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D-Mannitol を用いた結晶多形の検討 
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実験 

Crystal16 を使い、D-Mannitol をサンプル化合物として 2 種類の結晶形を作製しまし
た。80℃のサンプル溶液を２種類の冷却速度で冷却し、析出する結晶形を肉眼で確認しま
した。 
*サンプル化合物の情報 

D-Mannitol 

CAS 番号：69-65-8 
化学式：C6H14O6 
分子量：182.17 
溶解度：216 mg/ml（25 ℃） 文献値 
 
 
過去の文献上、α、β、δ の３つの結晶形が知られており、後者の２つの結晶形が

Crystal16 で観察できることがメーカーの検討で分かっております。 
 
 
 メーカー発表の結晶形         米持先生の文献 1) 
 
 ・β-form needle/rod 
 
 
 
 
 
 
 ・δ-form spherulites 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

1. 測定サンプルの調製 

D-Mannitol の文献上の溶解度を参考にして、350 mg/0.5 ml の測定用サンプルを２つ調
製しました。溶媒は水です。 
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2. 測定条件の選択 

Reactor A と B を使います。以下のように測定条件を設定しました。溶解過程は同じ条
件ですが、析出過程で冷却の速度を変えました（赤字表示）。 
 

Reactor A Reactor B 

１．20 ℃ から開始。攪拌：600rpm 

２．5℃/min で 80℃まで昇温 

３．80℃で 5 分待機 

４．5℃/min で降温 

５．室温で 1 秒待機 

 

測定時間：33 分 

１．20℃から開始。攪拌：600rpm 

２．5℃/min で80℃まで昇温 

３．80℃で5分待機 

４．-0.5℃/minで降温 

５．7℃で1秒待機 

 

測定時間：167 分 

 

3. 測定結果 

Reactor A・・・ 65 ℃ 付近で溶解します。析出は 27 ℃ 付近から始まります。 

 

 

 

 

 

 

 

 

Reactor B ・・・65 ℃付近で溶解します。析出は 43 ℃付近から始まります。 
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2 種類の結晶 

結晶サンプルの供与 

結晶形の顕微鏡確認とラマンスペクトル測定 

ラマンスペクトル 

文献情報 

結果 

測定終了後、一晩開封放置後の状況です。Reactor B の方のはっきりした結晶形は不明
です。Reactor A の方は針状結晶に見えました。肉眼で観察しても、２者の形状ははっき
り異なっていました。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

今後 顕微鏡及びラマンスペクトルによる確認 

 

Crystal シリーズ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

顕微ラマン装置 

得られたスペクトルと文献

上のデータを比較して、結

果を考察します。 

Reactor A 

降温速度（1 ℃/min） 

でも実施してみました。二つの

結晶形が混ざって見えます。 

一部 Reactor A で析出 

した結晶が見えました。 

Reactor A 
再試験です。 

Reactor B 
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参考資料（メーカー発表） 

D-mannitol の多形形成における冷却速度の影響 

 

 

 

・β-form needle/rod 

 

 

 

・δ-form spherulites 
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