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Herausforderungen meistern beim Lagerverhalten von
Magnesiumstearat mittels Thermischer Analyse
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1 Struktur von Magnesiumstearat Mg(C,,H,.0,), [1]
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Einfihrung

Magnesiumstearat wird haufig als Schmiermittel bei
der Herstellung von Kosmetika und Pharmazeutika
eingesetzt. Es ist kommerziell als eine Mischung aus
verschiedenen, im Verhéltnis zueinander variieren-
den Fettsduresalzen erhaltlich und kann zusatzlich als
Mono-, Di- und Trihydrat vorliegen. Die physikalischen
Eigenschaften von Magnesiumstearat — insbesondere
die Schmierfahigkeit — werden durch den Feuchtege-
halt und den Hydradationsgrad beeinflusst, weshalb die
Eigenschaften dieser Substanz von Hersteller zu Herstel-
ler betréchtlich variieren konnen [2, 3].

Die Unterschiede in den Eigenschaften von Magnesium-
stearat konnen mittels DSC untersucht werden, die
eine schnelle und einfache Methode zum Erhalt eines
Fingerabdruckes von der Substanz darstellt. Als wei-
tere thermoanalytische Methode gibt die Thermogra-
vimetrie (TG) Aufschllsse Uber die Hydratation von
Magnesiumstearat.

Hier wurde eine Magnesiumstearat-Probe mittels DSC-
und TG-Messungen charakterisiert. Zusatzlich wurde
der Einfluss einer 2-stiindigen Lagerung bei 60 °C und
120 °Cin trockener Stickstoffatmosphare auf die thermi-
schen Eigenschaften untersucht.
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Messbedingungen

Die Messungen wurden mit der DSC 214 Polyma und
der TG 209 Libra® in dynamicher Stickstoffatmosphare
durchgefihrt. Es wurden Concavus®-Tiegel mit geloch-
tem Deckel verwendet.

Messergebnisse

Zwischen Raumtemperatur und 125 °C verliert die Probe
wahrend der TG-Messung 3,5 % ihrer Ausgangsmasse,
was auf die Freisetzung von Wasser zurlckzufihren ist
(Abbildung 2). Die zwei Peaks in der DTG-Kurve (1. Ablei-
tung der TG-Kurve) in diesem Temperaturbereich weisen
aufzweiStufenhin:zunachstverdampftdas Oberflachen-
wasser (1. Massenverluststufe 1,1%) dann das Hydrat-
wasser (2. Massenverluststufe 2,4%). Die Molmasse von
Magnesiumstearat betragt 591,27 g/mol. Das bedeu-
tet, es resultiert ein theoretischer Wasserverlust von
2,95% fur die Monohydratform, ein Massenverlust von
5,74 % fur das Dihydrat und 8,73 % flr das Trihydrat.
Aus diesem Grund ist der detektierte Massenverlust
von 2.4% ein Anzeichen fur die Monohydratform von
Magnesiumstearat.

Dies kann durch die von D. Lugge in [4] beschriebenen
TG-Kurven bestatigt werden: Flr reines Magnesiumstea-
rat-Dihydrat und -trihydrat wirde das Kristallwasser bei
niedrigeren Temperaturen auftreten.

Somit enthédlt die gemessene Probe mindestens die
Monohydratform von Magnesiumstearat. Der Unter-
schied zwischen dem theoretischen Wasserverlust von
2,95 % und dem gemessenen Wasserverlust von 3,5 %
zwischen Raumtemperatur und 125 °C kann eine Folge
der Freisetzung von Oberfldchenwasser und/oder dem
Vorhandensein des Dihydrats und/oder Trihydrats im
Probenkorper sein.
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2 TG-Messung an Magnesiumstearat im Anlieferungszustand
durchgezogene Linie: TG-Kurve, strichpunktierte Linie: DTG-Kurve

Abbildung 3 zeigt die DSC-Kurve an Magnesiumstearat
wahrend der Aufheizung bis 200 °C. Die bei 78 °C, 92 °C,
96 °C und 116 °C detektierten Peaks sind teilweise auf
die Freisetzung von Oberflachenwasser und gebun-
denem Wasser — wie mittels TG bereits aufgezeigt —
zurlckzufahren. Der Prozess der Wasserfreisetzung ist
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vermutlich vom Schmelzen von Probenkomponenten
Uberlagert. Der endotherme Effekt bei 145 °C ist nicht
mit einem Massenverlust verbunden und wahrschein-
lich auf das Schmelzen eines Bestandteils der Probe
zurtckzufuhren.
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3 DSC-Messung an Magnesiumstearat im Anlieferungszustand
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4 DSC-Messung an Magnesiumstearat im Anlieferungszustand (blaue Kurve) und nach Lagerung bei 60 °C (rote Kurve)

und 120 °C (schwarze Kurve)

In Abbildung 4 sind die DSC-Kurven von Magnesium-
stearat im Anlieferungszustand zusammen mit den
DSC-Kurven des Materials nach zweistindiger Lage-
rung bei 60 °C (rote Kurve) bzw. 120 °C (schwarze Kurve)
widergegeben.

Die Lagerung bei 120 °C (schwarze Kurve) hat das DSC-
Kurvenprofil durch die Freisetzung des Hydratationswas-
ser vollstandig verandert. Nach Ertel und Carstensens [5]
entfernt das Erhitzen bei 105 °C nicht nur Wasser, son-
dern verandert auch die Kristallstruktur. Hier fuhrt die
Lagerung bei 120 °C zu einer Struktur mit Peaktempera-
turen bei 49 °Cund 53 °C.

Wahrend der Lagerung bei 60 °C verliert die Probe nur
einen Teil inres Wassers. Deshalb verringert sich der wah-
rend der Aufheizung freigesetzte Wasseranteil in der
DSC, was die Peakenthalpie zwischen 30 °C und 130 °C
erniedrigt. Zusatzlich sind die Effekte zu leicht hoheren
Temperaturen verschoben.

Der Peak zwischen 130 °C und 155 °C wurde bei allen
drei Messungen detektiert und stimmt gut mit dem the-
oretischen Schmelzbereich fir Magnesiumstearat in
pharmazeutischer Qualitat (130 °C bis 145 °C [6]) Gber-
ein. Seine Enthalpie ist jedoch bei der bei 120 °C gela-
gerten Probe am hochsten. Wie bereits erwahnt, ist diese
hohere Peakenthalpie nach Lagerung bei 120 °C wahr-
scheinlich mit einer Anderung der Magnesiumstearat-
Struktur verbunden [5].
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Zusammenfassung

Die Lagerung von Magnesiumstearat bei verschiedenen
Temperaturen verursacht ein unterschiedliches thermi-
sches Verhalten, das durch die Anderungen der DSC-Kur-
ven bestatigt wird. Die thermische Behandlung bedingt
die Freisetzung von unterschiedlich gebundenem Was-
ser und liefert Hinweise auf den Wassertyp (z.B. Oberfla-
chenwasser). Die Unterschiede in den DSC-Kurven sind
auch auf Anderungen in der Kristallstruktur der Probe
wahrend der Lagerung zurtckzufthren [5].

Handelstbliche Magnesiumstearate sind Mischungen
aus unterschiedlichen Fettsduren, die von Hersteller zu
Hersteller variieren kénnen, was TG und DSC zu unver-
zichtbaren Werkzeugen fir die Uberprifung vor der
Herstellung einer pharmazeutischen Formulierung.
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