15+����,�	�&�

�,�	
����
	�������,�������	�-��	#��'�	��'��,�'�����15+����,�	�&�%"�	�+� 

 �����	
����
�����
+��1%'�� Vulcanized ��'15+	�
%�
 Gas Chromatography and 

Mass Spectrometry ���&� '�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� (ZDEC) ���"�%�%�����
+��1%���&�

��� Carbamate, Hydrocarbon, Protein, Amide 1%'��	��-�%�,� '�����15+����,�	�&�%"�	�+����

���[,� (ZDECS) ��&	#��
	�:%�
 Peak Area �&���,%
-� ZDECS ���� 9-Octadecenamide 

�����&� ZDEC �*��	#$%���&� amide ��� Oleic acid ���	#$%��[�&�����%,� (Skin or Sense Organ 

Toxicant)  

'�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� (ZDBC) ���"�%�%�����
+��1%���&���� Carbamate, 

Hydrocarbon, Protein, amide 1%'��	��-�%�,� '�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� (ZDECS) 

���!*� 9-Octadecenamide �*��	#$%���&� Amide ��� Oleic acid ���	#$%��[�&�����%,� (Skin or 

Sense Organ Toxicant) �:��1%#����_���%+�' %�����%�. ZDEC ��� ZDECS ',������

��
+��1%���&� ���
��9�������������"�%�%���
-� Phthalic acid, diethyl ester ��� RT 

11.25 min 

'�����15+����,�	�&��,�	
����
	�� (ZMBT) ���"�%�%�����
+��1%���&���� Carbamate, 

Hydrocarbon, Protein, amide 1%'��	��-�%�,� '�����15+����,�	�&�%"�	�+�������[,� (ZMBTS) 

��&	#��
	�:%�
 Peak Area �&���,%
-� ZMBTS ���� Sulfur (RT 15.88 min) �����&� ZMBT ��� 

��&�� Hexadecanoic acid (RT 15.41 min) 1%�,��'&��	�' %�����%�. ZMBTS ',��� 5-

Eicosene 1%#����_��������&�  
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3.10 �����	
����
���
:���:*'*������� �����!���#��+�,�������&��#%�. 

 

P������ ��*�:*9����*��9�� ��
�$��&��w�� P���&��w�� (��
���&���9�[�%"�	�+�) 

ZDEC ~1,635 baht/kg 2285.36 baht/kg Sigma-Aldrich, ���

�#�
  

ZDBC ~1,120 baht/kg 202.212 baht/kg Pukhraj Industrial Co., ��%	��' 

ZMBT ~2,720 baht/kg 780 baht/kg �. China Chemical(Keli) ��% 

���	#��'�	��'��,����[,�5,.%%"��+�%���	
�� (Sigma-Aldrich) !-��&�
�+���%	�����+%��%

�����%���,'%�.����
�!0���&� ��&�����[,����	
�������%�����%	��'���1�+��
�!0���&�%�.��� �*��	#$%

�������1% Scale ���1��& ��%���,'%�.�*��+�������=*�[�	����	���1%���,����������� (Up scale) 

	�-��	#��'�	��'��&��#  �&�%
���	���'����
���	#$%�#��+1%�������1% Scale 1��& ',����'0&	'�� 

	%-���������	
�������%�����%	��' ����
�!0��%%&���1� 

 

4. $��	�*��*� 

��������	

���

���� 
����%���,'%�. 	#$%��������1% Lab scale �,�%,.% ���	#��'�	��'��+%��%1%������� �*�

',���&�����!���#��+5,�	�% 	%-����������"�1%�������������� 	#$% scale ���1��&��� ���
�+�

��%�*��0� �'&�����:�������%���,'%�.!-��&�	#$%���%&���1� ��������!�,�	
����
����,�	�&����&�%�.�*.%

��+	�� ���	#$%  condition 1��&����,�%��*.%15+ 	�-��1�+	#��
	�:%�
����9,_�
�0������� 

�+��"��,������%���,'%�.
-� ���
��
�	%	�������������%,����,' �������	����"����,' 1 #Y 

�*����%����&�%',���&��+	�:���'��	��'� 	%-��������'�	��������%����"��,� 	5&% �,��#��������,.�

�+% purity ������&��,��-.� ��������&�	#��
	�:%�
������ ���
���
��!+�%���#�����������

��������,�����'�� �*��%,����,'��+	�-����������,�����'������"�
,�	�&�%,.% ��&1%����,���

=����
���',���&
��!+�% ��&�'&�����:�� 1%�&�%��������	
����
���	
�� %,����,'��+�"���������

��+
��!+�% ����,�����
����+����+ 100 % �������� x-ray crystallography 	#$%�+% 

��
������	������������� 
��%���,'%�. 	#$%����"���%1%���,� Lab scale �*�������!15+�����������#�,�%�15+

����1%���,�������������+ ��%���,'%�.	%-��������	���%+�' �����+�,�%��&�	5&% ����"� scale 

1��&�*.% ������
+%������,.��+%������&�>���5��� �:�������!���+%��%1%���,�����������

��+����*.% ����,�%�	�
%�
����,�	
����
 1�+#���',���,���% �:�����!���+��%��+	5&%	��'��,% 

�*��������,'1%���,��+��#F��,����� ������	�:%
�������&�����%�.��+'�� 
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��
����������!"!��# 
��'��%������,'5�.%%�. �0+���,' ��+1�+�+��0����
���
��� ���	#$%#���'5%
�&��0+�����%"��#�&�

'����+ ��'���������������>��������� ��+��'��%�'&��	#$%�,.%��% �&�%�&�' ���
���&�

�0+#���������������!%"��#�,�%��&���+ �����
����%1� �'&�����:��� ���%"���'��%���,'

{�,�%�.�#15+	�-���,�%��&� ��1�+��+�������&���%���� �,����
�_'��� ��-�������+����,'#�����

1� �����!����&�%,����,' ��+�������'0&���������+ 
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