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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 459-2:2008) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 51 ,Zement und
Baukalk® (Sekretariat: NBN, Belgien) erarbeitet.

Der flr die deutsche Mitarbeit zustandige Arbeitsausschuss im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V. ist
der als Spiegelausschuss zum CEN/TC 51 eingesetzte Arbeitsausschuss NA 005-06-24 AA ,Baukalk® des
Normenausschusses Bauwesen (NABau

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 459-2:2002-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) neue Gliederung des Abschnittes physikalische Prifungen;

b) chemische Prifverfahren fir CaO, (Referenzverfahren), SO; und Glihverlust aufgenommen;

c) Uberarbeitung des Priifverfahrens fiir den verfligbaren Kalkanteil und der physikalischen Priifverfahren;

d) Prufverfahren fir KorngréRenverteilung und Luftstrahlsiebung aufgenommen.
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Vorwort

Dieses Dokument (prEN 459-2:2008) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 51 ,Zement und Baukalke"
erarbeitet, dessen Sekretariat vom NBN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument ist als Ersatz flir EN 459-2:2001 vorgesehen.

Gegeniiber EN 459-2:2001 sind folgende Anderungen vorgenommen worden:

— Beschreibung der chemischen Verfahren fir CaO, MgO, CO, gravimetrisch, SO3; und Gluhverlust;
— Korrekturen bei den Bestimmungen von freiem Wasser und verfligbarem Kalk;

— Beschreibung der Verfahren fir die Korngréftenbestimmung;

— Beschreibung der Bestimmung der Erstarrungszeiten;

— Anderungen bei der Bestimmung der Festigkeit;

— redaktionelle Anderungen; geringfiigige Fehler wurden korrigiert.

Die Europaische Norm EN 459 fiir Baukalk besteht aus folgenden Teilen:

— Teil 1:  Begriffe, Anforderungen und Konformitétskriterien

— Teil 2:  Priifverfahren

— Teil 3:  Konformitédtsbewertung

Die bereits vorhandenen Normen der Reihe EN 196 bildeten die Grundlage fir die Prifung der physikalischen

und mechanischen Eigenschaften in EN 459-2. Zur Bestimmung der chemischen Eigenschaften von Baukalk
sind Prufverfahren der EN 12485 in dieser Europaischen Norm Gibernommen worden.
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Einleitung

Ziel der Europaischen Norm fiir Baukalk EN 459-2:2008 ist die Ubernahme so vieler europdisch genormter
Verfahren wie maoglich, bzw., falls dies nicht moglich ist, die Verwendung anderer geeigneter und Gberprifter
Verfahren.

Sofern nicht anders angegeben, sollte die Toleranzklasse m nach ISO 2768-1 gelten. (In Zeichnungen ist der
Hinweis "ISO 2768-m" angegeben).

Alle Maf3e sind in Millimeter angegeben.
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1 Anwendungsbereich
Diese Europaische Norm beschreibt Prifverfahren fur alle Baukalke, die in EN 459-1:2008 enthalten sind.

Diese Europaische Norm beschreibt Referenzprifverfahren und in einigen Fallen Alternativprifverfahren. Im
Streitfall ist nur das Referenzverfahren maf3gebend.

Werden andere als die folgenden Verfahren angewendet, so ist nachzuweisen, dass ihre Ergebnisse den
Ergebnissen der Referenzverfahren entsprechen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fur die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlief3lich aller Anderungen).

EN 196-1, Priifverfahren fiir Zement — Teil 1: Bestimmung der Festigkeit

EN 196-7, Priifverfahren fiir Zement — Teil 7: Verfahren fiir die Probenahme und Probenauswahl von Zement

EN 459-1, Baukalk — Teil 1: Begriffe, Anforderungen und Konformitéatskriterien

EN 932-1, Priifverfahren fiir allgemeine Eigenschaften von Gesteinskérnungen — Teil 1: Probenahme-
verfahren

EN 10003-1, Metallische Werkstoffe — Hértepriifung nach Brinell — Teil 1: Priifverfahren

EN 10088-2, Nichtrostende Stéhle — Teil 2: Technische Lieferbedingungen fiir Blech und Band fiir allgemeine
Verwendung

ISO 383, Laboratory glassware — Interchangeable conical ground joints

ISO 2768-1, General tolerances — Part 1: Tolerances for linear and angular dimensions without individual
tolerance indications

ISO 5725-2, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 2: Basic method
for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method

3 Probenahme

3.1 Allgemeines

Die Probenahme ist nach 3.2 bis 3.4 durchzufiihren, wobei zu bertcksichtigen ist, dass die Feuchte- und
Kohlenstoffdioxidaufnahme so gering wie moglich zu halten ist.

3.2 Probenahme von Feinstoffen
Die Probenahme ist nach EN 196-7 durchzuftihren.

Zur Bestimmung der Reaktivitat sind Baukalkprodukte der Arten P2, P3 und P4 (siehe EN 459-1, Tabellen 5
und 12) zu vermahlen und ihre Masse ist zu verringern, um eine Prufprobe mit < 5% Ruckstand auf einem
0,2-mm-Prufsieb zu erhalten.

3.3 Probenahme von kérnigem Material

Die Probenahme ist nach EN 932-1 durchzufltihren.
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3.4 Probenahme von Kalkteigen und Kalkmilch
Die GroRRe der Stichprobe muss (10 + 5) dm?® betragen.

Bei der Probenahme von Kalkteigen sind die Zugriffsmengen griindlich zu mischen.

3.5 Herstellung der Priifprobe

Vor Durchfiihrung der chemischen Analyse ist die Masse der Probe mit einem Probenteiler und/oder durch
Viertelung zu verringern, um eine Teilprobe zu erhalten.

Zur Bestimmung der Reaktivitat sind Baukalkprodukte der Arten P2, P3 und P4 (siehe EN 459-1, Tabellen 5
und 12) zu vermahlen und ihre Masse ist zu verringern, um eine Prifprobe mit < 5% Rickstand auf einem
0,2-mm-Priifsieb zu erhalten.

4 Chemische Analyse
4.1 Allgemeine Priifanforderungen

4.1.1 Anzahl der Bestimmungen

Bei der Analyse eines Baukalkes kann es erforderlich sein, mehrere chemische Eigenschaften zu bestimmen.
Fir jede Bestimmung sind eine oder mehrere Prifungen durchzufiihren; die Anzahl der Messungen wird im
jeweiligen Abschnitt dieser Norm festgelegt.

Ist die Analyse Teil einer Prifreihe, die der statistischen Kontrolle unterliegt, ist zur Bestimmung der einzelnen
chemischen Eigenschaften mindestens eine Priifung durchzufihren.

Ist die Analyse nicht Teil einer Prifreihe, die der statistischen Kontrolle unterliegt, sind zur Bestimmung der
einzelnen chemischen Eigenschaften jeweils zwei Priifungen durchzufliihren (siehe auch 4.3).

Im Streitfall sind zur Bestimmung der einzelnen chemischen Eigenschaften jeweils zwei Analysen
durchzufihren (siehe auch 4.3).

4.1.2 Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit
Wiederholbarkeit — Genauigkeit unter Wiederholbarkeitsbedingungen, unter denen voneinander unabhangige
Prufergebnisse mit demselben Verfahren an gleichen Prifkérpern (am gleichen Material) im selben Labor

vom selben Prifer und mit demselben Gerat innerhalb einer kurzen Zeitspanne erhalten werden.

Vergleichbarkeit — Genauigkeit unter Vergleichbarkeitsbedingungen, unter denen Prifergebnisse mit
demselben Verfahren an gleichen Prifkdrpern (am gleichen Material) in verschiedenen Priflabors von
verschiedenen Prifern mit unterschiedlichen Geraten erhalten werden.

In diesem Dokument (Anhang B) wird die Wiederholbarkeit als Wiederholstandardabweichung(en) und die

Vergleichbarkeit als Vergleichstandardabweichung(en), z. B. in % oder Gramm absolut je nach der gepruften
Eigenschaft, angegeben.

4.1.3 Angabe von Massen, Volumina, Faktoren und Ergebnissen
Massen sind in Gramm auf 0,000 1 g, mit Buretten abgemessene Volumina in Milliliter auf 0,05 ml anzugeben.

Als Faktoren eingestellter Lésungen gilt das Mittel aus drei Bestimmungen. Sie sind auf drei Dezimalstellen
anzugeben.

Sofern ein einzelnes Prifergebnis erhalten wurde, sind die Ergebnisse in %, in der Regel auf zwei
Dezimalstellen, anzugeben.
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Sofern zwei Prifergebnisse erhalten wurden, sind die Ergebnisse als Mittel der beiden Bestimmungen in %, in
der Regel auf zwei Dezimalstellen, anzugeben.

Weichen die Ergebnisse einer Doppelbestimmung um mehr als die zweifache Wiederholstandardabweichung
(Laborbestimmung) voneinander ab, ist die Bestimmung zu wiederholen. Als Ergebnis gilt dann das Mittel aus
den beiden Ergebnissen mit der geringsten Abweichung.

Die Ergebnisse aller Bestimmungen sind aufzuzeichnen.

4.1.4 Blindwertbestimmungen
Wo erforderlich, ist eine Blindwertbestimmung ohne Probe durchzufihren. Dabei ist das gleiche Verfahren

und die gleiche Menge Reagenz zu verwenden. Die Ergebnisse der analytischen Bestimmung sind
entsprechend zu korrigieren.

4.1.5 Reagenzien

Es sind fur die Analyse nur Reagenzien der Qualitdt ,zur Analyse“ zu verwenden. Unter ,Wasser® ist
destilliertes oder detionisiertes Wasser mit einer elektrischen Leitfahigkeit < 0,5 mS/m zu verstehen.

Sofern nicht anders angegeben, bedeutet ,Prozent stets Massenanteil in Prozent.

Bei den in dieser Norm fiir die Reagenzien verwendeten konzentrierten Flissigkeiten werden die Dichten p in
g/ml bei 20 °C angegeben. Verdinnungen werden stets als Volumensumme angegeben. So bedeutet z. B.
verdunnte Salzsaure 1+2, dass 1 Volumenanteil konzentrierte Salzsaure mit 2 Volumenanteilen Wasser zu

vermischen ist.

Die Gehalte von Bezugs- und MaRlésungen werden als Stoffmengenkonzentration ¢ (mol/l) angegeben.
4.1.6 Bewertung der Priifergebnisse

4.1.6.1 Allgemeines

Die chemischen Anforderungen an Baukalke sind in EN 459-1, Tabellen 2, 9, 16, 20 und 24 angegeben.

41.6.2 Prifergebnisse bei ungeléschtem Kalk

Bei ungeldschten Kalken gelten die festgelegten Werte flr das Endprodukt.

4.1.6.3 Priifergebnisse bei allen anderen Typen

Fir alle anderen Baukalkarten (Kalkhydrat, Kalkteig, Kalk mit hydraulischen Eigenschaften) gelten die Werte
fur das wasserfreie und kristallwasserfreie Produkt. Die Werte fir Calcium- und Magnesiumoxid (4.3),
Magnesiumoxid, Sulfat (4.4) und Kohlenstoffdioxid (4.6 oder 4.7), die durch Anwendung der in dieser Norm
beschriebenen Verfahren erzielt werden, gelten fir das Produkt ohne Abzug des Gehaltes an freiem Wasser
bzw. an Kristallwasser. Um diese Werte mit denen der Tabelle 2 oder 9 von EN 459-1 vergleichen zu kénnen,
sind sie vorher durch Multiplikation mit dem Faktor F zu korrigieren. Der Faktor F ist wie folgt zu berechnen:

Der Kohlenstoffdioxidgehalt ist nach 4.6 oder 4.7 zu bestimmen. Der Glihverlust ist nach 4.8 zu bestimmen.
Der Gluhverlust ist die Summe des freien Wassers, des Kristallwassers und des Kohlenstoffdioxides,
vorausgesetzt, dass die Probe keine leichtflichtigen Verbindungen oder oxidierbaren Bestandteile enthalt.
Der gesamte Wassergehalt (freies Wasser + Kristallwasser) Wt ist nach folgender Gleichung als Massenanteil
der Probe in Prozent zu berechnen:

Wr = Glihverlust (%) - Kohlenstoffdioxidgehalt (%) (1)
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Der Faktor F ist nach folgender Gleichung zu berechnen:

F = 100/(100 - W¢) (2)

4.1.6.4

Priifergebnisse fiir den verfiigbaren Kalk

Die Werte fur den verfigbaren Kalk, die durch Anwendung des in 4.9 beschriebenen Verfahren erzielt
werden, gelten entweder flr verfiigbares CaO in ungeléschtem Kalk oder fiir verfligbares Ca(OH), in allen
anderen Typen (Kalkhydrat, Kalkteig, Kalk mit hydraulischen Eigenschaften).

4.2 Nassaufschluss mit Salzsaure

4.21 Allgemeines

Mit dem Nassaufschluss mit Salzsaure wird Baukalk zur Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid in
Lésung gebracht.

4.2.2 Kurzbeschreibung

Die Kalkprobe wird mit Salzsdure gekocht und filtriert. Das Filtrat wird bei einem pH-Wert von 6 bis 7 der
Fallung der Oxide des Eisens und Aluminiums unterworfen. Nach erneutem Abfiltrieren wird das Filtrat in
einen geeigneten Messkolben Ubergefiihrt.

4.2.3 Reagenzien

4.2.31

4.2.3.2

4.23.3

4.2.3.4

4.2.3.5

Salzséaure, p (HCI) = 1,16 bis 1,19 g/ml.
Wasserstoffperoxidlésung, ¢ (H202) = 30 %.
Wasserstoffperoxidlésung, verdinnt, 1+ 9.
Ammoniumhydroxidlésung, ¢ (NH4OH) = 25 %.

Ammoniumhydroxidlésung, verdunnt, 1+ 9.

4.2.3.6 Ammoniumchlorid, NH4CI.

4.2.4 Gerate

4.2.41  Ubliches Laborgerét.

4.2.4.2 Heizplatte.

4.2.4.3 Magnetrihrer mit RUhrstabchen.

4.2.44 pH-Meter mit Glaselektrode, mit einer Genauigkeit von + 0,1.

4.2.5 Durchfiihrung

(1 £ 0,1) g der Probe werden auf 1 mg gewogen, in ein 250-ml-Becherglas gegeben, mit 10 ml Wasser
befeuchtet und dann nach und nach mit 30 ml Salzsaure (4.2.3.1) versetzt. Die Losung wird mit Wasser auf
etwa 100 ml aufgeflllt und 10 min gekocht. Nach dem Kochen wird sofort durch ein Faltenfilter (Porenweite
2,5 ym) in ein 400-ml-Becherglas filtriert und der Riickstand mit Wasser gut ausgewaschen.
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Die Loésung wird mit etwa 4 g Ammoniumchlorid (4.2.3.6) und einigen Tropfen Wasserstoffperoxidlésung
(4.2.3.3) versetzt. Dann wird mit etwa 150 ml Wasser verdinnt und zum Sieden erhitzt. Wahrend des
Kochens wird tropfenweise Ammoniumhydroxidlésung (4.2.3.5) zugesetzt, um bei einem pH-Wert von 6 bis 7
Aluminium- und Eisenhydroxid sowie die salzsaureldsliche Kieselsaure zu fallen.

Dann wird die Losung noch 3 min am Sieden gehalten und nach Absetzen des Niederschlags sofort durch ein
Faltenfilter (Porenweite 2,5 um) in einen 500-ml-Messkolben filtriert. Der Filterrickstand wird dreimal mit
Ammoniumhydroxidlésung (4.2.3.5) und dreimal mit Wasser gewaschen. Nach Abklhlen des Filtrates auf

Raumtemperatur wird der Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufgeflllt und der Kolbeninhalt gut
durchgeschittelt.

4.3 Bestimmung von Calciumoxid (CaO) und Magnesiumoxid (MgO)
4.3.1 Allgemeines
Das Verfahren ist geeignet zur Bestimmung von Calciumoxid und Magnesiumoxid.

4.3.2 Kurzbeschreibung

In einem aliquoten Teil der Probenlésung wird zunachst das Calciumoxid komplextitrimetrisch mit EDTA-
Lésung bei pH = 13 bestimmt. Der Endpunkt wird durch den Farbumschlag eines calciumspezifischen
Indikators angezeigt. Wahrend der Titration reagieren zunachst die freien Calciumionen mit EDTA,
anschlieRend die an den Indikator gebundenen; dieser schlagt dabei scharf von Weinrot nach Blau um.

In gleicher Weise wird bei pH = 10 die Summe Calciumoxid + Magnesiumoxid (X CaO + MgO) mit EDTA als
Titrationsmittel und Eriochromschwarz T als Indikator bestimmt. Wahrend der Titration reagieren zunachst die
freien Calcium- und Magnesiumionen mit EDTA, anschlieRend die an den Indikator gebundenen; dieser
schlagt dabei von Rot nach Blau um. Der Magnesiumgehalt ¢ (MgO) ergibt sich aus der Differenz der
Stoffmengenkonzentrationen ¢ (CaO + MgO) und ¢ (CaO).

4.3.3 Reagenzien

4.3.31 Salzsaure, p (HCI) = 1,16 bis 1,19 g/ml.
4.3.3.2 Salzsaure, verdinnt, 1+1.

4.3.3.3  Triethanolamin, ¢ [N(C2H50H)3)] = 99 %.
4.3.3.4  Triethanolaminlésung, verdinnt, 1+1.

4.3.3.5 Natriumhydroxidlésung, ¢ (NaOH) = 4 mol/I.
4.3.3.6  Ammoniumchlorid, NH4CI.

4.3.3.7 Ammoniumhydroxidlésung, ¢ (NH4OH) = 25 %.

4.3.3.8 Ethylendiamintetraessigsdure (EDTA), Dinatriumsalz (C19H14N2Na2Og-2H20),vor der Einwaage
bei 80 °C bis zur Massenkonstanz getrocknet.

4.3.3.9 Calciumcarbonat, ¢ (CaCO3) = 99,9 % (bei 150 °C getrocknet).

4.3.3.10 Pufferlésung, 70 g Ammoniumchlorid (4.3.3.7) werden mit 570 ml Ammoniumhydroxidlésung
(4.3.3.6) im 1 000 mI-Messkolben mit Wasser bis zur Marke aufgefillt.
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4.3.3.11 EDTA-L6sung, ¢ (EDTA) = 0,04 mol/l.

Zur Herstellung werden 14,89 g EDTA (4.3.3.8) in Wasser zu 1 000 ml gel6st.

Einstellen der EDTA-L&sung.

In einen 400-ml-Becher werden 50 ml der Calciumionen-Bezugslésung (4.3.3.12) pipettiert und mit 100 mi
Wasser verdinnt. Der pH-Wert dieser Loésung wird unter Verwendung eines pH-Messgerates mit
Natriumhydroxidlésung (4.3.3.5) auf pH = (12,5 £ 0,5) eingestellt. Nach Zugabe von 0,1 g Calconcarbonsaure-

Indikator (4.3.3.13) wird mit der einzustellenden EDTA-LSsung bis zum Farbumschlag nach Blau titriert.

Die Konzentration der EDTA-L6sung wird nach folgender Gleichung berechnet:

o 50 x m _ 12,489 x m 3)
100,09 x 0,04 x V 14
Dabei ist
m die Einwaage an Calciumcarbonat bei der Herstellung der Calciumionen-Bezugslosung, in g;

Vv der Verbrauch an EDTA-LOsung bei der Titration, in ml.

4.3.3.12 Calciumionen-Bezugslésung, ¢ (Ca**) = 0,01 mol/l

(1 £ 0,002) g Calciumcarbonat (4.3.3.9) wird zusammen mit etwa 100 ml Wasser in einen 400-ml-Becher
gegeben. Der Becher wird mit einem Uhrglas abgedeckt und mit etwa 10 ml Salzsdure (4.3.3.2) vorsichtig
versetzt. Nachdem das Calciumcarbonat vollstandig gelést worden ist, wird das Kohlenstoffdioxid verkocht.
Nach Abkuhlen der Lésung auf Raumtemperatur wird in einem Messkolben auf 1 000 ml aufgefillt.

4.3.3.13 Calconcarbonsaure-Indikator: 0,2 g Calconcarbonsaure werden mit 20 g wasserfreiem
Natriumsulfat in einer Reibschale intensiv vermahlen.

4.3.3.14 Eriochromschwarz T-Indikator: 1 g Eriochromschwarz T wird mit 100 g Natriumchlorid in einer
Reibschale intensiv vermahlen.

4.3.4 Gerate

4.3.41  Ubliches Laborgerét.

4.3.4.2 Magnetrihrer mit Rihrstabchen.
4.3.4.3 pH-Messgerat mit Glaselektrode.
4.3.5 Durchfiihrung

4.3.51 Bestimmung von CaO

Zur Bestimmung des Calciumoxidgehaltes werden 25 ml (V4) aus dem Messkolben mit der Analysenldsung in
einem 400-ml-Becher mit etwa 150 ml Wasser verdinnt und mit 5 ml Triethanolaminlésung (4.3.3.4) versetzt.

Der pH-Wert dieser Losung wird unter Verwendung eines pH-Meters mit Natriumhydroxidlésung (4.3.3.5) auf
(12,5 £ 0,5) eingestellt. Nach Zugabe von 0,1 g Calconcarbonsaure-Indikator (4.3.3.13) wird unter standigem
Ruhren mit Hilfe eines Magnetrihrers mit der EDTA-LOsung bis zum Farbumschlag von Weinrot nach Blau
titriert. Bei der Titration darf der pH-Wert (12,5 + 0,5) nicht unterschritten werden.
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4.3.5.2 Summenbestimmung von (CaO + MgO)

In einem 400-ml-Becher werden etwa 150 ml Wasser und 25 ml (V2) aus dem Messkolben mit der
Analysenldsung vorgelegt. Nach Zugabe von 5 ml Triethanolaminlésung (4.3.3.4) wird der pH-Wert dieser
Losung unter Verwendung eines pH-Messgerates mit Pufferlésung (4.3.3.10) auf 10,5 eingestellt. Dann
werden etwa 90 % der bei der Calciumoxidtitration nach 4.3.5.1 verbrauchten Menge an EDTA-LOsung
zugegeben. Nach Zusatz von 0,1 g Eriochromschwarz T-Indikator (4.3.3.14) wird die Lésung bis zum
Umschlag von Weinrot nach Blau titriert.

4.3.6 Auswertung und Angabe der Ergebnisse

Der Gehalt der Probe an Calciumoxid, ausgedrickt als Massenanteil CaO in %, wird nach folgender
Gleichung (2) berechnet:

_ 'x 0,04 x 56,08 x ¢ x I3 x100

CaO (4)
V3 x 1000 x m
Dabei ist
14 das Volumen der Aufschlusslésung, in ml;

V1 das Aliquot der Aufschlusslosung zur Titration nach 4.3.5.1, in ml;

V3 der Verbrauch an EDTA-LAsung fiur die CaO-Bestimmung nach 4.3.5.1, in ml;
c der Faktor der EDTA-L6sung nach 4.3.3.11;
m die Masse der Probe nach 4.2.5, in g.

Der Gehalt der Probe an Magnesiumoxid, ausgedruckt als Massenanteil MgO in %, wird nach folgender
Gleichung berechnet:

V' x 004 x 40311 ¢ x (V4 —V3) x 100

MgO 5
g 7y x 1000 X m ®)
Dabei ist
V das Volumen der Aufschlusslésung, in ml;

Vo das Aliquot der Aufschlusslosung zur Titration nach 4.3.5.2, in ml;
V3 der Verbrauch an EDTA-LAsung fiur die CaO-Bestimmung nach 4.3.5.1, in ml;

Vy der Verbrauch an EDTA-L6sung fur die Bestimmung der Summe (CaO + MgO) nach 4.3.5.2, in ml;
¢ der Faktor der EDTA-L&sung nach 4.3.3.11;

m die Masse der Probe nach 4.2.5, in g.
4.4 Bestimmung von Sulfat (ausgedriickt als SO;)

441 Allgemeines

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Sulfatgehaltes in Baukalk.
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4.4.2 Kurzbeschreibung

Die in der Kalkprobe vorliegenden Sulfatverbindungen werden in Salzsaure gelost. Der pH-Wert wird auf 1 bis
1,5 eingestellt, um eine Fallung der Oxide von Eisen(lll) und Aluminium zu verhindern. Der Sulfatgehalt wird
gravimetrisch nach Fallung von schwerléslichem Bariumsulfat mit einer Bariumchloridldsung in der Siedehitze
ermittelt.

4.4.3 Reagenzien

4431  Salzsaure, p (HCI) = 1,16 bis 1,19 g/ml.
4.4.3.2 Salzsaure, verdlinnt, 1+1.

4.4.3.3  Salzsaure, verdinnt, 1+50.

4.43.4 Salpetersaure, p (HNO3) = 1,40 bis 1,42 g/ml.
4.43.5 Ammoniumhydroxidlésung, ¢ (NH4OH) = 25%.
4.4.3.6 Ammoniumhydroxidldsung, verdinnt, 1+16.
4.4.3.7 Bariumchlorid, BaCly - 2H>0.

4.4.3.8 Bariumchloridldsung: in einem Messkolben werden 120 g Bariumchlorid in Wasser zu 1 000 ml
gelost.

4.4.3.9 Silbernitrat, AQNOs.

4.4.3.10 Silbernitratldsung: in einem Messkolben werden 5 g Silbernitrat in Wasser geldst, mit 10 ml
Salpetersaure (4.4.3.4) versetzt und mit Wasser zu 1 000 ml verdiinnt.

444 Gerate

4.4.41 Ubliches Laborgerat.
4.44.2 Heizplatte oder Sandbad.
4443 Muffelofen.

4.4.5 Durchfiihrung

Von dem Probegut werden (1 + 0,1) g auf 1 mg in einen 250-ml-Becher eingewogen, mit 90 ml kaltem Wasser
(3.3) und unter kraftigem Ruhren mit 10 ml Salzsaure (4.4.3.1) versetzt. Die Losung wird vorsichtig im Abzug
auf einer Heizplatte oder einem Sandbad bis knapp unter den Siedepunkt erhitzt und etwa 15 min bei dieser
Temperatur belassen. Durch ein Filter (PorengroRe 2,5 um) wird in ein 400-ml-Becherglas filtriert. Der
Ruckstand wird mehrmals mit kleinen Mengen heilRer, verdinnter Salzsaure (4.4.3.3) ausgewaschen.

Das Filtrat wird mit Wasser auf etwa 250 ml verdinnt; gegebenenfalls wird sie mit Salzsaure (4.4.3.2) oder
Ammoniumhydroxidlésung (4.4.3.6) auf einen pH-Wert von 1 eingestellt. Die Ldsung wird 5 min gekocht. Der
siedenden Lésung werden unter stdndigem Ruhren tropfenweise 10 ml heilRer Bariumchloridldsung (4.4.3.8)
zugesetzt. Die Losung wird weitere 15 min am Sieden gehalten, damit sich der Niederschlag gut ausbilden
kann. AnschlieBend wird im Fallungsgefall auf einer etwa 60 °C warmen Heizplatte Uber Nacht stehen
gelassen. Dabei ist sicherzustellen, dass die Losung nicht eindampft.
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Der Niederschlag wird durch ein feinporiges Filter filtriert (Porengréf3e 2,5 um, Ascheanteil < 0,01%) und mit
siedendem Wasser chloridfrei gewaschen. Hierzu wird mit Silbernitratldsung (4.4.3.10) geprift. Nach dem
Waschen des Niederschlages wird der Ablauf des Trichters mit einigen Wassertropfen abgespuilt. Filter und
Inhalt werden mit einigen Millilitern Wasser gewaschen, die in einem Reagenzglas aufgefangen und mit
einigen Tropfen Silbernitratldsung versetzt werden. Tritt keine Tribung und kein Niederschlag in der Lésung
auf, ist kein Chlorid vorhanden. Anderenfalls ist der Waschvorgang zu wiederholen, bis die Prifung mit
Silbernitrat negativ ist.

Anschlieliend wird das Filter mit Rickstand in einen Platintiegel Ubergefihrt und bei (925 = 25) °C im

Muffelofen bis zur Massenkonstanz gegliuht. Im Allgemeinen reicht eine Glihdauer von 15 min aus, um die
Massenkonstanz zu erreichen.

4.4.6 Auswertung und Angabe der Ergebnisse
Der Gehalt an Sulfat, ausgedrtickt als Massenanteil SO3 in %, wird nach folgender Gleichung berechnet:

0,343 x mq x 100 _ 34,3 x my

m m

803 = 6)

Dabei ist
m1 die Auswaage an BaSOy, in g;

m die Masse der Probe, in g.
4.5 Freies Wasser

451 Allgemeines

Das Verfahren beschreibt die Bestimmung von freiem Wasser in Baukalk. Unter dem Begriff ,freies Wasser"
ist bei Kalkhydrat oder Kalk mit hydraulischen Eigenschaften die dem Produkt anhaftende Feuchte, bei
Kalkmilch oder Kalkteig der Wassergehalt der Suspension zu verstehen.

4.5.2 Prinzip

Beim Erhitzen einer Probe von Kalkhydrat oder Kalk mit hydraulischen Eigenschaften auf (105 + 5)°C oder von
Kalkmilch oder Kalkteig auf (105 + 5)°C, wird das freie Wasser ausgetrieben. Der Massenverlust bei dieser
Temperatur wird bei Kalkhydrat und Kalk mit hydraulischen Eigenschaften als freies Wasser bezeichnet, bei
Kalkmilch oder Kalkteig als der Massenanteil Wasser in der Suspension.

4.5.3 Gerate
4.5.3.1 Ubliches Laborgeréat
4.5.3.2 Trockenschrank, auf (105 £ 5) °C oder (150 £ 5) °C einstellbar (Alternativgerat 1)

4.5.3.3 Automatische Feuchtewaage, einstellbar zwischen (105 + 5) °C und (150 £ 5) °C
(Alternativgerat 2).

4.5.3.4 Analysenwaage, mit Fehlergrenzen von 0,1 mg.
4.5.3.5 Exsikkator mit Trocknungsmittel.
4.5.3.6 unglasierter Porzellantiegel mit Deckel.
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4.5.3.7 Pipette.
4.5.4 Durchfiihrung

4.5.41 Kalkhydrat und Kalk mit hydraulischen Eigenschaften

Von der Probe im Anlieferungszustand werden zwischen (5 £ 0,1) g und (10 = 0,1) g auf 1 mg in einen Tiegel
eingewogen. Die Probe wird entweder im Trockenschrank (4.5.3.2) oder mit der Feuchtewaage (4.5.3.3) bei
(105 £ 5) °C bis zur Massenkonstanz getrocknet. Nach Herausnahme aus dem Trockenschrank ist der Tiegel
mit dem Deckel zu verschlieRen, um eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchtigkeit aus der
Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem Abkuhlen im Exsikkator auf Raumtemperatur wird die
Massenabnahme ermittelt.

4.5.4.2 Kalkmilch und Kalkteig

Die Suspension wird vor der Entnahme eines Probenaliquotes durch Schutteln homogenisiert. Mit Hilfe einer
Pipette werden etwa 20 g entnommen und auf 0,1 mg in ein Glasgefal eingewogen. Die Probe wird entweder
im Trockenschrank (4.5.3.2) oder mit der Feuchtewaage (4.5.3.3) bei (105 £+ 5) °C bis zur Massenkonstanz
getrocknet. Nach Herausnahme aus dem Trockenschrank ist der Tiegel mit dem Deckel zu verschliel3en, um
eine Aufnahme von Kohlenstoffdioxid und Feuchtigkeit aus der Umgebungsluft zu verhindern. Nach dem
Abkuhlen im Exsikkator auf Raumtemperatur wird die Massenabnahme ermittelt.

4.5.5 Auswertung und Angabe der Ergebnisse
Der Gehalt an freiem Wasser ist als Massenanteil H2O in % nach folgender Gleichung gegeben:

_ (m—my)

(H,0)=—x100 (7)
m
Dabei ist
m die Masse der Probe vor dem Erwarmen, in g;

m1 die Masse der Probe nach dem Erwarmen, in g.
4.6 Gravimetrische Bestimmung von Kohlenstoffdioxid (CO,) (Referenzverfahren)

4.6.1 Kurzbeschreibung

Die Probe wird mit Phosphorsaure behandelt, um das vorhandene Carbonat aufzuschlieRen. Das
freiwerdende Kohlenstoffdioxid wird mit einem kohlenstoffdioxidfreien Gas- oder Luftstrom Uber eine Reihe
von Absorptionsrohren geleitet. In den beiden ersten Absorptionsrohren werden Schwefelwasserstoff und
Wasser abgetrennt, in den nachgeschalteten Rohren wird das Kohlenstoffdioxid absorbiert. Zwei
Absorptionsrohre, die jeweils ein grobkdrniges Absorptionsmittel flir das Kohlenstoffdioxid und getrocknetes

Magnesiumperchlorat zur Aufnahme des bei der Absorption entstehenden Wassers enthalten, werden
gewogen, um die Masse des freigesetzten Kohlenstoffdioxids zu bestimmen.

4.6.2 Reagenzien
4.6.2.1  Schwefelsaure, H,SO,, konzentriert, > 98%.
4.6.2.2 Phosphorsaure, p (H;PO3) = 1,71 bis 1,75 g/ml

4.6.2.3 Kupfer(ll)-sulfat (CuS0O,.5H,0)
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4.6.2.4 Gesattigte wassrige Kupfer(ll)-sulfat-Lésung

4.6.2.5 Absorptionsmittel fiir Schwefelwasserstoff

Eine gewogene Menge trockenen Bimssteins mit einer KorngréRe zwischen 1,2 mm und 2,4 mm wird in eine
flache Schale gegeben und mit einem Volumen gesattigter Kupfersulfatlosung (4.6.2.4) bedeckt, so dass die
Masse der Kupfersulfatldsung etwa der halben Masse des Bimssteins entspricht. Die Mischung wird unter
haufigem Ruhren mit einem Glasstab zur Trockne eingedampft. Der Inhalt der Schale wird mindestens flinf
Stunden in einem Trockenschrank bei einer Temperatur von (150 + 5) °C getrocknet. Das feste Gemisch wird
in einem Exsikkator auf Raumtemperatur abgekuhlt und in einer luftdichten Flasche aufbewahrt.

4.6.2.6 Absorptionsmittel fiir Wasser

Getrocknetes Magnesiumperchlorat (Mg(ClO,4),) mit einer Korngréfie zwischen 0,6 mm und 1,2 mm.

4.6.2.7 Absorptionsmittel fiir Kohlenstoffdioxid

Synthetische, mit Natriumhydroxid (NaOH) impragnierte Silikate mit einer Korngréf3e zwischen 0,6 mm und
1,2 mm.

ANMERKUNG Dieses Absorptionsmittel kann gebrauchsfertig bezogen werden.

4.6.3 Gerite

Bild 1 zeigt ein typisches Gerat, das entweder mit einem zylindrischen Druckbehalter, einer kleinen
elektrischen Pumpe oder mit einer passenden Ansaugvorrichtung versehen sein kann, um fir einen
gleichmafigen Gas- bzw. Luftstrom sorgt. Das in das Gerat eintretende Gas (Luft oder Stickstoff) wird zuvor
von Kohlenstoffdioxid befreit, indem es zunachst durch ein Absorptionsrohr oder einen Trockenturm geleitet
wird, in dem sich das Absorptionsmittel fiir Kohlenstoffdioxid (4.6.2.7) befindet. Das Gerat besteht aus einem
100-ml-Destillationskolben (14) mit dreiarmigem Aufsatz. Anschluss (5) ist mit einem Tropftrichter (4)
verbunden, Anschluss (6) mit einem Verbindungsrohr und Anschluss (8) mit einem Wasserkuhler. Der Trichter
und das Verbindungsrohr sind durch ein Y-Stlck (1) miteinander verbunden, wobei das CO2-freie Gas durch
die Verwendung einer Mohr’schen Schelle (2) entweder durch das Verbindungsrohr oder durch den Trichter
strdmen kann.

Nach dem Kuhler (9) wird das Gas durch konzentrierte Schwefelsdure (4.6.2.1) (10), dann durch
Absorptionsrohre, die Absorptionsmittel fur Schwefelwasserstoff (4.6.2.5) (11) und fur Wasser (4.6.2.6) (12)
enthalten, und danach durch zwei wagbare Absorptionsrohre (13) geleitet, die je zu drei Vierteln mit dem
Absorptionsmittel fiir Kohlenstoffdioxid (4.6.2.7) und zu einem Viertel mit dem Absorptionsmittel fir Wasser
(4.6.2.6) geflllt sind. Das Absorptionsmittel fur Kohlenstoffdioxid (4.6.2.7) wird in Bezug auf den Gasstrom vor
das Absorptionsmittel fir Wasser (4.6.2.6) gefillt. Dem Absorptionsrohr (13) wird ein zusatzliches
Absorptionsrohr (15) nachgeschaltet, das ebenfalls die Absorptionsmittel fir Kohlenstoffdioxid und Wasser
enthalt, um das Absorptionsrohr (13) vor dem Zutritt von Kohlenstoffdioxid und Wasser aus der Luft zu
schutzen.
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Legende
1 Y-Stlck 11 Absorptionsrohr mit Absorptionsmittel fir
2 Mohr'sche Schelle Kohlenstoffdioxid (4.6.2.7) fur
3 Absorptionsturm mit Absorptionsmittel Schwefelwasserstoff (4.6.2.5)
4 Tropftrichter 12  Absorptionsrohr mit Absorptionsmittel fur
5 Anschluss des Tropftrichters Wasser (4.6.2.6)
6 Anschluss des Verbindungsrohres 13 Absorptionsrohre mit Absorptionsmittel fir
7 Dreiarmiger Aufsatz Kohlenstoffdioxid (4.6.2.7) und Wasser (4.6.2.6)
8 Anschluss des Wasserkuhlers 14 100-ml-Destillationskolben
9 Kuhler 15 Absorptionsrohr mit Absorptionsmittel fur
10 Waschflasche mit konzentrierter Schwefelsaure Kohlenstoffdioxid (4.6.2.7) und Wasser (4.6.2.6)
(4.6.2.1)

Bild 1 — Beispiel fiir ein Gerat zur Bestimmung des Kohlenstoffdioxidanteils (Referenzverfahren)

Die zu wagenden Absorptionsrohre (13) kénnen z. B. folgende Abmessungen haben:

Abstand der AuRenseiten der Rohrschenkel 45 mm
Innendurchmesser 20 mm
Abstand zwischen dem unteren Teil des Rohrs und dem oberen Teil des Schiliffs 75 mm
Dicke der Rohrwand 1,5 mm

4.6.4 Durchfiihrung

Die Einwaage der Baukalkprobe richtet sich nach dem zu erwartenden CO,-Anteil und ist etwa wie folgt zu
wahlen:

2g bei0% <CO, <2%;
1g bei2% <CO, <5%;
0,5g bei5% <CO, <10 %;
0,3g bei10% <CO, <15%;
0,2g bei15% <CO, <40 %;

0,1g bei40 % <CO, <50 %.
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In einen trockenen 100-mi-Destillationskolben wird die Probe (m) auf 0,000 5 g eingewogen. Der Kolben
wird, wie in Bild 1 dargestellt, mit dem Gerat, jedoch ohne die beiden Absorptionsrohre (13) verbunden. Mit
dem Verbindungsrohr an Anschluss (6) (Abzweig (5), Mohr'sche Schelle geschlossen) wird ein CO2-freier
Gasstrom mit etwa 3 Blasen je Sekunde (Blasenzahler) 15 Minuten durch das Gerat geleitet. Die Mohr‘sche
Schelle wird geldst und die Gaszuleitung vom Trichter (4) abgenommen. 30 ml konzentrierte Phosphorsaure
(4.6.2.2) werden in den Tropftrichter gefillt und die Gaszuleitung wird wieder am Trichter (4) befestigt.

Die verschlossenen Absorptionsrohre (13) werden 15 min im Wa&geraum einer Waage zum
Temperaturausgleich aufbewahrt. Danach wird jedes Rohr gesondert gewogen. Der Gasstrom wird abgestellt
und die Rohre werden, wie in Bild 1 dargestellt, am Gerat befestigt.

ANMERKUNG Die Rohre sind mit Vorsicht zu behandeln, um zu verhindern, dass ihr Gewicht beeinflusst wird, und um
Schaden oder Verletzungen zu vermeiden. Es wird empfohlen, bei diesem Vorgang Schutzhandschuhe zu tragen.

Danach wird der Gasstrom wieder angestellt. Nach 10 min werden die Absorptionsrohre (13) verschlossen,
abgenommen, 15 Minuten in den Wageraum einer Waage gestellt und dann einzeln gewogen. Das
Durchstromen, Abnehmen und Wagen der Absorptionsrohre (13) wird so lange wiederholt, bis die Ergebnisse
von zwei aufeinander folgenden Wagungen eines Rohres um nicht mehr als 0,000 5 g voneinander
abweichen.

Sofern die Massenanderung der Absorptionsrohre (13) groRer als 0,000 5 g bleibt, sind die Absorptionsmittel
in den Rohren (11) und (12) zu erneuern.

Die gewogenen Absorptionsrohre (13) werden, wie in Bild 1 dargestellt, am Gerat befestigt. Der Trichterhahn
wird geodffnet, und die Phosphorsaure (4.6.2.2) tropft in den Destillationskolben (14). Nachdem die Reaktion
abgeklungen ist, wird der Inhalt des Destillationskolbens zum Sieden erhitzt und 5 min schwach siedend
gehalten. Danach lasst man den Destillationskolben auf Raumtemperatur abkihlen, wobei der Gasstrom
aufrechterhalten wird.

Die Absorptionsrohre (13) werden verschlossen, abgenommen und 15 min in den Wageraum einer Waage
gelegt. Danach wird jedes Rohr gesondert gewogen. Die Massenzunahme beider Rohre dient zur
Berechnung des Anteils an Kohlenstoffdioxid.

Das Kohlenstoffdioxid wird nahezu vollstandig im ersten Rohr (13) absorbiert. Ubersteigt die Massenzunahme

im zweiten Rohr (13) 0,000 5 g, so ist das Absorptionsmittel im ersten Rohr (13) zu erneuern, und die Prifung
ist zu wiederholen.

4.6.5 Auswertung und Angabe der Ergebnisse
Der Gehalt an Kohlenstoffdioxid ist als Massenanteil CO2 in % nach folgender Gleichung gegeben:

_(my+my)

CO, % 100 (8)

Dabei ist
m die Einwaage der Probe, in Gramm;
my die Massenzunahme des ersten Rohres (13) nach der Absorption, in Gramm;

m, die Massenzunahme des zweiten Rohres (13) nach der Absorption, in Gramm.
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4.7 Volumetrische Bestimmung von Kohlenstoffdioxid (CO,)(Alternativverfahren)

4.7.1 Kurzbeschreibung

Das in Form von Carbonaten im Baukalk enthaltene Kohlenstoffdioxid wird mit Salzsaure freigesetzt und
volumetrisch bestimmt.

4.7.2 Reagenzien

4.7.21 Salzsaure, p HCI = 1,16 bis 1,19 g/ml

4.7.2.2 Salzsaure, verdunnt, 1 + 1

4.7.2.3 Schwefelsaure, H,SO,4, konzentriert, > 98%.

4.7.2.4 Kupfersulfat, CuSO,

4.7.2.5 Methylrot.

4.7.2.6  Methylrotlésung: 0,2 g Methylrot (4.7.2.5) werden mit Wasser zu 100 ml geldst
4.7.2.7 Natriumsulfat, NaSO,.

4.7.2.8  Sperrflussigkeit: 20 g Natriumsulfat (4.7.2.7) und 5 ml Schwefelsaure (4.7.2.3) werden mit Wasser
zu 100 ml verdiinnt und mit einigen Tropfen Methylrotlésung angefarbt. Die Sperrflissigkeit muss mit CO,
gesattigt sein.

4.7.29  Kaliumhydroxidldsung, ¢ (KOH) = 50 %.
4.7.2.10 Calciumcarbonat, CaCOs3, bei (200 + 10) °C zur Massenkonstanz getrocknet

4.7.3 Gerate

Das Gerét ist in Bild 2 dargestellt.
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