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DEUTSCHE NORMEN

Untersuchung von Kaffee und Kaffee-Erzeugnissen

Bestimmung des Wassergehalts von Rohkaffee
Dioxandestillation, Karl-Fischer-Titration

DIN
10 766

Analysis of coffee and coffee products; determination of water content of green coffee;

dioxane distillation, Karl Fischer titration

Analyse du café et des dérivés; détermination de la teneur en eau du café vert; distillation

avec dioxane, titration selon Karl Fischer

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Was-
sergehalts von Rohkaffee fest. Bei sorgféltigem Arbeiten
kann das Verfahren auch fiir Schiedsanalysen herange-
zogen werden.

2 Begriff

Unter dem Wassergehalt von Rohkaffee wird der nach dem
in dieser Norm festgelegten Verfahren bestimmte Gehalt
an Wasser in g/100 g der Probe verstanden.

3 Grundlage des Verfahrens

Eine Lésung von Jod und Schwefeldioxid in einem Gemisch
aus Pyridin und Methanol (Karl-Fischer-Losung) reagiert
mit dem in der Probe vorhandenen Wasser. Dabei ent-
stehen Schwefeltrioxid und Jodwasserstoff.

Ho0+J3+S05+3C5HsN—2CsHsN - HJ+CsHsN-SO3
CsH5N - 803+ ROH— CgHsNH - OSO,0R
Der Endpunkt der Reaktion wird durch einen UberschuB
von Jod elektrometrisch ermittelt.

4 Kurzbeschreibung

Die gemahlene Rohkaffee-Probe wird mit Dioxan versetzt
und 20 min lang stehengelassen. AnschlieBend wird destil-
liert. Nach dem Ende der Destillation wird Methanol zum
Destillat gegeben. Danach wird mit Karl-Fischer-Ldsung
solange titriert, bis der Titrationsendpunkt nach der Dead-
Stop-Methode erreicht ist. Aus der zur Titration verbrauch-
ten Menge Karl-Fischer-Losung wird der Wassergehalt der
Probe berechnet.

5 Probenahme

Bis zur Vorlage einer in Vorbereitung befindlichen DIN-Norm
ist die Probenahme zu vereinbaren.

6 Chemikalien
Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das

Wasser muB entweder destilliert oder mindestens von ent-

sprechender Reinheit sein.

6.1 Karl-Fischer-L.osung (KFL), Titer (Wasseraquivalent)
etwa 1 ml KFL fiir 2,5 bis 3,5 mg Wasser

6.2 Methanol mit einem Wassergehalt von weniger als
0,05%1)
6.3 Dioxan, wasserfrei

Anmerkung: Beim Arbeiten mit Dioxan ist duBerste Vor-
sicht geboten, da es sich um ein starkes Gift handeilt.

7 Gerate und Hilfsmittel
7.1 Analysenwaage?)

7.2 Titrationsgerat

Fir die Bestimmung des Wassergehalts nach Karl Fischer
sind komplette Titrationsgerdte im Handel erhéltlich, die
aus den Einzelteilen nach Abschnitt 7.2.1 bis 7.2.5 bestehen.

7.2.1 Endpunkt-Anzeigegerét fiir Titration nach der Dead-
Stop-Methode

7.2.2 Platin-Doppelelektrode

7.2.3 Magnetriihrgerat, ausgestattet mit einem mit PTFE
(Polytetrafiuordthylen) beschichteten Riihrstab

7.2.4 TitriergefaB

Das TitriergefdB von etwa 100 mt Nennvolumen muB mit
mindestens drei Schlifféffnungen versehen sein. Eine
Schiifféffnung wird an die Biirette angeschlossen, in der
zweiten befindet sich die Platin-Doppelelektrode und die
dritte dient zum Einfiillen der Probe und ist wahrend der
Titration mit einem Trocknungsrohr verschlossen. Vorteil-
haftist ein Entleerungshahn am Boden des GeféaBes. Dieser
soll mit einem Kapillarrohr, das ein Volumen von nicht mehr
als 0,5ml besitzt, an das GefiB angeschmolzen sein.
TitriergefdBe ohne Entleerungshahn miissen vier Schliff-
6ffnungen besitzen. Sie kénnen mit Hilfe eines bis auf den
Boden des GeféaBes reichenden, zur Kapillare ausgezoge-
nen Glasrohrs entleert werden.

7.2.5 Biiretten, VorratsgefidBe und Trocknungsrohre

Zum Abmessen der Karl-Fischer-Ldsung dient eine Kolben-
burette. Falls eine Kolbenbiirette nicht zur Verfiigung steht,
kann auch eine mit dem TitriergefdB fest verbundene
Birette mit direkt angeschlossenem VorratsgefaB ver-
wendet werden. Der Skalenwert der Biirette soll 0,05 ml
betragen.

VorratsgefaB, Biirette und Zufiihrung fiir die KFL miissen
lichtgeschiitzt sein. Die Be- bzw. Entliiftungsstutzen im
gesamten System des Titrationsgeridts sind durch mit
Trocknungsmittel beschickte Trocknungsrohre verschios-
sen, um den EinfluB der Luftfeuchte auszuschlieBen.

7.3 Spritze zum Abmessen von 25 bis 30 mg Wasser zur
Bestimmung des Titers der KFL, z. B. 0,5-mi- bzw. 1-ml-
Tuberkulinspritze mit etwa 50mm langer Injektionsnadel
oder 0,1-ml-Hamiltonspritze.

Anstelle der Spritze kann auch eine Wégepipette oder eine
geeignete Prazisionspipette (Mikroliterpipette, Mikroliter-
spritze) verwendet werden.

1) Massengehalt in %
2) Begriff siehe DIN 8120
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7.4 Schlagmiihle, wassergekiihit, mit in Schlagrichtung
oben angeschliffenen Schlagmessern

7.5 Destillierapparat (siehe Bild), bestehend aus den
Einzelteilen nach Abschnitt 7.5.1 bis 7.5.4

7.5.1 50-ml-MeBkolben, z. B. Kolben DIN 12348 — SANS
50-14

7.5.2 20-cm-Liebigkiihler, ausgestatte’c mit einem Chlor-
kalziumrohr seitlich des Kiihlerausgangs, um den EinfluB
der Luftfeuchte auszuschlieBen

7.5.3 Destillierbriicke
7.5.4 Destillierkolben

7.6 Sieb mit 0,8 mm Maschenweite
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8 Bestimmung des Titers
der Karl-Fischer-Losung (KFL)

Der Titer der KFL sollte mit destilliertem Wasser bestimmt
werden. Die leicht durchfiihrbare Bestimmung des Titers
mit di-Natriumtartrat-Dihydrat kann bis zu 2% relativ zu
niedrige Werte ergeben. Soll der Titer dennoch nach der
Tartratmethode bestimmt werden, muB der Wassergehalt
des Tartrats gegen Wasser nach Abschnitt 8.1 iiberpriift
und gegebenenfalls durch einen Faktor berichtigt werden 3).
S

N

3) Beasley et al., Analyt. Chem. 44 (1972) 11 S. 1833-1?840

8.1 Bestimmung des Titers
mit destilliertem Wasser

Zur Bestimmung des Titers der KFL wird eine der in Ab-
schnitt 7.3 beschriebenen Spritzen mit destilliertem Was-
ser geflillt, gegebenenfalls bis auf etwa 0,2ml entleert
und nach Abtrocknen der Injektionsnadel auf der Analysen-
waage gewogen. Die Injektionsnadel der Spritze wird nun
durch die dafiir vorgesehene Offnung im Aufsatz des
TitriergefaBes bis kurz iiber die Oberflache des Methanols
eingefiihrt, die gewiinschte Wassermenge (etwa 25 bis
30mg) eingetropft und der Kolben der Spritze danach
etwas zuriickgezogen, um ein Nachtropfen zu verhindern.

Anmerkung: In einem Vorversuch kann mit der Spritze die
einer Wassermenge von 25 bis 30 mg entsprechende Trop-
fenanzahl ermittelt werden.

Nach dem SchlieBen des TitriergefaBes wird durch Zuriick-
wiegen der Spritze auf der Analysenwaage die einge-
brachte Wassermenge festgestellt.

In entsprechender Weise kann die Wassermenge von
25 bis 30mg auch mit einer Wégepipette eingebracht
werden.

Ein volumetrisches Abmessen von Wasser zur Bestimmung
des Titers der KFL darf nur mit geeigneten Prazisions-
pipetten (Mikroliterpipette, Mikroliterspritze) durchge-
fihrt werden.

Das in das TitriergefaB eingebrachte Wasser wird mit KFL,
wiein Abschnitt 10.3 beschrieben, bis zum Endpunkt titriert.
Der Titer T wird nach folgender Gleichung berechnet:

Hierin bedeuten:
m Masse des eingebrachten Wassers in mg
V verbrauchte Menge KFL in ml

8.2 Bestimmung des Titers
mit di-Natriumtartrat-Dihydrat

Zur Bestimmung des Titers der KFL mit di-Natriumtartrat-
Dihydrat werden 20 ml Methanol in das TitriergefdB ge-
geben und nach Abschnitt 10.3 mit KFL titriert. Eine auf
0,1mg eingewogene Menge von etwa 170 mg di-Natrium-
tartrat-Dihydrat wird mit Hilfe eines Pulvertrichters oder
eines Trichterkegels aus Glanzpapier durch einen der
Schiiffstutzen schnell in das kurzzeitig getffnete Titrier-
gefdB gegeben und das WagegefdB nach SchlieBen des
TitriergefaBes zuriickgewogen. Dann wird, wie in Ab-
schnitt 10.3 beschrieben, mit KFL bis zum Endpunkt titriert.
Der Titer T wird nach folgender Zahlenwertgleichung be-
rechnet:

Et-0,1566
\%

T

Hierin bedeuten:
Et Einwaage di-Natriumtartrat-Dihydrat in mg
V  verbrauchte Menge KFL in ml

Anmerkung: Die Korrektur des nach der Tartratmethode
bestimmten Titers gegeniiber dem mit Wasser bestimmten
Titer ist in dieser Zahlenwertgleichung nicht beriicksichtigt.

9 Vorbereitung der Probe

20g Rohkaffee werden 5min lang in einer Schlagmiihie
gemabhlen und anschlieBend gesiebt. Fiir die Analyse ist
die Kornfraktion mit TeilchengréBen von weniger als 0,8 mm
zu verwenden.

Anmerkung: Unter guten Voraussetzungen betrédgt die
Kornfraktion mit TeilchengréBen von weniger als 0,8 mm
bis zu 80% des gemahlenen Rohkaffees.
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