
カールフィッシャー法による乾燥食品の水分の定量  
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THE ESTIMAT10N OF MOISTUREINI）RY FOODS BY  

KARL－FISHERS TITRATION METHOD  

I［IDEAKISAIGO and ETSUZO MATSUI  

A speedy and accurate merhod for the determination of water in many kinds of dried food 

and food mater；alsis necessary for the proper eontrolof the finished productsininspection  

labora10r；es．   

The air oven methodis slow and does notglVe a Satisfactory measure of the（ruc moisture  

content of dehydrated food．   

The volumetric method developed by Fischeris speedy and specifie for water．   

The methodinvol、・cs thc tirration of a rnelhanol；c suspension or solusion of the sample  

With a reagent composed ofiodine and sulufur dioxide d；ssoIvedin pyridine and methanoJ．   

The sampleis transferredinto a glass－StOPPered titration flask which has previously been  

dried forlhour atlO51C・and cooled with stopperin plaee，25ml．of anhydrous methanol  

areadded，and the mixtureisimmediately TefluxedlO m；nutcs orlongertoexturactthebulk  

of the moisture．   

The mixtureis reversely titraled with F；scher reagent，untilthe Mag；c Eyelampremains  

OPen atlcast30secorlds whenit comes to the end point．   

Bythis method，the determination of water was carr；ed out on freeze・dr；ed food（i．e．，  

Strawberry・Banana・Green asparagus，Cauliflower・Green pease，Mushroorn，Beef，Ch；cken，  

Crab，Dioscorea japonica，etC・）and a nurnber of vegetablesoup powdcrs packedin plastic5  

pouches．  

1）ata developed on a nLlmber of freeze－dried food stuffs andlow moisturefood m；ⅩtUre are  

presentedin tables and graphs．   

Themethodisverysimple・and anaceuTate reSultisobtainedina shortertimein compa・  

ris（）n Witb usualvacuum or oven metbod．  

呂   

食品中の水分定量法として，従来は加熱によって水分を105－11PつCにおいて蒸発きせるか，ま  

たは真空ポンプを使って100JC以下の温度で蒸発させるかのもので，いずれもその重量減を水分と  

推定する方法が最も広く行われていたカ㍉ これらの方法では食品中の動植物組織を熱分解したり，  

＿⊃  
揮発成分を逃がしてしまったりして，数値が  

大きく出過ぎることもあった．   

ここにあげるカールフィッシャー法は，沃  

素，亜硫酸ガスおよびビリジンより成る試薬  
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が食品中の水と特異的に反応すろことを利用し  

た水分定量法であって，二重結合をもつ化合物  

や蛋白質のような比較的不安定な物質でも，そ  

のまま室温で測定が可能である．その反応は式  

（1），（2）に示す通りであって，試料をメタ  

ノール中に投じ試料中に含まれている水をメタ  

ノールに溶かし，カールフィγ1・－試薬を用い  

て漸近するのである．   

著者らが使用した装置は椀体傑作所製上火Y  

－100型（電気商定式），試薬ほ三菱化成工業株  

式会社調製のカールフィγシャー試薬SS「ミ  

ツビシ一（一液式）である．  

↓   

丁冊・地雨L 軸阿山舶  

実  験  の  部  

1．カールフィッシャー法と加熱乾燥法とによる測定結果の比較   

カールフィッシャー法で試料（食品の粉末）をメタノール25cc中に10分または】5分間おいて（す  

なわち抽出）から室温写0つCで満足して求めた数値は，加熱乾燥法で1050C，300分または135分間  

加熱してその減量を伴って得た数値とはば一致した．（第1表）  

TablcI・Comparison of申ta by the mcthod of Karl－Fischer’s with by Heat drying rnethod・  

（Expel・iment：anllYdrous metllanOlas soIvenl，25CC．temp20OC．）  

Karl Fischer Method r IIeat Drying Method   

2．乾燥食品の水分測定  

2．1カールフィッシャー法において，凍結乾燥食品を無水のメタノール25cc中に投じ10分間放置  

後室温で滴定して求めた水分量ほ第2蓑である．  

2．2 同じくインスタントコーヒ ，紅茶，緑茶の水分量ほ第3表  

2．3 また市坂の包装乾燥調理スープ粉末の含水尽は第4真の通りであった．   

3．乾燥食品を室内放置Lて吸収した水分の増加量  

3．1凍結乾燥食品を室内に放置して吸収する水分を測ってみたら弟1国の結果を得た，  
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TableⅡ．Estimation of moisture contentsin  

freeze－dri亡d food，byKarlFischers  

method．（Experiment：anhydrous  

methanolas soIvent25CC．．temp  

19GC，，timelOnlh）  

TableⅡ［．Estimasion of moisture contentin  

CO打et：and teas．  

（Experiment：anhydrous methanol  

as soIvent25CC．，timelOmin）  

Water COntent  Wt．Or  
Sample  

（g）  

Kind of samples  
（mg） （％）  

StraWberry  

banana  

⊂aur汀Iower   

green aSparaguS   

gr（亡en pease  

mushroonl  
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Cllicken  

⊂rab  
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mOISture COnt（：nt  Wt．Or  

Sample  

（g）  

Kind o【san】ples  

（mg）l（％）  

in§lant corfee  

black tea   

green tea  

DioscoreaJaPOni⊂a」0．7167  4．49  

9、311  

10．30  

miso A   

〝 Il  

0．‘17f〉7  

0．3731  

Table TV・Eslimalion of－nOisturecontentindrypowderoIsoups．Packedinp】aslicpouchonmarket．  

（Ex7）亡riment：anhydrous melhano125CC・，teTnp19つC．，tirnclOmin．）  

Water ⊂Ontent  

Kind。【samples   m。。。facture Wt・Ofsample  
（g）  
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Swks M，Co．1  

〝  

〝  
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3．2 インスタントコーヒと粉ミルクとを室  

内放置したときの水分署収量は第2図の  

通りであった．   

4．プラスチック包装食品の貯蔵中の水分  

変化  

4．1各薩プラスチックフィルムの適温量  

フイルムの適温量は日本工業規格JIS Z  

O20jに従って測定した．  

各関係湿度における適温量ほ第5表の通  

ヰ   9  ‘  1   ユ   き  

lo町5  

SLorage at180c．and64％RII．  

Fig．2 Changes of mois（urc contentsin dry  

盲旧tanlCOr†亡e and dry milk，Whell  

exposedi11rOOnl．   

りである．   

またフィ／レムの厚さによって透痘畳が変る．第6蓑にその一例を示す．  

Table V，Watervapour permeabilit；cs of plastic films，undervarious humidities at370C・  

water vapour permeabilities（g／m空／24hr）  

l 血ckness  
K盲nd orlilms  

（mm）▲ （％）  

P01yester  

ce1lopbane  

moistureproofedcellophane A  

1
 
2
 
【
d
 
4
 
5
 
′
D
 
7
 
〔
8
 
q
′
 
 
O
 
 
1
 
 

1
 
 
 
1
 
 

〝  

p01ypropylene  

polyvinyliden亡・→Chloride  

hydrochlorinated rubbeT・  

polyvinylcllloride soit  

polycarbonate  

cellophanc－pOlyethylene  
laminaleS．  

〝  

6．51  5．7  

0．06  57．3  

5．4 3．6  

6．4i5．3  

TableⅥ．Watcrvapour permcabilitiesor plastic films，Witlldifferent thi⊂kness at370C■  

測定温度によっても．試料の厚きによっても透湿量が変ることは第7．8真の如くである．  
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Tabiel1・Water vapour r）erm〔abilitiesofplastic fi］ms，VaryirLgeXPeriment temf）eratureunder  
relative hllmidi【1es90％．  

Water vapour pcrmeab；1ities（g／m2／2ヰhr）  
1hi亡kn（：SS  

（nm）  
250c300cl37＝c 400c E450c  

1／PO】yes†er  

2 cellopllane  

0．025  9．8  

〝  99l．7  

A  〝  42．4  

B  〝  58．ウ  

〝  2．6  

0．045  1．2  

0．028  5．1  

0．025   22．1  

0．06  27．2  
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4．2 ポリエチレンフィルムで包装きれた凍結乾燥食品の水分吸収農．   

貯蔵車における水分の経時変化を第㍑，4園に示す．  
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Fig．4Increase of】110isturcin freeze－dried  
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亭Film of pouch conslru亡ted with ceIIophane  
（thickness O．03mm）．alminium foll（O．01  
mm）and polyetlヽylene film（0．02mm）．   
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Storage at360c，；lnt178％RH．   

Fig．31n⊂reaSe Of nlO；sturein rreeヱe・drie  

foods，during preservaLionin the  

pouch or polyethylelle川m  

（tbickness O．05Illm）．  



4・3 市販のフイルム包装された調理スープの乾燥粉末の水分の経時刻ヒを第5，6，7，8，9  

囲に示す．  
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Fig．7，8 Moisture contents；rldry powder of soups prepared  

from variousingTeidients，Pa⊂kedin Swiss．  
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films of aluminiumfoil（thicl｛neSSO．015mrn），paper  

（0．03こmm）and hydrochlorinaled rubber（0．03已mm）．  

要  

高圧ポリエチレンフィルム（厚さ0．05mm）に包装した凍結乾燥食品に於てほ，いちご，カリフ  

ラワー，グリーンアスパラガスなど歳薬類は吸湿が早く色調の変化も著しいが，比較的乾燥後表面  

が固く出来上るもの，すなわちグリーピースやバナナは吸湿速度がやや遅い．  
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色詞の変化ほカリフラワー，マッシュルーム，グリーンアスパラガス，いちご，牛肉，カシワ，  

ノミナナ．山の芋（粉末），グリーンピースの順で早く，早いものほ360c，78％RHの条件で保存  

2－3日後頃より色調の変化が見られたが山の芋，グリーンピースほほとんど変化がなかった．  

包装一実験では適温度を予め測り，ある程度透湿があると判っている高圧ポリエチレンの0．05  

mmのフイルムを用いた・またピンホールさえなければ吸湿の影響のないアルミ箔を基材とするラ  
二  

ミネートフィルムをも用いた．  

もちろん吸湿の著しい凍結乾燥食品の包装はアルミ箔を基材としたフイルムが望まい、ことほ結  

トノ′   臭が示す通りであり．水分の変化も少なく色調ももとのままであった．しかし大気中の湿気を吸っ  

て既に平衡状態にある食品（例えば，片栗粉ノト安臥 米粉など）の包装には，ポリエチレンの厚  

いもの，あるいはポリセロで充分役立つ．また市販の包装朋末スープをこれらでリバックしても水  

分の経時変化はほとんどなかった．  

カールフrrッシャ一法ほ微量水分を含も乾燥食品煩の水分定量に，又それらを包装した場合の中  

身め真の水分変化（袋のままで重量を計る方法ではフイルムの吸湿晶や付着水分が影響することも  

ある．）を知る上に於ても応用が広いと考えられる．  

ただ注意を要するのはその食品に適した水分抽出の溶媒を選ぶこと，例えばバターやマーガリン  

などはクロロホルム＋メタノール酵媒など．又食品の場合はほとんど影響ないと思うが試薬と反応  

する物質つまり清定を妨害するものもあるのでその都度予め調べる必要がある，  

ー  
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