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Resultat nicht beeinflussen, bei den sogenannten ,koffeinfreien®
Kaffees, deren Koffeingehalt auf 0,01% genau angegeben werden
soll, aber nicht mehr auBer acht gelassen werden diirfen, weil ihre
Menge im Verhiiltnis zum Koffein etwa 20mal so hoch ist wie im
ersten Fall. Es war daher notig, vor der KJjELDAHL-Bestimmung
noch eine Reinigung des Koffeins einzuschalten.

Ausfiihrung der Methode:

10 bis 20 g Kaffee werden moglichst fein gemahlen und gut
durchgemischt. Davon werden genau 5g am besten in einem ge-
rdumigen Aluminiumschiffchen abgewogen, in das mit Hahn ver-
sehene Teilstiick des Schiittelgefiles (Fig. I) gebracht und mit
5cem 10%igem Ammoniak durchfeuchtet. Dann werden in den
anderen Teil des Schiittelgefiles 100 cem Chloroform bis zur

Marke eingefiillt, die beiden Teile am schwach eingefetteten Schliff
zusammengesfeckt, mit den Drahtspiralen versehen und eine halbe
Stunde auf der Schiittelmaschine oder in der Hand geschiittelt.
Dann wird das Gefi mit dem Hahn nach abwirts eingeklemmt,
die Bohrungen im Schliff zur Deckung gebracht, die 20 cem
fassende Pipette (Fig. IT) angesetzt, die bei ¢ mit einem losen
Watteflock beschickt wurde, und durch entsprechendes Offnen der
Hihne die Pipette gefiillt. Durch diese Anordnung wird eine Kon-
zentrationséinderung durch Verdunsten von Chloroform praktisch
vermieden. Die Pipette wird ebenso an den Schliff b des Kugel-
gefilles (Fig. III) angesetzt und in dasselbe entleert und nach-
gespiilt; sie ist auf Eingull geeicht. Zwischen den Schliffen g sitzt
ein lockerer Wattebausch. Das Kugelstiick wird in ein Wasser-
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bad geklemmt und nach Einfiigung einiger sehr kleiner ausge-
glithter Tonsplitter wird das Chloroform abgedunstet, indem man
bei der Tulpe ¢ ein Glasrohr mittels Korkes einsteckt und an die
Pumpe anschlieft. Um das Chloroform nicht zu verlieren, leitet
man zweckméifig den chloroformhaltigen Luftstrom durch den
vom Autor an anderer Stelle*) beschriebenen Absaugkiihler. Bei
koffeinarmen Kaffeesorten fiilllt man die Pipette aus dem
Schiittelgefdl ein zweites und eventuell drittes Mal, entleert
in das Kugelgefil und dunstet ab. Zum Riickstand in der
Kugel fiigt man ein erbsengrofles Stiick Paraffin, wenige
cem Ather, erwidrmt schwach, setzt einige cem einer 0,5%igen
Salzsdure hinzu und schiittelt gut durch. Man verjagt
den Ather unter Durchleiten eines Luftstromes im Wasserbade,
kiihlt die Kugel unter der Wasserleitung, wobei man durch leichtes
Drehen die Paraffinfettschicht an den Wandungen haftend erhélt,
und gieBt die Fliissigkeit durch das Wattefilter in den Schiittel-
trichter (Fig. IV). Der Riickstand in der Kugel wird mit einigen
cem 0,5%iger Salzsiure aufgeschmolzen und gut geschiittelt, dann
wieder unter der Wasserleitung abgekiihlt und die Fliissigkeit in
den Schiitteltrichter abgegossen. Diesen Vorgang wiederholt man
im ganzen viermal. Dann schiittelt man die vereinigten Fliissig-
keiten im Schiitteltrichter viermal mit je einigen ccm Chloroform
durch und ldBt die Chloroformlésung durch das Wattefilter ab-
flieBen. Zwecks Reinigung des Rohkoffeins (nur bei koffeinarmen
Kaffeesorten notwendig!) bringt man die Chloroformausziige
direkt vom Schiitteltrichter in ein zweites KugelgefdB, das genau
wie in Fig. III beschaffen ist, doch bei b keinen Schliff, dafiir
aber eine vergrilerte und nach aufwirts gebogene Tulpe ¢ besitzt.
In diesem Kugelgefall wird das Chloroform unter Luftdurchleiten
im Wasserbad vertrieben; der Riickstand wird mit zirka 10 bis
20 cem Wasser aufgenommen und bei Rohkaffee mit 1, bei ge-
branntem Kaffee mit 3 cem einer 1%igen Kaliumpermanganat-
losung versetzt und 15 Minuten in der Kilte stehengelassen. Zur
Abscheidung des iiberschiissigen Mangans fiigt man tropfenweise
eine Wasserstoffsuperoxydlosung dazu, welche auf 100 cem Wasser
3cem 30%iges Perhydrol und 1 cem Eisessig enthdlt. Nun héngt
man das Kugelgefdl etwa eine Viertelstunde in ein kochendes
Wasserbad, gieBt hierauf die Fliissigkeit durch das Wattefilter B

2) Osterr. Chem.-Ztg. 1926, Nr. 6.
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in den Scheidetrichter IV und wéscht mit einigen Portionen heillen
Wassers nach. Dieser wiésserige Koffeinauszug wird nun im
Scheidetrichter mit Chloroform mehrmals ausgeschiittelt und die
Chloroformausziige im Destillierkélbchen des PREGL’schen
KJjELDAHL-Apparates gesammelt. — Wurde von der Reinigung
des Rohkoffeins Abstand genommen, dann werden schon die ersten
Chloroformausschiittelungen direkt aus dem Scheidetrichter in
das Destillationskélbchen des KJjELDAHL-Apparates gebracht. In
beiden Fillen wird nach Zufiigung eines kleinen, ausgegliihten
Tonsplitters das Chloroform abgedunstet, das Rohkoffein mit
2cem  konzentrierter Schwefelsdure und je einer Messerspitze
Kaliumsulfat und Kupfersulfat versetzt, am Mikrobrenner in zirka
einer halben Stunde aufgeschlossen und der KjeLDAHL-Destillation
unterworfen. Wenn man 30 cem einer 0,02 n-H,SO, vorlegt, kommt
man auch fiir hohe Koffeingehalte aus. 1 cem verbrauchter Saure
entspricht bei Verwendung von einer Pipettenfiillung (=1g
Kaffee) 0,0969% Koffein. ‘

Analysenbelege:

Koffeinbhestimmungen in gebranntem Kaffee.
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