DEUTSCHE NORMEN

Ausgangsstoffe fur Magnesiaestriche
Kaustische Magnesia

Friithere Ausgaben: 06.43

Gegeniiber der im Jahre 1972 zuriickgezogenen

Ausgabe Juni 1943; siehe Erlauterungen.

Anderung Mai 1981:
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1 Geltungsbereich

Diese Norm gilt fir Kaustische Magnesia, die zusammen
mit Magnesiumchlorid nach DIN 273 Teil 2 zur Her-
stellung von Magnesiaestrichen nach DIN 272 verwendet
wird.

Anmerkung: Eine Norm iber Estriche im Bau-
wesen befindet sich in Vorbereitung (siehe Norm-Ent-
wiirfe DIN 18560 Teil 1 und Teil 2). Nach ihrer Fertig-
stellung wird eine Uberarbeitung von DIN 272 nur noch
die fiir Magnesiaestriche relevanten Priifungen enthalten.

2 Begriff

Kaustische Magnesia ist ein feingemahlenes Bindemittel
fir Mortel, das aus dem in der Natur vorkommenden
Magnesit (Magnesiumcarbonat MgCO3) oder aus anderen
Magnesiumverbindungen erbrannt wird. Kaustische
Magnesia, im folgenden kurz Magnesia genannt, erhartet
mit Magnesiumchlorid-Losung oder entsprechend kon-
zentrierten wallrigen Salzldsungen zweiwertiger Metalle,
z. B. Magnesiumsulfat-Losung.

3 Bezeichnung

Bezeichnung von Kaustischer Magnesia mit einer Druck-
festigkeit von 18 N/mm?2 (18):

Kaustische Magnesia DIN 273 — 18

4 Bestandteile

Der Hauptbestandteil der Magnesia ist Magnesiumoxid
MgO. Als Nebenbestandteile kénnen Kieselsdure SiOp,
Aluminiumoxid Aly0Og3, Eisenoxid Fe;03, Calciumoxid
Ca0 und Sulfat SO4™ " enthalten sein.

Dem Gliihverlust kommt zur Beurteilung des Brenngrades
oder der Anlagerung von Wasser und Kohlendioxid bei
der Lagerung bzw. bei einer Uberalterung besondere
Bedeutung zu.

5 Anforderungen

Magnesia nach dieser Norm darf nur in zweckdienlich
eingerichteten, fachmannisch geleiteten und nach Ab-
schnitt 8 iberwachten Werken hergestetlt werden.

5.1 GleichmiaRigkeit

Chargen von mindestens 25t miissen in sich homogen
sein, d. h. gleiche Eigenschaften und gleiche Farbe auf-
weisen und durch einen Aufdruck auf der Verpackung
gekennzeichnet sein.

5.2 Chemische Zusammensetzung

Die chemische Zusammensetzung muf} bei der Priifung
nach Abschnitt 6.2 folgende Anforderungen erfillen:

a) Magnesiumoxid MgO .. . . .. mindestens 80 Masse-%
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b) Gesamtkieselsaure, bestehend aus
16slichem SiO2 und saureunloslichem
Rickstand, sowie

Sesquioxide R703

(AloO3 + FepOg3) . ... ... .. hochstens 14 Masse-%
¢) CalciumoxidCaO ......... hochstens 4 Masse-%
d) Glihverlust .. ........... hochstens 8 Masse-%

5.3 Riitteldichte

Die Ritteldichte darf bei der Priiffung nach Abschnitt 6.3
in eingeriitteltem Zustand 1300 g/dm3 nicht iberschrei-
ten,

5.4 Mahlfeinheit

Bei der Prifung nach Abschnitt 6.4 diirfen auf den Ana-
lysensieben mit Drahtsiebbdoden nach DIN 4188 Teil 1
hochstens die in Tabelle 1 angegebenen Riickstande ver-
bleiben.

Tabelle 1.
Drahtsiebboden Riickstand
Maschenweite w Masse-%
0,2 3
0,125 15
0,09 25
0,063 45

5.5 Erstarren

Das Erstarren des Magnesiabreies bei der Prifung nach
Abschnitt 6.5 darf frihestens 40 min nach dem An-
machen beginnen und muR spéatestens 5 h nach dem An-
machen beendet sein.

5.6 Biegezug- und Druckfestigkeit

Magnesia muB in einer Mortelmischung aus 1500 g Ma-
gnesia mit 500 g Normholzspanen 1) und 1900 g Magne-
siumchlorid-Priiflésung bei Priifung nach Abschnitt 6.6
mindestens die Festigkeiten nach Tabelle 2 aufweisen.

Tabelle 2.
Altersstufe :::3;:?{ felztri‘;il:;-it
Tage N/mm?2 N/mm?2
3 40 9,0
7 5.0 140
28 6,0 18,0

5.7 Léngeninderungen (Quellen und Schwinden)
Magnesia darf in einer Mortelmischung nach Abschnitt 5.6
bei Priifung nach Abschnitt 6.7 bis zum Alter von 28 Ta-
gen hochstens folgende Langenanderungen aufweisen:
Quellen: +1,2 mm/m bzw. +1,20/00

Schwinden: — 1,5 mm/m bzw. — 1,5 9/00
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6 Priifung

6.1 Probenahme und Probenvorbereitung

Die zur Prifung vorgesehene Menge Magnesia soll dem
Durchschnitt der Lieferung oder des Vorrates entsprechen.
Aus jeder Charge von 251t sind aus 10 Sicken, bei
groReren Chargen aus 1% der Sacke, Einzelproben von
1 kg aus dem Innern zu entnehmen. Die Einzelproben
sind durch inniges Mischen zu einer Durchschnittsprobe
von mindestens 10 kg zu vereinigen, die sofort in luft-
dicht verschlieRBbare Behalter zu fillen und unverwechsel-
bar zu kennzeichnen ist.

Die Magnesia muB vor der Priifung zunachst durch ein
Analysensieb mit Drahtsiebboden 1,25 nach DIN 4188
Teil 1 gesiebt werden. Enthélt die Magnesia Klumpen,
ist sie als unbrauchbar auszuschlie8en.

6.2 Chemische Untersuchung

In diesem Abschnitt der Norm werden Referenzverfahren
fir die Bestimmung der in Abschnitt 5.2 aufgefiihrten
Bestandteile beschrieben., Werden andere Bestimmungs-
verfahren angewendet, so ist nachzuweisen, dall deren
Ergebnisse den Ergebnissen der Referenzverfahren ent-
sprechen. Im Streitfall sind die Referenzverfahren maR-
gebend.

Es sind nur analysenreine Reagenzien zu verwenden. So-
fern nicht anders angegeben, bedeutet % Masse-%. Unter
der Angabe ,,Wasser’’ ist destilliertes Wasser oder Wasser
gleichen Reinheitsgrades zu verstehen. Mit ,, o ” wird
stets die Dichte von Flissigkeiten bei 20 °C bezeichnet.
Die Verdunnung wird als Volumensumme angegeben,
z. B. bedeutet verdinnte Salzsaure 1 + 20, da 1 Volu-
menanteil konzentrierter Salzsaure mit 20 Volumenan-
teilen Wasser zu vermischen sind.

Der Durchschnittsprobe nach Abschnitt 6.1 wird eine
Teilprobe Magnesia von etwa 200 g entnommen.

6.2.1 Gesamtkieselsiure
(16sliches SiO5 + saureunidslicher Riickstand)
6.2.1.1 Gerdte
Waage mit einer Genauigkeit von 0,0001 g
Warmebad, einstellbar auf (105 + 5) °C
saurebestandiger Warmeschrank, einstellbar auf
(120 £ B) oC
elektrischer Ofen, einstellbar auf (1100 * 25)°C
Platin- oder Porzellantiegel
Exsikkator mit Trockenmittel
6.21.2 Reagenzien
Salzsdure, konzentriert HCL (0=1,18 bis 1,19 g/cm3)
Salzsaure, verdinnt 1 + 1
Salzsaure, verdinnt 1 + 20
Salpetersaure, konzentriert
HNO3(¢= 1,40 bis 1,42 g/cm3)
6.2.1.3 Durchfihrung und Auswertung

1 g der auf 0,0001 g eingewogenen, zuvor bis zur Masse-
konstanz (£ 0,0005¢g) bei (105 * 5)°C getrockneten
Probe wird in einem 250-m|-Becher (hohe Form) in etwa

1} Informationen iiber Normholzspéne zu erfragen beim
NormenausschuR Bauwesen (NABau) im DIN, Burg-
grafenstrate 4—10, 1000 Berlin 30.
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30 ml Wasser aufgeschlammt. Nach Zusatz von einigen
Tropfen konzentrierter Salpetersdaure und etwa 20 ml
verdinnter Salzsdure 1+ 1 wird der Becher mit einem
Uhrglas abgedeckt. Das Gemisch wird danach 5 Minuten
gekocht und anschlieBend auf einem Warmebad bei
(105 £ 5)°C zur Trockne eingedampft. Der erhaltene
Riickstand wird anschlieBend in einem Warmeschrank
bei (120 £ 5)°C etwa 1 Stunde lang erhitzt. Nach dem
Abkiihlen auf Raumtemperatur wird der Riickstand mit
etwa 5 ml konzentrierter Salzsdure befeuchtet und nach
Zugabe von etwa 100 ml heiBem Wasser bis kurz unter-
halb des Siedepunktes erhitzt. Darauf wird hei durch
ein Filtrierpapier DIN 53135—2b in einen 250-ml-
Becher filtriert. Der Niederschlag wird zunachst 5mal mit
heiBer verdinnter Salzsdure 1+ 20, sodann 2mal mit
heiBem Wasser gewaschen. Das Filtrat dient der Bestim-
mung des Gehaltes an Sesquioxiden R,03 (Al,O3 +
Fe»03). Filter und Inhalt werden in einen zuvor gegliih-
ten und gewogenen Tiegel ibergefiihrt und vorsichtig ver-
ascht. AnschlieBend wird 1 Stunde lang bei (1100 + 25) °C
gegliiht. Tiegel mit Inhalt laBt man im Exsikkator auf
Raumtemperatur abkiihlen und wiegt danach den Glih-
ruckstand auf 0,0001 g aus.
Gesamtkieselsdure (l6slicher SiO5 + saureunldslicher
ma - 100
Riickstand) = —— in %
mg
Hierin bedeuten:
mpa Auswaage in g
mg Einwaage ing

6.2.2 Sesquioxide R;03 (Al,03 + Fey03)

6.2.21 Gerate

elektrischer Ofen, einstellbar auf (1000 * 25) °C
Exsikkator mit Trockenmittel

Platin- oder Porzellantiegel

6.2.22 Reagenzien

Ammoniumchlorid

NH4Cl

Methylrot

4’-Dimethylamino-azobenzol-2-carbonsdure, Natriumsalz

Methylrot-Indikator
0,2 g Methylrot werden mit Wasser zu 100 ml gelost.

Ammoniakldsung, konzentriert
NH3, kohlendioxidfrei (¢ = 0,91 g/cm3)

Ammoniak-Ammoniumchlorid-Lésung

In einem 1000-ml-MeRkolben werden 20 g Ammonium-

chlorid in Wasser geldst, mit Ammoniakldsung bis eben
zum Umschlag von Methyirot nach Gelb versetzt und
mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

Salzsaure, konzentriert

HCLl{o= 1,18 bis 1,19 g/cm3)

Salzsdure, verdiinnt

1+5

Salpetersaure, konzentriert

HNO3(0= 1,40 bis 1,42 g/cm3)

6.223 Durchfihrungund Auswertung

Das Filtrat nach Abschnitt 6.2.1.3 wird mit etwa 3 g
Ammoniumchlorid und einigen Tropfen konzentrierter
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Salpetersaure versetzt und zum Sieden erhitzt. *) Nach
Zusatz von 5 Tropfen Methyirot-Indikator wird wahrend
des Kochens tropfenweise Ammoniaklésung bis zum
Farbumschlag nach Gelb zugesetzt. Die Losung soll
schwach nach Ammoniak riechen, ein gréRerer UberschuRR
ist zu vermeiden. Man halt 3 Minuten am Sieden, 4Rt
den Niederschlag absetzen und filtriert hei durch ein
Filtrierpapier DIN 53 135 — 2b in einen 500-m -MeRkol-
ben. Es ist darauf zu achten, daR die L6sung ammoniakal-
kalisch bleibt. Nach zweimaligem Waschen mit Am-
moniak-Ammoniumchlorid-Lésung (Filter von oben her
abspritzen) wird der Niederschlag mit heiler verdiinnter
Salzsaure 1 + 5 vom Filter gelost, die Losungin denselben
Becher zurickgespiilt und mit Wasser auf etwa 100 ml
verdiinnt. Die Fallung wird wie oben angegeben unter
Zusatz von Ammoniumchlorid und einigen Tropfen
konzentrierter Salpetersaure wiederholt. Durch ein
Filtrierpapier DIN 53 135 — 2b wird in den MeRRkolben
zu dem Hauptfiltrat filtriert und der Niederschlag Smal
mit Ammoniak-Ammoniumchlorid-Ldsung ausgewaschen.
Die in dem MeRkolben befindlichen vereinigten Filtrate
dienen zur Bestimmung des Gehaltes an Calciumoxid CaO
und Magnesiumoxid MgO. Der MeRkolben wird mit

- Wasser bis zur Marke aufgefiillt. Das Filter mit dem Nie-

derschlag wird in einen zuvor gegliihten und gewogenen
Tiegel ibergefiihrt, vorsichtig getrocknet, verascht und
unter Luftzutritt bei (1000 * 25) °C bis zur Massekon-
stanz (* 0,0005 g) gegliht. Tiege!l mit Inhalt [4Rt man im
Exsikkator auf Raumtemperatur abkiihlen und wiegt da-
nach den Glihriickstand auf 0,0001 g aus.

mp - 100
Sesquioxide R,03 {Aly03 + FepO3) =———in%

mg

Hierin bedeuten:
mpa  Glihrickstand in g

mg  Einwaage nach Abschnitt 6.2.1.3 ing

6.2.3 Calciumoxid Ca0O
6.2.3.1 Reagenzien

Natriumhydroxid
NaOH

Natriumhydroxidlésung

etwa 4 mol/l; 160 g Natriumhydroxid werden in Wasser
zu 1000 ml geldst. Die Losung ist in einer Polyethylen-
flasche aufzubewahren.

Murexid

Purpursaure, Ammoniumsalz

Naphtholgriin B

1-Nitroso-2-naphthol-6-sulfonsdure, Eisen-Natrium-Salz
Natriumchlorid

NaCl

Murexid-Mischindikator

0,1 g Murexid und 0,3 g Naphtholgriin B werden mit30 g
Natriumchlorid vermahlen.

EDTE

Ethylendiamintetraessigsdure, Natriumsalz, Dihydrat, bei
80 °C bis zur Massekonstanz getrocknet

*) Bei Mangangehalten von mehr als 0,1 Masse-% emp-
fiehlt es sich, anstelle von Salpetersaure Bromwasser
zu verwenden, dessen UberschuR jedoch durch Kochen
entfernt werden muR3.
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EDTE-LGsung

etwa 0,1 mol/l; 37,229 EDTE werden in Wasser zu
1000 ml geldést. Die Ldsung ist in einer Polyethylen-
flasche aufzubewahren. Der Faktor F dieser Losung ist
mit 0,01 mol/l Zinkldésung, z. B. Zink-Standardldsung,
zu bestimmen (Abschnitt 6.2.3.2).

Ammoniumchlorid

NH4CL

Ammoniaklosung, konzentriert

NH3(0=0,91 g/cm3)

Ammoniumchloridpuffer

70 ¢ Ammoniumchlorid und 570 m{ Ammoniaklésung

werden mit Wasser zu 1000 ml gelost. Die Losungistin
einer Polyethylenflasche aufzubewahren.

Eriochromschwarz T
2-Hydroxy-1-{1'-hydroxy-2-azonaphthyl)-6-nitronaph-
thalin-4-sulfonsaure, Natriumsalz
Eriochromschwarz-T-Indikator

1 g Eriochromschwarz T wird mit 100 g Natriumchlorid
vermahlen.

6.232 Einstellen der 0,1mol/!
EDTE-LOsung

100 ml der Zinklosung werden abpipettiert und der pH-
Wert der Losung mit Ammoniumchloridpuffer auf 10
(iberprifen) eingestellt. Nach Zugabe von etwa 0,1 mg
Eriochromschwarz-T-Indikator wird unter standigem
Rihren (z. B. Magnetriihrer} auf einer weien Unterlage
gegen einen weilen Hintergrund (Abstand etwa 10 cm)
mit der einzustelienden EDTE-Ldsung bis zum Umschlag
von Rot nach Blau titriert. Der Faktor wird nach folgen-
der Gleichung berechnet:

V’Zn : FZn

10-V
Hierin bedeuten:
F Faktor der EDTE-Ldsung
Fz, Faktor der Zinkldsung

Vzn vorgelegtes Volumen an 0,01 mol/l Zinkldsung in
ml

1% Verbrauch an einzustellender 0,1 mol/l EDTE-L6-
sung in ml

Als Faktor F' ist das Mittel aus 3 Bestimmungen zu ver-

wenden.

6.233 Durchfihrungund Auswertung

In einen 1000-m(-Becher werden 100 ml des Filtrats
nach Abschnitt 6.2.2.3, das sich in einem 500-m-Mel3-
kolben befindet, pipettiert und auf etwa 800 ml verdinnt.
Der pH-Wert der Losung wird mit Natriumhydroxid-
I6sung auf mindestens 13 (Uberprifen) eingestellt. Dieser
pH-Wert darf wahrend der Titration nicht unterschritten
werden. Nach Zugabe von etwa 0,1 g Murexid-Misch-
indikator wird unter standigem Riihren (z. B. Magnet-
rishrer) auf einer weilen Unterlage gegen einen weillen
Hintergrund (Abstand etwa 10 cm) mit 0,1 mol/l EDTE-
Losung titriert. Der Umschlag erfolgt von Violett nach
Blau.

Parallel ist der Blindwert zu bestimmen.

Es konnen auch andere gebrauchliche Indikatoren, z. B.
Calconcarbonsaure (Umschlag von Weinrot nach Blau),
verwendet werden.

Full document details: DIN 273-1:1981-05

0,02804 - (V1 —B4) - F-100
Calciumoxid CaO = in %
meg

Hierin bedeuten:
V31 Verbrauch an 0,1 mol/l EDTE-Lésung in ml
B; Blindwert in ml

F  Faktor der 0,1 mol/l EDTE-L6sung nach Abschnitt
6.2.3.2

mg Einwaage nach Abschnitt 6.2.1.3 ing.

6.2.4 Magnesiumoxid MgO
6.2.41 Reagenzien

Ammoniumchlorid

NH4Ct

Ammoniaklosung, konzentriert
NH3(0= 0,91 g/cm3)
Ammoniumchloridpuffer

Es ist dieselbe Ldsung wie in Abschnitt 6.2.3.1 zu ver-
wenden.

Eriochromschwarz-T-Indikator
Es ist derselbe Indikator wie in Abschnitt 6.2.3.1 zu ver-
wenden.

EDTE-LOsung

Etwa 0,1 mol/l; es ist dieselbe Losung wie in Abschnitt
6.2.3.1 zu verwenden. Der Faktor F ist mit dem in Ab-
schnitt 6.2.3.2 bestimmten identisch.

Kaliumcyanid
KCN; Vorsicht! Die Labor-Richtlinien der Berufsgenos-
senschaft der Chemischen Industrie sind zu beachten.

Natriumsulfid
NaQS . nHQO

6.242 Durchfihrungund Auswertung

In einen 600-m-Becher werden 100 ml des Filtrats nach
Abschnitt 6.2.2.3, das sich in einem 500-m[-MeRkolben
befindet, pipettiert und auf etwa 400 m! verdiinnt. Dann
wird der pH-Wert der Losung mit Ammoniumchlorid-
puffer auf 10 (Gberpriifen) eingestellt. Nach Erwarmen
auf etwa 60°C und Zugabe von etwa 0,1 g Eriochrom-
schwarz-T-Indikator wird unter standigem Rihren (z. B.
Magnetriihrer) auf einer weien Unterlage gegen einen
weilen Hintergrund (Abstand etwa 10 cm) mit 0,1 mol/l
EDTE-Lo6sung titriert. Der Umschlag erfolgt von Rot nach
Blau. Da der blaue Farbton meistens nicht bestehen
bleibt, wird die Losung nach erneuter Zugabe von etwa
10 ml konzentrierter Ammoniakidsung bei etwa 60°C
mit einigen Tropfen Komplexonldsung zu Ende, d. h. bis
zum bleibenden Blauton, titriert.

Parelle! ist der Blindwert zu bestimmen.

Es konnen auch andere gebrduchliche Indikatoren, z. B.
Indikator-Puffertabletten (Umschlag von Rot iiber einen
grauen Zwischenton nach Griin}, verwendet werden.

Beide Titrationen werden durch Spuren von Schwer-
metallen, wie Nickel, Kupfer, Zink sowie durch kolloidal
in Losung bleibendes Eisen(III})-hydroxid gestort. Die
Beseitigung der Storung erfolgt durch Zugabe einer
Spatelspitze Kaliumcyanid (zur Komplexbildung) bzw.
10 Tropfen einer 10 %igen Natriumsulfidlosung (zur Aus-
fallung) vor der Titration.
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