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Identifizierung polymorpher Formen von Sorbitol
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1 Strukturformel von Sorbitol [2]

Einleitung

Sorbitol ist ein in Frichten enthaltener Zuckeralkohol,
der haufig als StiBungsmittel in Lebensmitteln verwen-
det wird. Er kommt in vier wasserfreien kristallinen Pha-
sen plus Hydrat vor. Die Polymorphie nimmt Einfluss
auf die Substanzeigenschaften: Jede Form verhalt sich
unterschiedlich in Bezug auf Schmelzen und Wasser-
aufnahme [1].

Messbedingungen

Eine Sorbitol-Probe (Einwaage: 3,81 mg) von Sigma-
Aldrich wurde in einem Concavus-Tiegel mit der DSC
204 F1 Nevio gemessen. Die erste Aufheizung wurde
zwischen -80 °C und 150 °C mit einer Heizrate von
10 K/min durchgefihrt. AnschlieBend wurde die Probe
mit 10 K/min abgekihlt und im gleichen Temperatur-
bereich abermals aufgeheizt. Danach wurde der Tiegel
fir 24 Stunden bei Raumtemperatur gehalten, bevor die
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Probe ein drittes Mal zwischen -80 °C und 150 °C unter
den gleichen Bedingungen aufgeheizt wurde. Die DSC-
Messungen wurden in einer dynamischen Stickstoff-
atmosphare durchgefiihrt.

Zusatzlich wurden PXRD-Messungen an zwei Probenzu-
standen durchgefihrt:

= Probe im Anlieferungszustand
= Probe nach Aufheizung bis 150 °C und 24 Stunden bei
Raumtemperatur

Diese Messungen wurden mit dem Bruker D8 Advance
Diffraktometer bei der Firma solid-chem GmbH
durchgefihrt.

Messergebnisse

Abbildung 2 zeigt die DSC-Kurven von Sorbitol wahrend
der drei Aufheizungen. Der endotherme Peak in der ers-
ten Aufheizung bei 91 °Cist auf das Schmelzen der Probe
zurlckzufihren. Diese Temperatur ist typisch fur die als
Gamma-Form bekannte Modifikation, die fir kommer-
zielle Anwendung durch ihre Stabilitdt am geeignetsten
ist.

Nach der Abkihlung mit 10 K/min konnte in der folgen-
den zweiten Aufheizung kein Schmelzpeak detektiert
werden: Die Probe weist keine kristalline Phase mehr auf
und befindet sich in einem amorphen Zustand mit dem
Glastbergang bei -1 °C (Mitteltemperatur).
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Die Kristallisation findet bereits nach einem Tag Lage-
rung bei Raumtemperatur statt. Die bei 57 °C und 81 °C
detektierten Peaks (Peaktemperaturen) belegen jedoch,
dass es sich um eine andere kristalline Form handelt als
vor der ersten Aufheizung. Diese DSC-Kurve ist typisch fur
die Modifikation, die man als erstarrte Schmelze bezeich-
net. Diese Form ist hygroskopischer als die Gamma-Form.

DSC /(mW/mg)
exo

61 80.5°C
54

Area: 176.0 J/g
a 56.9 °C

Sie wird jedoch aufgrund ihres transparenten und gla-
sigen AuBeren kommerziell z.B. in der Herstellung von
Hartbonbons genutzt.

Die Schmelztemperaturen der in dieser Arbeit gemesse-
nen kristallinen Formen werden mit unterschiedlichen
Literaturquellen in Tabelle 1 verglichen.
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2 DSC-Kurven von Sorbitol im Anlieferungszustand (blau), nach geregelter Abkiihlung (pink) und einen Tag bei Raumtemperatur (grin)

Tab 1. Peaktemperaturen der kristallinen Formen: erstarrte Schmelze, “Alpha”, “Gamma” und Glasumwandlungstemperatur der amorphen Form

fur diese Arbeit und unterschiedliche Quellen.

Temperatur Diese Arbeit Quelle Quelle Quelle Quelle
[°C] (1] (3] (4] [5]

Form
Erstarrte Schmelze (1. Peak) 56,9 54,5 55 - -
Erstarrte Schmelze (2. Peak) 80,5 70,8 75 - -
Alpha - 85,9 86 88,5 -
Gamma 100,4 98,0 97 100 101,7
Amorph -1,3 - - - -04
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Abbildung 3 zeigt die PXRD-Ergebnisse der Probe im
Anlieferungszustand (unten) und der Probe nach Auf-
heizung bis 150 °C, gefolgt von 24 Stunden bei Raum-
temperatur (oben). Die zwei Kurven unterscheiden sich
signifikant. Die bei der Messung der Probe im Anlie-
ferungszustand detektierten Peaks entsprechen der
Gamma-Form von Sorbitol (Abbildung 4).
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Gemal3 Literatur [1] zeigt Abbildung 6 (Rontgenpul-
veraufnahme des kristallisierten Schmelzpolymorphs
Sorbitol), dass die Kurve nach Aufheizung auf 150 °C
und einem Tag bei Raumtemperatur tatasachlich als
die erstarrte Schmelze von Sorbitol klassifiziert werden
kann.
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3 Rontgenpulverdiffraktometeraufnahme: Vergleich von Sorbitol im Anlieferungszusttand (schwarze Kurve) und von
Sorbitol nach Aufheizung bis 150 °C, Abkuhlen auf Raumtemperatur und 24 Stunden bei Raumtemperatur (rote Kurve).
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4 Rontgenpulverdiffraktometeraufnahme: Vergleich von Sorbitol im Anlieferungszustand (oben) und
dem Spektrum der Cambridge Structural Database (CSD) von Sorbitol Gamma (unten).
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Zusammenfassung

Nur eine einzige Aufheizung mit der DSC 204 F1 Nevio
bis in die Schmelze erlaubt durch die Bestimmung der
Schmelzpeaktemperatur die Identifizierung der poly-
morphen Form der gelieferten Sorbitol-Probe. Wird die
Schmelze der so bestimmen Gamma-Form mit 10 K/min
abgekuhlt, findet keine Kristallisation statt, sondern es
bildet sich eine amorphe Phase. Diese amorphe Struktur
kann bei Raumtemperatur als neue Modifikation kris-
tallisieren, der sogenannten erstarrten Schmelze. Die
Ergebnisse wurden durch PXRD-Messungen bestatigt.

Jede der Sorbitolmodifikationen weist unterschiedli-
che physikalische Eigenschaften auf, die vor der Verar-
beitung charakterisiert werden sollten. Die DSC 204 F1
Nevio liefert dafir die notwendigen Ergenisse einfach,
schnell und zuverlassig.
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