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determinacion volumétrica de la silice en

Doctor en Ciencias Quimicas. Jefe del Departamento de Fisica y

Perito Industrial Quimico. De 13’ Seccion de Anilisis

Se describe un método volumétrico para la determinacié
silice en el cemento portland, basado en la precipitacion de la
silicato potdsico, hidrdlisis de esta sal insoluble en las condig
valoracion del dcido fluorhidrico liberado, con una disolucion ¢

El método da valores reproducibles con muy escasa disper:
entre los valores mds dispares de series de diez determinacio:
misma muestra por el mismo operador, son del orden de la tole;
mas A. S. T. M. (método gravimétrico) para valores de un mism
nidos sobre una muestra. La diferencia enire cualesquiera of;
las series, o entre uno cualquiera de ellos y la media corres:
serie, es muy inferior al margen de tolerancia de la A. S. T.

Finalmente, entre el valor gravimétrico segin el método de
v los valores volumétricos obtenidos por el método descrito,
eriste una concordancia aceptable.

1. Introduccién

El factor tiempo tiene una importancia decisiva en el control industrial de producciones con-
tinuas, y tanto mas si éstas son de gran volumen. Por ello, los métodos de andlisis quimico que
se siguen en los laboratorios de las empresas industriales deben ser, dentro de un determinado
margen de precisién garantizado, lo mds simples y rdpidos posible. Sélo asi permiten, de una
manera eficaz, introducir a su debido tiempo en el proceso de fabricacion las variaciones o co-
rrecciones necesarias, segin las circunstancias aconsejen, y a la vista de los datos analiticos de
control, para lograr una uniformidad en la calidad del producto obtenido.

En el caso del cemento portland y de los crudos y materias primas utilizados en su fabri-
cacién, es preciso conocer en cada momento sus caracteristicas quimicas. El andlisis completo
de cualquiera de estos materiales, hecho aisladamente por los métodos cldsicos adoptados por las
Normas, los cuales incluyen en general procedimientos gravimétricos, suele ocupar dos jornadas
de trabajo.
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De agui que tenga el mayor interés téenico la puesta a punto de métodos sencillos y rdpidos
para la ejecucidn de las tareas analiticas de contrel. Tales condiciones se dan. en general, en los
métodos volumétricos.

El conacimiento del anilisis completo de un cemento, incluidos los llammados componentes
menores del mismo, es siempre interesante. Pero lo es particularmente el conocimiento de los
valores analiticos correspondientes a los componentes mayores, entre los cuales se encuentran
la cal, la silice, la alimina y el dxido férrico, puesto que cn ellos se basa €l cdleulo de Ja com-
posicién potencial del conglomerante.

La cal puede determinarse por gravimetria o, alternativamente (1), por volumetria. El dxido
térrico y la alimina se suelen determinar en conjunto gravimétricamente, y el dxido férrico vo-
lumétricamente, halldndose la alimina por diferencia. Recientemente se ha establecido un mé-
todo (2) por el que el oxido férrico y la alimina se determinan en conjunto volumétricamente
por complexometria y el oxide férrico por volumetria. Resulta asi la aliimina igualmente por
diferencia, pero el procedimiento es mucho mas eémodo y répido e igualmente preciso que el
gravimétrico. ~ r

La silice es, en orden de abundancia, el segundo de los componentes del cemento después de
la cal. Su determinacidn es lenta y complicada por los procedimientos cldsicos de insolubiliza-
cién (3), por o cual se ha intentado acelerar éstos y facilitar dicha insolubilizacién de diversas
maneras (4) y (5).

En general, se ha prestado gran atencidn a los procedimientos analiticos aplicados a los silica-
tos (6) v son numerosos los intentos de abreviar el andlisis de los materiales silicatados, particu-
larmente minerales y rocas (7).

En el caso de otros materiales silicoaluminosos, tales como los refractarios de este tipo (8).
se ha tratado también de acelerar vy facilitar la determinacion de la silice ahorrando la calcina-
cidn, pero sin abandonar el procedimiento gravimétrico. Para ello se procede por fusion con sosa,
ataque con 4cido clorhidrico, adicién de molibdato aménico y precipitacién con quinoleina del
cido silico-molibdice complejo formado; el precipitade se filtra, deseca y pesa (9) y (10).

El empleo de molibdato amdnico, asi como el de azul de molibdeno como reactivo (11), per-
mite también la determinacién colorimétrica de silice en silicatos y cementos (12). Se han utili-
zado incluso los mwolibdatos de base orgénica para la determinacidn del silicio (13) y (14).

Entre los métodos fisicoquimicos no faltan los espectroquimicos aplicables a la determinacién
de silice en silicatos (15), asi como los polarogréficos (16) y los micrométodos (14).

Especial atencion se ha prestado a la determinacidn de silicio o silice en materiales que con-
lienen flior (fluosilicatos) (17) o fésforo (18), o bien han side descompuestos por 4cido fluor-
hidrico (19), por las pérdidas que se ocasionan y los errores por defecto a que induce.

También en el caso de la silice se ha inlentado, y al parecer con éxito, la determinacion vo-
humétrica (20}, particularmente en el caso de vidrios, arenas y silicatos en general, siendo el
punto de partida de estos intentos los trabajos de Sajo (21). continuados por Voinoviteh (22),
Maxwell y Budd (23} y Louvrier (24}.
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Los métodos volumétricos (alcalimétricos) se han aplicado incluso a la determinacién de sfli-
ce en crudos de cemento, clinker y cemento (25), (26), (27) v (28).

No' se tienen antecedentes de que tales procedimientos hayan sido utilizados en nuestro
pais, concretamente para el control de materias primas y productos acabados, tanto en la industria
de los conglomerantes hidraulicos y de la conshruceidn como en los laboratorios oficiales dedi-
cados al estudio e investigacion de estos materiales.

Se intenta en este trabajo dar a conocer un procedimiento volumétrico rdpido para la deter-
minacién de la silice en €l clinker y en el cemento portland, y demostrar, con datos originales
relativos a los materiales espafioles, que la rapidez no es la Unica ventaja del método, puesto
que la precision del mismo es comparable a la del gravimétrico convencional preconizado por
las normas A.8.T.M. {29).

2. Fundamento del méfodo
El método, tal como lo establecio Sajo (21), consiste en:
@) Precipitacién cuantitativa de la silice en forma de fluosilicato potdsico, segin el esquema:
8i0,= -+ 6F~ + 2K+ + 8H* = S8iF K, 4+ 3H,0 |

Esta precipitacion debe hacerse en medio dcido y con un exceso de iomes potasio, en cuya
presencia es insoluble el fluosilicato formado.

b) Filtracidn, lavado hasta eliminacidn de todo el 4dcido, e hidrdlisis del precipitado con agua
caliente, segiin el esquema:

SiF K, + 3H,0 = SiO,H, + 2FK + 4FH

El lavado debe hacerse con una disclucién acuosa al 50 9% de etanol de 96 grados, saturada de
cloruro potasico. La insolubilidad del precipitado es mayor en medio aleohélico.

¢) Valoracion con hidroxido sédico del acido fluorhidrico liberado por la hidrdlisis:
4FH -+ 4NaOH = 4FNa + 4H,0

Como se ve por las reacciones anteriores, la equivalencia es de cuatro moles de hidréxido
sodico por cada mol de silice S5i0..

En esta valoracién se utiliza fenolftaleina como indicadeor.

Se adoptd el métedo operatario expuesto, teniendo en cuenta, ademis de las indicaciones
de Sajo (21), algunas de las sefialadas en el trabajo de Louvrier y Voinovitch (24).
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3. Parte experimental

Por el método descrito se han analizado cementos nacionales y extranjeros, elegidos de tal mo-
do que sus contenidos de Si0O, fuesen distintos y cubriesen pricticamente el margen de valores de
dicho componente en los citados materiales.

Se eligieron como valores extremos del tanto por ciento de $i0, en los cementos, 20 y 24 apro-
ximadamente, y se consideré un valor intermedio del orden del 22 2.

Se efectuaron en todos los casos ensayos dobles: uno de determinacion de SiQ, por insolubili-
zacion, siguiendo el método cldsico gravimétrico de las Normas espafiolas para andlisis de cemento
portland, sustancialmente en consonancia con el método de la A. 8. T. M. {80); otro, empleando
el método deserito, con las particularidades que se detallan en 3.1.

8.1. Detalles del método adoptado.

En los primeros intentos de adaptacién del método a la determinacidn de silice en €l cemento
portland, se procedié atacando la muestra con 4cido clorhidrico concentrado y precipitando acto
seguido la stlice en forma de fluosilicato potasico, por adicidn de 4cido fluerhidrica y cloruro pota-
sico en exceso.

Operando de esta manera se obtenian resultados por exceso, en comparacidén con los valores
hallados por el procedimiento gravimétrico cldsico de insolubilizacién, segin el cual el residuo
insoluble en una disolucion caliente de carbonato sodico al cineo por ciento se descuenta del total
insolubilizado en medio clorhidrico, considerindose el resto como silice soluble.

Se pensd que estos resultados altos pedrian ser debidos a un ataque parcial del residuo insolu-
ble por €] 4cido fluorhidrico en exceso existente en el momento de la precipitacién. Para eludir este
inconveniente, se verifico la precipitacion del fluosilicato potésico en los liguidos resultantes de fil-
trar el residuo insoluble y de tratarlo después con una disolucién de carbonato sédico al cineo por
ciento, tal como se hace en el método cldsico para obtener lo que segiin dicho método se considera
coma verdadera residuo insoluble.

Procediendo en estas condiciones se logra que los resultados obtenidos por el método volumé-
trico concuerden con los hallados por el gravimétrico, tanto como los de éste concuerdan entre si.

En vista de ello se adoptd el siguiente procedimiento operatorio:

Se pesa un gramo de cemento y se coloca en una capsula de porcelana o en un vaso de vidrio de
100 ml de capacidad. Se afaden 25 ml de agua destilada fria y 5 ml de dcido clorhidrico concen-
trado (d = 1,19). Se cubre el vasa con un vidrio de reloj y se calienta en bafio maria, removiendo
con frecuencia el contenido con una varilla de vidrio para deshacer los grumos hasta que el ata-
que de la muestra sea total,

Se diluye con unos 20-25 ml de agua destilada y se deja en digestidn sobre el bafio marfa du-
rante 15 minutos.

Se filtra en caliente y se lava el residuo 4 4 5 veces con pequefas cantidades de agna destilada
y caliente, recogiéndose el filirado vy las aguas de lavado en un matraz aforado de 100 ml.
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El {iliro con el residuo se pasa al recipiente —capsula o vaso— en que se ha efectuado el ataque,
se ariaden 80 ml de disolucion de earbonato sédico al cinco por ciento y se mantiene a temperatura
préxima a la de abullicidon durante 15 minutos.

Se filtra y se lava el residuo 4 6 5 veces con agua destilada y caliente, se vierten sobre el filtro
unas gotas de 4cido clorhidrico (1 : 9) y se sigue lavando con agua caliente—otras 4 6 5 veces—
hasta que el agua de lavado no da reaccion sensible de cloruros. El filtrado y las aguas de lavado
se recogen en un vaso de 250 m] de forma baja.

El residuo retenido por €l filtro constituye la parte insoluble del cemento,

Hasta aqui el procedimiento es el mismo que se utiliza para la determinacion del residuo insolu-
ble del cemento portland por el método cldsico (30).

El vaso de 230 ml. con su contenido. se cubre con un vidrio de reloj para evitar pérdidas por
salpicadura y, con ayuda de una varilla de vidrio, se afiaden 2 é 3 ml de 4cide clorhidrico concen-
trado (d == 1.19) para neutralizar ¢l carbonato sidico.

Se calienta suavemente para facilitar la reaccién, y cuando ha cesado el desprendimiento de
CO, se lava el vidrio de reloj con agua destilada, sobre el vaso. y el contenido de éste se concen-
tra hasta un volumen que permita su inclusion en el matraz aforado de 100 ml en que se recogidé
el filtrado y los lavados del ataque con dcido clorhidrico.

De este matraz, después de enrasar y homogeneizar el contenido, se toman 50 ml para la deter-
minacion de la silice. El resto del liquido puede servir para determinar el contenido de tridxido
de azuire del cemento, tal como se hace segin el método clisico (30).

Los 50 ml de liquido se pasan a un vaso de material plastico resistente al acido fluorhidrico
(polietileno), y se afiaden 10 ml de dcido clorthidrico concentrado (d = 1,19). Se agita con una va-
rilla de material plastico de la misma clase y se enfria el liquido introduciendo el vaso en agua
cireulante, pueste que la precipitacion del fluosilicato potasico debe hacerse a la temperatura
ambiente (alrededor de 18°C).

Se afiaden 1,5 ml de acide fluorhidrico (40 %), se agita y, a continuacidn, se afiade cloruro
polasico sélido pulverizado, hasta saturacion del liquido, procurando que quede un exceso de un
gramo de sal sélida, aproximadamente.

Se agita durante un minuto, se deja sedimentar el precipitade formado y se liltra el liquide.
Para ello se puede emplear un papel Schleicher y Schiill ndmero 589" banda negra, ¢ Albet mi-
mero 238, adaptado a un embudo Buchner de forma que cubra las paredes y sobresalga algo de
los bordes del mismo. Tiene esto por objeto {iltrar con vacio —pues, de lo contrario, la filtracion
es demasiade lenta— y evitar pérdidas de precipitado. Antes de comenzar la filtracién debe hu-
medecerse el papel de filtro con la disolucidn de lavado. El frasco de suecién donde se recoge el
filtrado puede cubrirse interiormente con una capa de parafina o de cera de abejas para evitar
un posible ataque del dcido fluorhidrico sobre las paredes.

Una vez pasado todo el precipitado y el exceso de cloruro potasico al embudo, se lava hasta
climinar toda traza de acidez. Es conveniente doblar hacia el interior det embudo el borde sobre-
saliente del papel de fltro, a fin de poderlo lavar bien y arrastrar los restos de acido que, de no
hacerlo asf, sin duda quedan relenidos, vy que serian motivo de errores por exceso en el valor
hallado para la silice.
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Se considera bien lavado el filtro con su contenido, cuando el liquido que filtra no decolora
una disolucién de sosa con la alcalinidad precisa para dar un tinte débilmente rosado con una
gota de fenolftaleina, o si presenta reaccién neutra frente a un papel indicador de pH con sufi-
ciente sensibilidad.

El liquide de lavado es una disolucién saturada de clorura potdsico en una mezcla a partes
iguales en volumen de aleohol etilico y agua destilada.

Se pasa el filtro con el precipitade a un matraz Erlenmeyer de 500 ml que contiene 300 ml
de agua destilada y hervida, a punto de ebullicidn, a la que previamente se han afiadido 4 6 5
gotas de indicador {disolucién alcohélica de fenolftaleina al 1 %) y las gotas necesarias de la
disolucion de valoracion (hidréxido sédico de normalidad y factor conocidos) para que el liquido
tome un tinte débilmente rosado. El filtro debe estar bastante enjugado y el matraz conviene que
sea de tal forma que el agna puesta en él presente la mixima superficie libre y el minimo es-
pesor en relacién con su volumen. Esto es a fin de evitar que, al sumergir el filtro en el agua,
el vapor-de alcohol que se desprende tumultuosamente pueda arrastrar liquido fuera del matraz.

Se agita enérgicamente el filtro con el precipitado, en el seno del liquide, y se determina el
dcido fluorhidrico de éste, liberado por hidrélisis, mediante una disolucién valorada de hidréxi-
do sédico. Debe utilizarse para ello una bureta de pico y llave en codo, con objeto de evitar
que reciba directamente el vapor que se desprende del matraz,

La hidrdlisis del precipitado ha de hacerse a temperatura muy préxima a la de ebullicion, y
la valoracién debe ser inmediata,. antes de que el liquido comience a enfriarse.

Conviene de vez en cuande, y sobre todo si se cambia de reactivo, efectuar un ensayo en
blanco.

Respecto de la normalidad de la disolucidén de hidrdxido sédico para la valoracion, véase lo
indicado en 8.2,

El factor de la disolucién se determina por contraste frente a ftalato acido de potasio, toman-
do como valor la media de los de tres determinaciones concordantes llevadas a eabo del mado
siguiente: Se pesan tres muestras de un gramo cada una, aproximadamente, y se pasan a sendos
vasos de 250 ml de capacidad, de forma alta. Se afiade a cada uno 50 ml de agua destilada y her-
vida, a una temperatura de 40-50°C. Se agita hasta disolucién del ftalato, se afiaden 2 é 8 gotas
de fenolftaleina y se valora con la disolucién de sosa preparada. A 204216 gramos de ftalato
dcido de potasio corresponden 40,005 gramos de hidréxido sddico.

La equivalencia entre la sosa gastada y la silice que se determina, deducida de las reaccio-
nes expuestas en el apartado 2, es la siguiente:

1 ml de disolucion de NaOH 0,5 N equivale a 000751 ¢ de SiO,.
1 m] de disolucidn de NaOH 025 N equivale a 0.00375 g de SiQ,.

El tanto por ciento de silice en el cemento analizado viene dado. por lo tanto, por la siguien-
te expresion:
V.N.§
510, % = 1,902 ———,
P
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en la que V es el volumen gastado de sosa; N y f, la normalidad y factor de la misma, y P, el
peso de la muestra de cemento. Si la sosa es 05N ¢ 0.25N. en cada caso se tiene:

V.f | V.f
Si0, % = 0,751 ——— y Si0, G5 = 0.3755 ——
P P

3.2. Resultados.

Se determino la silice en cuatro cementos portland, tanto por el método gravimétrico cldsi-
co (30), como por el velumétrico que se propone.

Los resultados del métode gravimétrico en cada cemento son la media de los de tres deter-
minaciones, en los que la diferencia entre los extremos es inferior a la maxima de 0,24 tolerada
por las mormas A. S. T. M. para valores obtenidos por un mismo operador (29). Cada dos de
los tres valores diferian, ademds, en menos de 0,16, que es la tolerancia maxima de dichas nor-
mas para los valores hallados también por un mismo operador.

Con el método volumétrico se hicieron series de diez determinaciones para cada uno de los
cuatro cementos estudiados. Los resultados se indican en el cuadro 1.

Si se toma como valor de referencia el gravimétrico medio de cada cemenio y se calculan
las diferencias de los resultados volumétricos con dicho valor, y se tiene en cuenta que la dife-
rencia mdxima tolerada por las normas A. 5. T. M. para dos valores obtenidos por un mismo
operador sigutendo el método clasico es de 0,16, se pueden apreciar los siguientes hechos:

En primer lugar, que el método volumétrico da, al parecer de una manera sistematiea, resul-
tados por exceso con relacion al gravimétrico para valores bajos del contenido de silice, y resul-
tados por defecto para valores altos de la misma. Para valores intermedios hay tendencia a resul-
tados por exceso, si bien la tendencia es tanto menor cuanto mis se eleva el contenido de silice.

En segundo lugar, que los casos en que las diferencias entran dentro de la tolerancia de las
normas A. S. T. M. son mias numerosos cuando los valores de la silice son intermedios o altos
{un caso para el cemento 1, siete para el 2, ocho para el 3 y seis para el 4).

En tercer lugar, que las medias de las diferencias encajan en la tolerancia de las normas
A. 8. T. M. en los casos de los cementos 2, 3 y 4 (en el mismo limite para el cemento 4).

Finalmente, que las diferencias enire los valores extremos obtenidos por el método volumé-
trico se salen en tedos-los casos del margen de. tolerancia de lag normas A. S. T. M. para dos va-
lores de un mismo operador. También rebasan, salvo en el caso del cemento nimero 4, el va-
lor 0,24, que es la diferencia mdxima tolerada entre valores extremos de tres determinaciones de
un mismo operador siguiendo el método gravimétrico.

Estos resultados indican que el método volumétrico, al menos en la forma en que se ha apli-
cado, no esta a la altura del gravimétrico cldsico. :

Se tratd, por ello, de darle una mayor precisién con objeto de poder encajar los resultados den-
tro de las tolerancias admisibles; para lo cual se efectud, con los mismos cementos, una segunda
serie de otras diez determinaciones en cada caso. En esta ocasion se redujo a la mitad (0,25N) la
concentracién del hidréxido sédico utilizado en la valoracién del 4cido fluorhidrico liberado en
la hidrdlisis,
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Los resultados de esta segunda serie de determinaciones se exponen en el cuadro 2. en el
((ue no constan los relativos al cemento niimero 4 por falta de muestra del mismo.

Repitiendo las consideraciones hechas a propdsito del cuadro 1, son observables los mismos
hechos en los valores del cuadro 2, con las salvedades siguientes:

La primera, que excepto dos diferencias en el caso del cemento niimero 1, las restantes estdn
dentro de la tolerancia de las normas A. S. T. M. para dos valores de un mismo operador siguien-
do el método gravimétrico.

La segunda, que las medias de las diferencias encajan en la tolerancia de las normas A. S. T. M.
en todos los casos.

La tercera, que las diferencias entre los valores extremos obtenidos por el método volumé-
trico son inferiores en todos los casos a las maximas admisibles entre valores extremos de tres
determinaciones de un mismo operador siguiendo el método gravimétrico.

No se observa tan claramente el hecho de que las diferencias tiendan a ser casi siempre po-
silivas, aunque sigan predominando éstas sobre las negativas, particularmente cuando el conte-
nido de silice de los cementos analizados es bajo.

Parece a primera vista que pudiera tratarse de un error sistemdtico inherente al método.
Ahora bien, como los resultados de los cuadros 1 y 2 corresponden a un mismo operador, se re-
pitieron cinco andlisis volumétricos con cada uno de los cementos 1, 2 y 3 por parte de un se-
gundo operador. En este caso se obtuvieron los resultados del cuadro 3.

En él se aprecia que las diferencias salen con signo al azar, si bien predominan algo las de
signo positivo, aunque en valor absoluto son, en todo caso, insignificantes y perfectamente ad-
misibles.

siones

e introducir un método analitico volumétrico para la determinacion de la silice en
ecnologico del cemento portland,

Las ventajas del método estriban en su mayor sencillez y en el considerable ahorro de tiem-
po. Ademds, el grado de precision que con él se alcanza en los resultados es analogo al de los
métodos gravimétricos cldsicos preconizados por las normas de mayor curso.

El método, basado en la precipitacién de la silice en forma de fluosilicato potasico, hidrolisis
del mismo y valoracién con sosa del dcido fluorhidrico liberado, ahorra las enojosas y repetidas
evaporaciones del procedimiento gravimétrico, asi como las calcinaciones y pesadas, y permite
reducir considerablemente la duracién del andlisis total de un cemento y, en particular, la de
la determinacion de la silice.

El interés que estas ventajas representan para los laboratorios de control de fabricacion es
bien evidente,

© Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc) http://materconstrucc.revistas.csic.es



Si0. %

1 2 3 4
Vol. Dif, Grav. Vol. Dif, Grav. Vol. Dif, Grav. Vol. Dif.
19,90 + 0,04 20,31 — 0,24 22.1% —0,15 2410 —0,29
20,03 + 0,17 20,33 — 0,22 22,26 — 0,06 2410 —0,29
20,04 + 0,18 2046 —0,09 22,28 — 0,04 24,17 — 0,22
20,11 + 0,25 20,57  + 0,02 22,30 —0,02 24,18 —0,21
20,11 —+ 0,25 . 20,57 + 0,02 . 22,33 + 0,01 & 24,25 —0,14
20,12 40,26 8 2064 4009 & 223 4003 & 2426 —0,13
20,18 + 0,32 =2 20,66 + 0,11 £l 22,46 + 0,14 P 24,28 —0,11
20,19 + 0,33 20,69 + 0,14 22,46 + 0,14 2430 —0,09
20,23 + 0,37 20,70 + 0,15 22,58 + 0,26 2431 — 0,08
20,23 40,37 20,77 40,22 22,60 -+ 0,28 2431 —0,08
20,11 + 0,25 20,57 -+ 0,10 22,38 -+ 0,06 24,23 — 0,16
— 0,33 - 0,46 — 0,43 —_ 0,21
§i0. %
1 ] 3
Grav.  Vol, Dif. Grav.  Vol. Dif. Grav.  Vol. Dif.

19,87 + 0,01 20,40 —0,15 22,23 — 0,09

19,90 + 0,04 20,45 —0,10 22,27 — 0,05

19,90 + 0,04 20,50 — 0,05 22,29 — 0,03

© 19,91 + 0,05 20,50 — 0,05 22,31 —0,01

o 1994 +008 8 2052 —003 & 2233 +0,01

— 19,98 + 0,12 =) 20,54 — 0,01 53‘ 22,40 + 0,08

20,02 40,16 N 20,54 —0,01 22,40 + 0,08

20,02 + 0,16 20,57 -+ 0,02 22,44 + 0,12

20,07 + 0,21 20,57 -+ 0,02 22,46 +0,14

20,07 + 0,21 20,60 -+ 0,05 22,46 + 0,14

19,97 + 0,11 20,52 — 0,03 22,36 140,04

— 0,20 — 0,20 — 0,23

Si0. %
1 2 3
Grav. Vel. Dif. Grav. Vol. Dif. Grav. Vol. Dif.

19,71 —0,15 20,59 + 0,04 22,25 — 0,07

19,84 — 0,02 20,59 + 0,04 22,32 0,00

19,86 0,00 20,60 -+ 0,05 22,33 + 0,01

19,88 + 0,02 20,62 + 0,07 22,41 + 0,09

3 19,89 + 0,03 3 20,65 + 0,10 g_ 22,44 + 0,12

Z 198  —002 & 2061 +006 & - +0,03

— 0,18 0,06 — 0,19 i
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