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NORME INTERNATIONALE

1SO 3726-1983 (F)

Café soluble — Détermination de la perte de masse

a 70 °C sous pression réduite

0 Introduction

Dans la méthode décrite dans la présente Norme internationale,
une température de 70 °C et une pression absolue de 5000 Pa
sont utilisées car des températures plus élevées peuvent entrai-
ner une décomposition des hydrates de carbone normalement
présents dans le café soluble, avec formation d’eau en tant que
produit de la réaction.

La période de séchage de 16 h a été choisie a la suite d’essais
sur des cafés solubles représentatifs de ceux commercialisés,
qui ont montré qu’aucune perte de masse ne se produisait ulté-
rieurement lorsque la période de séchage était augmentée.

1 Objet et domaine d’application
La présente Norme internationale spécifie une méthode de

détermination de la perte de masse du café soluble, 3 70 °C
sous pression réduite.

1) Actuellement au stade de projet.

Elle est applicable a tous les cafés solubles, tels qu’ils sont défi-
nis dans I'ISO 3509. Elle n’est pas applicable aux extraits de
café liquides.

2 Références
ISO 3509, Cafés et dérivés — Vocabulaire.

ISO 6670, Café soluble en emballages doublés — Echantillon-
nage.1)

3 Définition

perte de masse a 70 °C sous pression réduite : Principale-
ment, eau et petites quantités de matiéres volatiles qui sont
vaporisées dans les conditions spécifiées dans la présente
Norme internationale, et exprimées en pourcentage en masse.
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4 Principe

Chauffage d'une prise d’'essai & 70 °C, durant 16 h, sous pres-
sion réduite (5 000 Pa).

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et notamment :

5.1 Etuve isotherme a pression réduite, a chauffage élec-
trique et réglable de facon que la température des plateaux
porte-échantillons soit de 70 + 1 °C.

5.2 Etuve, réglable 3 103 + 2 °C.

5.3 Pompe a vide, permettant une réduction de la pression
dans I'étuve (5.1) a5 000 = 100 Pa.l)

5.4 Capsule, a fond plat, munie d’un couvercle fermant her-
métiquement, inattaquable dans les conditions de I'essai, par
exemple en acier inoxydable ou en verre, d’environ 50 mm de
diametre et 30 mm de hauteur.

5.5 Appareil pour dessécher I'air, constitué de deux fla-
cons laveurs en verre, remplis de glycérol, de maniére a former
un systéme de barbotage, et de deux colonnes de séchage en
verre, garnies d'un agent déshydratant.

Le systtme de barbotage et le systéme’de‘'séchage ‘sont‘reliés

en série avec I'étuve a pression réduite, avec les colonnes-de
séchage entre |'étuve et le systtme de barbotage.

5.6 Dessiccateur, garni d'un agent déshydratant efficace,
par exemple pentoxyde de diphosphore [oxyde de phosphore
(V)] ou gel de silice réccemment déshydraté.

5.7 Balance analytique.

6 Echantillonnage
Voir 1ISO 6670.
Il est important d’opérer aussi rapidement que possible quand

les échantillons sont exposés a I'atmosphére, de maniére a évi-
ter toute prise ou perte d’humidité, selon I’'hygrométrie de I'air.

7 Mode opératoire

7.1 Préparation des capsules

Sécher durant 1 h la capsule (5.4) et son couvercle dans I'étuve
(5.2) réglée a 103 + 2 °C.

1) 5000 Pa = 56000 N/m2 = 50 mbar = 37,5 mmHg

Retirer la capsule et son couvercle de I’étuve et les laisser refroi-
dir dans le dessiccateur (5.6) jusqu’a la température ambiante,
durant environ 30 min.

Peser, a 0,1 mg pres, la capsule et son couvercle.

7.2 Prise d’essai

Introduire, dans la capsule préparée (7.1), une prise d’essai
d’environ 3 g et la répartir uniformément au fond de la capsule.

Recouvrir la capsule de son couvercle et peser I'ensemble a
0,1 mg prés.

NOTE — Dans le cas d’essais en série, préparer des capsules comme
décrit en 7.1 et placer les capsules couvertes et pesées dans le dessic-
cateur, afin d'éviter toute prise ou perte d’humidité.

7.3 Détermination

Placer la capsule contenant la prise d’essai, couvercle & coté,
dans |'étuve (5.1).

Régler I'étuve & 70 + 1 °C et réduire lentement la pression
(durant au moins 2 min), 3 I'aide de la pompe a vide (5.3),
jusqu’a 5 000t 100/Pa.

Laisser( l‘airjsec) pénétrer lentement dans |'étuve 3 travers le
systeme dessécheur (5.5) 3 raison d'un débit d’environ une
bulle par seconde passant dans le systéme de barbotage.

Sécher/durant-16-) 0,5/h,>en‘maintenant le courant d'air sec.
A la firo de) la;période de séchage, laisser I'air entrer lentement
dans I'étuve (durant 2 & 3 min) pour éviter toute turbulence qui
pourrait entrainer une partie du produit contenu dans la cap-
sule.

Remettre le couvercle sur la capsule et I'introduire dans le des-

siccateur (5.6). Laisser refroidir jusqu'a la température
ambiante, durant au moins 25 min, puis peser 4 0,1 mg prés.

7.4 Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon pour
essai.

8 Expression des résultats

La perte de masse a 70 °C sous pression réduite, exprimée en
pourcentage en masse, est égale a

(my —my) x 100

m1 - mo
ou

mg est la masse, en grammes, de la capsule et de son cou-
vercle (voir 7.1);



m; est la masse, en grammes, de la capsule, de la prise
d’essai et du couvercle avant séchage (voir 7.2);

m, est la masse, en grammes, de la capsule, de la prise
d'essai et du couvercle aprés séchage (voir 7.3).

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux
déterminations (voir 7.4).

Exprimer le résultat avec deux décimales.

9 Fidélité

Un essai interlaboratoire organisé sur le plan international avec
la participation de 14 laboratoires, chacun d’eux ayant effectué
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deux répétitions, a donné les résultats statistiques (évalués
conformément & I'lSO 57251) récapitulés dans le tableau
ci-dessous.

10 Procés-verbal d’'essai

Le proces-verbal d'essai doit indiquer la méthode utilisée et le
résultat obtenu. Il doit, en outre, mentionner tous les détails
opératoires non prévus dans la présente Norme internationale,
ou facultatifs, ainsi que les incidents éventuels susceptibles
d'avoir agi sur le résultat.

Le proces-verbal d'essai doit donner tous les renseignements
nécessaires a l'identification compléte de I'échantillon.

Tableau
Résultats exprimés en pourcentage en masse
Echantillon A B
N_orr.\bre_ de laboratoires retenus aprés 10 10
élimination des aberrants
Moyenne 3,35 4,68
Ecart-type de répétabilité (s;) 0,037 0,023
Coefficient de variation de répétabilité 1,1.% 0,5 %
Répétabilité (2,83 x s, 0,10 0,07
Ecart-type de reproductibilité (sg) 0,15 0,16
::e(:;:ﬂjﬂz:itt) idlitteévanatnon de 4,4 % 3.4.%
Reproductibilité (2,83 %" sg) 0,42 0,45

1) IS0 5725, Fidélité des méthodes d’essai — Détermination de la répétabilité et de la reproductibilité par essais interlaboratoires.
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