Jede Art der Vervielfdltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Berlin, gestattet.

DK 663.938:620.1:543.812

DEUTSCHE NORM

August 1988

Untersuchung von Kaffee und Kaffee-Erzeugnissen D I N

Bestimmung des Wassergehaltes nach Karl Fischer
Verfahren fiir Rostkaffee

10772

Teil 1

Analysis of coffee and coffee products; Karl Fischer method for the determination of water content; method for roasted coffee

Analyse du café et des dérivés; détermination de la teneur en eau selon Karl Fischer; méthode pour des cafés torréfiés

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Wasser-
gehaites durch Kari-Fischer-Titration fest, welches aufgrund
seiner Prazision als Referenzverfahren geeignet ist.

Es ist bei gemahlenem vakuumverpacktem Ro&stkaffee
anwendbar.

2 Begriff
Wassergehalt von Rostkaffee

Unter dem Wassergehalt von Rostkaffee wird der nach dem
in dieser Norm festgelegten Verfahren mit getrocknetem
Methano! extrahierbare Gehalt an Wasser in g/(100 g) der
Probe verstanden.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe von gemahlenem Réstkaffee wird mit getrockne-
tem Methanol versetzt und bei 65 °C (Siedetemperatur) am
RickfluB unter FeuchtigkeitsausschluB extrahiert. Nach dem
Abkiihlen wird ein aliquoter Teil des gewonnenen Extrakts in
einem Analysengeréat nach Karl Fischer titriert, bis der Titra-
tionsendpunkt nach der biamperometrischen Methode
erreicht ist.

4 Grundlage des Verfahrens

Bei der Wasserbestimmung nach Karl Fischer reagiert das in
der Probe vorhandene Wasser in Gegenwart eines Amins und
eines Alkohols mit lod und Schwefeldioxid:

HoO + 15 + SO + ROH + 3 R\NH3_,,
-2 RnNH3_n - Hl+ RnNHg_n . HSO4R
R = Alkyl- bzw. Alkoxylreste

Der Endpunkt der Reaktion wird durch einen lod-UberschuB
elektrometrisch ermittelt.

5 Chemikalien
Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden.

5.1 Pyridinfreies Karl-Fischer-Reagenz '), Ein- oder
Zweikomponenten-System.

5.2 Methanol mit einem Wassergehalt von maximal
0,01%?2),

5.3 Molekularsieb 0,3 nm Perlform; Durchmesser etwa
2 mm, Schiittgewicht etwa 75 g/100 ml.

6 Gerate und Hilfsmittel

6.1 Waéarmeschrank, einstellbar auf (40 =+ 5) °C zur stén-
digen Lagerung aller bendtigten Glasgeréte.

6.2 Analysenwaage 3)

Anmerkung: Falls eine Halbmikrowaage (Teilungswert
0,01 mg) zur Verfigung steht, wird empfohlen, diese
zur Titerbestimmung nach Abschnitt 7 zu benutzen.

6.3 RiickfluBapparatur

6.3.1 Heizhaube, geeignet fiir 100-ml-Rundkolben, Heiz-
leistung mittels Thyristorreglers einstellbar.

6.3.2 100-ml-Rundkolben, mit Kegelhiilse (mindestens
3 Stiick).

6.3.3 RiickfluBkiihler, 25 bis 30 cm lang, mit Kegelschliffen.

6.3.4 Trockenaufsatz, beschickt mit etwa 40 g Molekular-
sieb nach Abschnitt 5.3, taglich frisch.

6.4 Titrationsgerat

Fir die Bestimmung des Wassergehaltes nach Karl Fischer
sind komplette Titrationsgerite') im Handel erhiltlich, die
aus den Einzelteilen nach den Abschnitten 6.4.1 bis 6.4.5
bestehen.

6.4.1 Endpunkt-Anzeigegerat fiir Titration nach der biam-
periometrischen Methode.

6.4.2 Platin-Doppelelektrode

6.4.3 Magnetriihrgeriat, ausgestattet mit einem PTFE (Poly-
tetrafluorethylen) beschichteten Rihrstab.

6.4.4 TitriergefaB

Das TitriergefaB von etwa 100 ml Nennvolumen muB mit min-
destens drei Schliffoffnungen versehen sein. Eine Schliffoff-
nung wird an die Birette angeschlossen, in der zweiten befin-
det sich die Platin-Doppelelektrode und eine dritte wird zum
Einflllen des Reagenzes und der Probe benétigt. Vorteilhaft
ist ein Entleerungshahn am Boden des GefédBes. Dieser soll
mit einem Kapillarrohr, das ein Volumen von nicht mehr als
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0,5 ml besitzt, an dem GefaB angeschmolzen sein. Titrierge-
faBe ohne Entleerungshahn sollten vier Schiifféffnungen
besitzen. Sie konnen mit Hilfe eines Glasrohrs, das zu einer
bis auf den Boden des GefdBes reichenden Kapillare aus-
gezogen ist, entleert werden.

6.4.5 Blirette, VorratsgefafS und Trocknungsrohre

Der Skalenwert der Birette soll 0,05 ml betragen. Bei Ver-
wendung von Titrierautomaten richtet sich die minimale
Dosierleistung nach den Herstellerangaben (z. B. 0,02 ml).
VorratsgefaB, Burette und Zufiihrung fiir das Reagenz nach
Abschnitt 5.1 miissen lichtgeschiitzt sein. Die Be- bzw. Entliif-
tungsstutzen im gesamten System des Titrationsgerétes sind
entweder mit mit wirksamen Trocknungsmitteln (Silikagel mit
Indikator oder Molekularsieb) beschickten Trocknungsroh-
ren oder mit Trocknungsvorlagen, die mit dem Reagenz nach
Abschnitt 5.1 gefiillt sind, zu verschlieBen, um den EinfluB
der Luftfeuchte auszuschlieBen.

6.5 Spritze zum Abmessen von 30 bis 40 mg Wasser zur
Titerbestimmung, z. B. 0,05 mi-Hamilton-Mikroliterspritze.

6.6 Exsikkator, beschickt mit wirksamem Trocknungs-
mittel, z. B. Silikagel mit Indikator.

6.7 MeBzylinder, Nennvolumen 100 ml, Skalenteilungswert
1 mi

6.8 Pipetten, 5, 10, 30 und 50 ml Nennvolumen.

7 Bestimmung des Titers
des Karl-Fischer-Reagenzes

Der Titer des Reagenzes nach Abschnitt 5.1 wird entspre-
chend der allgemeinen Bedienungsanleitung des verwende-
ten Titrationsgerates ermittelt.

Zur exakten Dosierung kleiner Wassermengen wird die
Spritze nach Abschnitt 6.5 verwendet, deren AusstoB durch
Differenzwagung ermitteit wird.

Der Verbrauch wird durch mehrfache Titration nach
Abschnitt 9.6 von 30 bis 40 mg Wasser (anstelle des
Probenextraktes) ermittelt und der Titer nach folgender
Gleichung berechnet:

m

\%

Hierin bedeuten:
m Masse des eingebrachten Wassers in mg
V' Verbrauch an Reagenzldsung in ml

8 Probenahme

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

9 Durchfiihrung
9.1 Vorbereitung der Glasgerate

Alle benotigten Glasgerate werden in einem Warmeschrank
bei (40 = 5) °C aufbewahrt. Vor der Verwendung werden sie in
einem Exsikkator auf Raumtemperatur abgekihlt und
zwischengelagert.

9.2 Vorbereitung der RiickfluBapparatur

In den 100-ml-Rundkolben werden 75 mi Methanol eingefiillt.
Die Heizleistung der Heizhaube wird bei abgesperrtem Kiihl-
wasser mit der Thyristorregelung so eingestellt, daB das
Methanol am oberen Ende des RiickfluBkiihlers kondensiert
(Einstellung notieren). AnschlieBend wird die Apparatur mit
dem Trockenaufsatz nach Abschnitt 6.3.4 verschlossen und

das Methanol bei unverdnderter Heizleistung 30 min unter
RickfluB gekocht. AnschlieBend wird das Kiihlwasser ange-
stelit und die Apparatur abgekihlt, wobei die Methanolvor-
lage am Kiihler verbleibt.

Nach dieser Vorbereitung ist die innere Oberflache des Riick-
fluBklihlers von eventuell anhaftendem Wasser befreit. Eine
derart vorbereitete RiickfluBapparatur ist nach Abnahme der
Kolben unverziiglich mit einem Rundkolben, der mit wirk-
samen Trocknungsmittel (Molekularsieb oder Silikagel mit
Feuchteindikator) beschickt ist, zu verschlieBen.

9.3 Blindwertbestimmung

In einem getrockneten 100-ml-Rundkolben werden 50,0 ml
getrocknetes Methanol pipettiert und bei angestelltem Kiihi-
wasser 30 min am RickfluB gekocht. Danach wird der Rund-
kolben abgekiihit von der Apparatur abgenommen und
unverziglich verschlossen.

Zur Titration des Blindwertes werden 10,0 ml abpipettiert und
wie in dem Abschnitt 9.6 beschrieben titriert.

9.4 Probenextraktion

Etwa 3 g des vakuumverpackten gemahlenen Rostkaffees
werden auf 0,001 g in einen 100-ml-Rundkolben eingewogen,
50,0 ml getrocknetes Methanol hinzupipettiert und der
Kolben unverziiglich verschlossen.

Anmerkung: Nach Offnung der vakuumverpackten Original-
verpackung und Entnahme der Probe ist diese vor der
nachsten Einwaage vorzugsweise durch erneutes
VerschweiBen oder andere geeignete MaBnahmen
vor einer Wasseraufnahme aus der Umgebung zu
schiitzen.

Der Rundkolben wird an den RickfluBkuhler angeschlossen
und der Inhalt bei gleicher Heizleistung wie unter Ab-
schnitt 9.2 (notierte Thyristoreinstellung) bei angestelitem
Kihlwasser bis zum einsetzenden RuckfluB erhitzt und wei-
tere 30 min am RiickfluB gekocht. AnschlieBend wird der
Rundkolben auf Raumtemperatur abgekiihlt, vom RiickfluB-
kihler abgenommen und unverziglich verschlossen.

9.5 Vorbereitung des Titrationsgerates

Das Titrationsgerat wird entsprechend den Anweisungen des
Gerateherstellers fiir die Titration vorbereitet. Dabei ist die
Dichtigkeit des TitrationsgefaBes besonders zu beachten.

Anmerkung: Ein MaB fiir die Undichtigkeit ist die Leckrate
(19 H2O/min) des Systems. Diese kann in Abhéngig-
keit von der umgebenden Luftfeuchtigkeit zwischen
10 und 60 pg/min betragen. Die Bestimmung der
Leckrate erfolgt entsprechend den Angaben des
Herstellers des eingesetzten Karl-Fischer-Titrators,
und sollte fiir die Bestimmung 60 pg/min nicht
uberschreiten.

In das TitriergefaB werden 35 ml getrocknetes Methanol
gegeben (Vorlage), dabei ist darauf zu achten, daB die Platin-
Doppelelektrode mit ihren metallischen Teilen vollsténdig
eingetaucht ist.

Bei der erstmaligen téglichen Inbetriebnahme wird das
System 20 min in der sogenannten ,Standby-Titration“
konditioniert, dabei wird das enthaltene Wasser vollstandig
beseitigt.

9.6 Bestimmung

Je nach zu erwartendem Wassergehalt der Rostkaffee-
proben werden 10,0 ml (Wassergehalt < 3%2)) bzw. 5,0 ml
(Wassergehalt > 3% 2)) von dem nach Abschnitt 9.4 gewon-
nenem Probenextrakt abgenommen und ziigig in das nach
Abschnitt 9.5 vorbereitete TitriergefaB pipettiert, so daB dies

2) Massenanteil
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