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Cristallografia. — Determinazioni d i costanti reticolari dall’an
golo d i equi-inclinazione ^ . Nota ((*) **} di E gizio C orazza, presentata 
dal Socio G. Carobbi.

Summary. — A method is given for determining the lattice parameter along the 
Weissenberg rotation axis, for non-triclinic crystals. The lattice constant is derived for each 
layer from the equi-inclination formula, the p. angle being precisely settled on the basis of 
the deviations from linearity of the « central » lattice lines.

Besides, a method for enhancing the misalignment of the crystal is given, which uses 
oscillation photographs of the highest recordable layer line. In this way it is possible to measure 
practically the double of the tilt angle.

Il presente m etodo consente la determ inazione della costante reticolare 
lungo l ’asse di rotazione di un  cristallo avente sim m etria superiore a quella 
triclina, senza variare la sua posizione una volta che sia m ontato al gonio
m etro di W eissenberg.

L a caratteristica di questo metodo, a differenza degli altri in uso, è il poter 
prescindere da m isure di lunghezza, eseguendo una  volta per tu tte  la ta ra 
tu ra  del cerchio orizzontale dell’apparecchio con una sostanza standard. 
Particolarm ente utile risulta a questo riguardo l ’uso del n itrato  di piombo, 
il quale (cubico) ha una costante reticolare a =  7,8246 Â  [1], e perm ette 
quindi la registrazione di un  buon num ero di stratolinee con il m etodo del- 
l ’equi-inclinazione. N on dovendo eseguire m isure di lunghezza sui fotogrammi, 
nel presente m etodo non si deve tener conto delle deform azioni che subisce 
la pellicola duran te e dopo lo sviluppo, della doppia em ulsione della stessa 
e quindi del suo spessore, ed infine del raggio della cam era.

M eto d o  d i  c e n t r a g g io .

Per poter effettuare questo tipo di fotogram m i, dalle prove condotte 
è em ersa la necessità di centrare l ’asse cristallografico di rotazione con una 
precisione notevole, superiore a quella ottenibile con fotogram m i di cristallo 
oscillante sul livello zero, come è pratica comune per tu tti i centraggi all’appa
recchio di W eissenberg. Questo anche perché il lim itarsi all’esame dello strato 
zero non perm ette uno sfruttam ento adeguato della precisione delle slitte 
cilindriche delle testine goniom etriche, le quali perm ettono norm alm ente la

(*) Lavoro eseguito presso la Sezione di Firenze del Centro Nazionale di Cristallografia 
del C.N.R., Istituto di Mineralogia dell’Università.

(**) Pervenuta all’Accademia il 30 agosto 1967.
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le ttu ra  dei 20' o dei io '. Per la m aggior precisione è risultato  perciò molto 
utile, oltre che di a ltre ttan ta  facilita pratica, il centrare il cristallo (preventi-
vam ente aggiustato con i norm ali oscillanti sul livello zero) per mezzo di foto
gram m i, anch essi di cristallo oscillante, effettuati sul livello più distante da 
quello equatoriale. A differenza dalle norm ali riprese, si è fatto  uso dello 
schermo cilindrico di stratolinea; una sottile striscia di pellicola (2 X 13 cm) 
avvolta in carta nera o foglio di allum inio è sta ta  disposta d irettam ente sulla 
fessura dello, schermo, e ten u ta  in posto sem plicem ente con due elastici o 
con una m olla p ia tta  di acciaio.

Il fotogram m a che si ottiene è lim itato in larghezza dall’apertura, regola
bile, della fessura dello schermo cilindrico, del quale resta netta  l ’om bra, in 
contrasto con la striscia ,cen tra le  d ivenuta grigia per effetto della radiazione 
diffusa. Nel mezzo dell’im m agine della fessura dello scherm o appare la s tra to 
linea prescelta, della quale si possono m isurare con i norm ali m etodi gli sco
stam enti da ll’andam ento  rettilineo.

Fig. i. -  Amplificazione dell’errore in funzione di v.

Come si può vedere nella fig. 1, viene in questo modo esagerato l ’angolo 
di disorientam ento del cristallo, amplificando la deviazione angolare e dell’asse 
dello stesso ad un  valore § ricavabile dalla stessa figura:

ter § =  tg £(I + tg2 v) .
® I — tg2vtg2e

Poiché in p ratica si t ra tta  di angoli s piccoli, il denom inatore si può approssi- 
m are ad I, essendo tg2s trascurabile; ne risu lta che per un  errore angolare s 
costante (del cristallo e della stratolinea equatoriale), l ’angolo m isurato su 
un  fotogram m a di strato linea superiore sarà tan to  più esagerato quanto  m ag
giore è l ’angolo v. In fa tti ciò che interessa è di avere il più alto possibile l’angolo 
v, senza che la tecnica di ripresa in sé abbia una particolare im portanza, tan to  
che potrebbe essere preferibile la geom etria di « raggio norm ale » se non vi 
fosse l ’inconveniente dell’allungam ento delle m acchie che cresce proporzional-

7. — RENDICONTI 1967, Voi. XLIII, fase. 1-2.
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m ente a tg  v ; è perciò preferibile usare la tecnica dell’equi-inclinazione, in quanto 
è quella che offre il m iglior compromesso fra 1’altezza v del livello sull’equa
tore e l ’allungam ento delle macchie, sem pre presente m a molto più ridotto 
che con gli altri m etodi.

In  particolare, facendo l ’esempio di un  errore s di i°, si avrà u n ’amplifi
cazione di tale angolo ad un  valore S — 20 per un  angolo v di circa 450, m entre 
si raggiunge u n  § di 2,5° per u n  v di circa 50°, angoli ben raggiungibili con i 
m oderni goniom etri, i quali perm ettono inclinazioni fx di oltre ±  500.

M isu r a  d e l l a  c o s t a n t e .

Q uando l’angolo del goniom etro differisce anche di piccole quantità 
dall’angolo di equi-inclinazione, i riflessi aventi piccola coordinata T  (le 
notazioni in questo articolo sono le stesse che in Buerger [2]) si trovano fuori 
dalla posizione corretta, portando così un  errore nel fattore di Lorentz. In  
particolare le stratolinee « centrali » (T =  2 co per la m aggior parte  degli s tru 
m enti) risu ltano scostarsi dalla form a rettilinea come nella fig. 164 di Buerger: 
nel caso in  cui l ’angolo di posizionam ento del goniom etro sia maggiore di

Fig. 2. -  Andamento delle stratolinee « centrali » per un angolo (x rispettivamente troppo
piccolo, corretto, troppo grande.

quello di equi-inclinazione si ha cos (x >  cos v, cioè si tende verso la geo
m etria detta  di «cono piatto»; viceversa per angoli m inori di quello di equi- 
inclinazione, per i quali cos [x <  cos v, ci si avvicina verso il caso del « raggio 
norm ale ». È  da notare che per uno scostam ento infinitesimo dalla condizione 
di equi-inclinazione (cos fx =  cos v) il punto d ’intersezione fra la re tta  Y =  o 
e la curva d  ~  o (che nell’equi-inclinazione coincide con Y =  2 co) si sposta 
della q uan tità  finita co =  ±  90°, ed è su questo che si basa la sensibilità del 
m etodo (fig. 2).
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Dalle figg. 132, 160 e 164 di Buerger (dalle quali è derivata  la fig. 2) 
si nota che al variare dell’inclinazione è pure variabile la pendenza del flesso 
delle stratolinee centrali nel punto  di intersezione con la re tta  T  =  o (punto 
di incidenza del raggio diretto). Sarebbe però quanto  m ai disagevole fare la 
m isura della pendenza di tale flesso in una zona che spesso per ragioni s tru 
m entali è in om bra e dove i riflessi sono quanto m ai radk

Sayre [3] ha dato una correzione quan tita tiva  per risalire al [i corretto, 
dagli scostam enti dei riflessi dalla linea retta:

£
d[L =  y~diù  ,

la quale può ritenersi sufficientemente precisa per angoli piccoli, come accade 
praticam ente.

Come notato da Sayre, per i fotogram m i di orientazione è conveniente 
restringere il più possibile il cam po di traslazione della pellicola in m odo da 
raccogliere solo pochissimi riflessi della stratolinea centrale interessata: norm al
m ente sono sufficienti tre -q u a ttro  riflessi, oppure solo due quando si ricorra 
all’uso di una sagom a trasparen te  che abbia tracciate le rette Y = o  e 
Y =  2 cù. Con u n  num ero m olto piccolo di fotogram m i (2 —  3 in m edia) e con 
pose brevissime (pochi m inuti) si arriva a rendere pressoché perfetto Pallinea
m ento dei riflessi. È opportuno estendere le m isure a tu tte  le stratolinee regi
strabili con l ’apparecchio, allo scopo di disporre del massimo num ero di dati, 
ed anche perché si ha una m aggiore precisione del m etodo per stratolinee alte, 
come è evidente dalla relazione che regola l ’equi-inclinazione (Buerger, 
pag. 293):

( i)  [X, =  sin-1 ( ! )  •

Poiché la m aggior parte  degli apparecchi com m erciali ha il cerchio oriz
zontale diviso in gradi, con due noni che dànno il decimo (6 m inuti), è 
possibile contenere l ’errore di le ttu ra entro qualche m inuto prim o. L ’errore 
sulla costante reciproca risulta:

dX, =  2 cos p d\L ,

cioè facendo il caso favorevole di una costante di io  A, e di u n  errore d[i 
di 3' sul io 0 livello, l ’errore sulla costante risulta 0,007 A.

U n a volta che per ogni livello si sia trovato  il p di equi-inclinazione, e lo 
si sia corretto degli errori strum entali in base alla ta ra tu ra  del cerchio, si 
risale im m ediatam ente alla costante reticolare sull’asse di rotazione per mezzo 
della form ula (1) sopra riporta ta .

t)a i vari valori della costante così o ttenuti si può risalire ad un valore 
medio, attribuendo a ciascuna determ inazione u n  peso crescente al crescere 
di (x, in modo da tener conto della variazione di sensibilità del m etodo, a cui 
si è già accennato. N aturalm ente, come si è notato all’inizio di questo articolo,
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è necessario ricorrere ad una preventiva ta ra tu ra  del cerchio con uno standard, 
allo scopo di ovviare ad errori non correggibili con l’attuale geom etria del- 
l ’apparecchio: eccentricità dell’asse verticale, imprecisioni nella divisione del 
cerchio, spostam ento dello zero, cristallo non giacente sull’asse verticale.

B ib l io g r a f ia .
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