
ELlO i\1ATTEUCCI

LnUTE DI REPERIBILITA' DIFFltAT'rOMETRICA

RIA88UI'TO. - Sulla lIeOrta di Olia llerie di detenninuioni 8perimenlali, viene
preso in esame il coneetto di limite di reperibilità diffrattometriea.

E_inali i fattori tbe influenuwo statisticamente le misure dei valori delle
inten8ità, 8ia in rela.z.iolle al fondo che al pie«l, si rilm'a l'opportunità di Dlodifi·
care la delinil;iOlle.

Si propone di definire limite di roperibilità diffrlltUlmetriea. di una fase
c.ristallinlL quella sua, concentrazione che Ila il 99% di j>robnbiJità di eeaere re
perita.

Premessa.

Il Limite di repcribiLità di una fase cristallina, per via diffraltome·
trica. è per definizione configurato puramente come un tenore relativo:
la. concentrazione minima rilcvabile a. mezzo dei procedimenti basati
sulla diffrazione dei raggi X.

Il suo valore non è assoluto, ma dipende sia dalla matrice, chc
dal grado di cristallinità della fase studiata. Ilcl campione esamina.to,
che daJle condizioni sperimentali, incluse tl'a queste principaJmente: il
modo di preparazione della polvere, le dimensioni dei grnnuli, la tecnica
seguHa per il riempimento del contenitore del campione.

l dati che, in merito, compaiono in letteratura non sono abbon
danti. I due studi di maggior rilievo ai quali ci si può riferire sono
auelli di GORBUXOV e TSYURUPA (19.J9) e di PARRISII e TAYWR (1960)

I primi AA. hauno determinato i limiti di reperibilità di aleWli
minerali cristallini dispersi in materiali amorfi. l valori pubblicati sono
elevati, probllbilmellte a causa. della rivclazionc fotogl'aiica-microfoto
metrica. Si citano /Id esempio i valori dci limiti che gli il. hanno ri
scontrato pcr il quarzo: essi SOIlO 2% e 6% rispettivamente per la di
spersione in acido umico e per quella in idrossido ferrico.

Il la\'oro di PARIUSU e TA1'LOR è inteso ad esaminare in generale i
fattori che influenzano la ri"elabilitJt diIfrattometrica delle basse eon
eentrazioni e tratta quindi solo indirettamente dI'I problema dei limiti di
reperibilità.
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Gli AA. hanno lavorato in condizioni strumentali optimum ed
hall 110 riferito soltanto risultati relativi ad una fase cristallina ed a

due matrici partieolanncnt.e lavore'-oli. I "alori da essi det.emlinati per
i! limite di reperibilità del silieio metallico rispettivamente iII m.iscela con

tungstcllo metallico e con fluoruro di litio sono 0,1% e 0,01%.
Per quanto i valori citati si riferiscano 8. [asi cristalline diverse

in matriei diverse e perciò non siano confrontabili tra loro, tuttavia è
parso evidente che le notevoli disparità degli ordini di grande7.za dei
valori che compaioDo in letteratura lasciano ancora campo ed interesse
ad ull'analisi più estesa. e dettagliata del problema. dei limiti di repe

ribilitil. diifrattometrica.

Una. serie di determinazioni sperimentali è stata intrapresa in
proposito e come primo risultato ha messo in luce l'opportunità di esa
minare la definizione corrente sopl'a riferita e di proporllC Ulla mo
dificazione che permetta. di tener conto dei rapporti intercorrenti tra

intensità del fondo ed intensità del picco, analogamente a quanto già è
stato fatto in spettrograiia.

Ciò costituisce lo scopo della presente comunicazione.

Considerazioni sul modo di condurre le misure.

E' noto che nelle determinazioni diffrattometriche quantitati"e si
ottengono i migliori risultati introducendo nel campione uno standard
interno e misurando le intensità integrate, sia per il piceo della sostanza
da. determinare che per quello dello standard. .Poichè si utili7.zano i
rapporti tra le intensità dci due suddetti picchi, è raramente necessario
misurare le intensità del fondo e detrarle da. quelle dei relativi picchi.

Quando pero le concentrazioni delle sostanze da dctcnnillare sono
molto piccole, non è più possibile prescindere dalla misura dell' inten
sità del fondo; questa e le sue vHriazioni incidono sensibilmente sull' in
tensità del picco.

AI limite di reperibilitA inoltre, le intensiuì. integrate perdono il
loro significato ed anzi conducono a valori più bassi di quclli che si ot
tengono conteggiando in corrispondenza ali 'angolo di picco. Quanto
allo standard ìnterno esso non risponde, ìn questo caso, alle esib"Cnze per
le qua.li ALEXA:sDER e KLuG (1948) ne hanDO dimostrato la validità.
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Per- la determinazione del limite di reperibilità diffrattometrica., si
procede perciò in modo di'-erso: disponendo di una serie di miscele della
fase cristallina (J.) indagata con la matrice (M), a diverse e basse con
centrazioni, si misurano le intensitil di picco (11,) e quelle di fondo (tlt).
Secondo la COlT'Cnte definizione, il limite di reperibilitA è rappresentato
dalla concentrAzione di quella miscela pcr la qUAle la più intensa linea
di i fornisce ulla illtcnsità di picco la cui differenza da quella di fondo
è minima e positiva. Le condizioni SOIIO cioè:

II~ > 1/1 .d

Considerazioni statistiche,

Poniamo che "I e 1'1 siano rispetti"amente le frazioni di peso e di
volume della fase cristallina i nel campione considerato. Nelle condi
zioni sperimentali scelte ai (= 100 . 3f1) sia il limite di reperibilitA
espresso in percentuale.

In corrispondenza ali 'angolo O, relativo al picco ed a due angoli
OF' e OF' vicini e simmetrici rispctto a Op, misuriamo i tempi impiegati
a cOllteggiare un numcro di impulsi sufficientemente grande per ]'idurre
opportullatRmente l'errore stntistico di cmissiollc c di conteggio. Siano
1lp (Lp.s.) gli impulsi relAtivi a1l 'angolo O,; IIp' ed 1lpu (Lp.s.) quelli re·
lativi alle due misure del fondo. Gli impulsi donlti al fondo, in corri-

li,.. + Il,..,
spondenZ& a O, sono Ilt = 2 .

TI rapporto 1I,/nr è molto prossimo ad 1. Replicando la detenn.ina~

zione, a partire dal riempimento del contenitore, si avrà una certa. oscil
lazione del valore del rapporto n,/nr ed accidentalmente questo potrà
anche essere minore di l.

Se, rispetto ai "alori medi iir ed 111"', gli scarti tipo calcolati per
le due misure del fondo replicate un numero l' limitato di volte, SOIlO
SF' ed SF", lo scarto tipo Sr relati"o al valore 11 t è

Ilr = y~t .... + ~t,.., ,

Lo scarto tipo l'clativo al picco ed al valore mcdio 11p della sua in
tensità sia s, ,

l limiti di fiducia sono pertanto

Ilt ±
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rispetti,'amente per il fondo e per il picco, ambedue in corrispondenza
ali 'angolo O,.; t" è il coefficiente del limite di fiducia per il livello di
probabilità p; il suo valore e l'ampiezza del limite di fiducia variano
nello stesso senso di p.

Quali siano i fattori che influenzano la variazione dell' intensità
del fondo e di quella del picco, e quindi di $r ed $,., è noto.

Ci limitiamo ad osservare che l>er le concentrazioni molto basse
della fase cristallina i, essendo la massima parte del campione costituito
dalla matrice Jll è quest'ultima che determina il fondo. I diversi fat.
tori chc intervengono nella. pl"Oduzione del fondo, hallllo elevata pro
babilità di influenzare, in modo stntisticamentc costllnte pcr ogni va
lore di O, le intensità di fondo rcllltivc a. replicati l"iempimenti del con
tenitore con una miscela costante. Dai cihlti fattori deve beninteso es
sere esclusa l' intensiUì delht rlldillzione continua incidente.

Al variare di O varia l' illtcnsit~ì della radiazione continua emessa
dali 'auticatoo.o; non solo, ma. pcr il carattere probabilistico del feno
meno, l'oscillazione dell'intensi tlÌ di tale emissione cresce eon l'energia
dei fotoni componenti IIt radiazione continua,

Ne risulta che, in diffrazione, verso i bassi valori di O cresce lo
scarto tipo $l.

Sperimentalmente si constata che i limiti di fiducia del fondo,
per un determinato livello di probabilità, sono ampi per le miscele re
lative a fasi cristalline il cui picco piil sensibile corrisponde a bassi va
lori di O e si restringono rapidamente al crescere di tale angolo fino
verso 2.0 ::::: 200 mentre al di sopra rli tale valore l'andamento è meno
rapido.

Al valore del!' illtensiti\ del picco relativo alla fase cristallina i stu
diata e presente nella miscela alla cOllcentrazione Ut, è nccessario im
porre la condizione

'/I,. > ilr + tp 8r

f., o

(1 )

E' la stessa condizione che in spcttl'ografia è sl.nlfl f1fferllllttn, llelJo
studio del limite di loeperibilitlì di un elemento (BIRKS, 1959), sotto la
forma più elastica esprt'8.'ill, generaJmcnte da

(in cui N,., /l'F e 0F hanno significati analoghi 1\ quelli di 11,., ii l ed Sl).
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(2)

In spettrografia PCI'Ò lo scarto tipo dcII' intensitlÌ della linea con
siderata è più picc()iO di quello del fondo, generalmente trasclU'abile
quando il campiollC sia omogeneo e tanto più quanto più diluito sia
l'elemento studiato. In pal,ticolare, in roentgenspettrografia l 'orienta
zione dci granuli della fase contenente l'elemento indagato ed il grado
di cristallinitA di questa, llun influenzano l' intensitlÌ della linea del
l'elemento, ma solo quella del fondo. Non si tienc conto quindi del li
m.ite di fiducia dell' intensità della linea,

In diffrattometria, l' intensitù del picco è fortemente influenzata
dalla distribuzione delle orientazioni dei granuli della fase studiata.
Nei riempimenti replicat.i del contenitore del campione, pur variando la
distribuzione delle oriE'lltazioni, gli effetti di tale val'iazione possono es·
sere contenute in limiti accettabili eseguendo i riempimenti con 0pPOI'
tune tecniche, ma il fenomeno delle orientazioni preferenziali rimane
pur sempre; e soprattut.to in superficie.

Quando la frazione di volume (VtJ della fase studiata ha valore
elevato, la frazione di granuli orientat.i preferenzialmente è piccola" ma
al diminuire di VI cresce progressivamente. Se VI = VI la distribuzione
delle orientazioni vnria notevolmcnte ad ogni riempimento del conte
nitore: si ha quindi una cospicua val'iazione di np e di Sp da cui COll

segue una considel'evole ampiezza del limite di fiducia di -ii r .
Le considerazioni svolte sono st<ite confermate sperimentalmente al

meno nei risultati; questi permettono di constaUlI'e che l'ampiezza del
limite di fiducia del picco è sempre elevata e talora è maggiore di
quella del fondo: comunque è tale da non poter esscl'e trascurata.

Per ragioni analoghe 11. quelle che hanno indotto ad impon'e al COIl

cetro di limite di reperibilità diffrattomctrica la condizione (I), è quindi
necessa.rio imporre una seconda condizione, cioè

- t]l H"
'Il,. - ---=- > 11r.y,.

Riunendo le due condizioni parzia.li (l) e (2), si può esprimere la
condizione globale cui deve soggiacere l' intcnsillÌ in cOl'l'ispondenza al
l'angolo Op:

_ ti' H,. _ t]l 8r
1/ .. - ---=- > tlf +--=- .

l'" ".,
(3)

Quando t'ip > 11 r , la condizione (3) si può sempre conseguire, ma
non sempl'O allo stesso livello di probabilità p. Calcolato tI' sulla scorta
dei valori sperimentali di t1r, -ii r , ]',Sr, ed sr, si può conoscere il eor-
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rispondente valMc tabulare o grafico di p e definire Quindi il limite
di l'eperibiliuì. diffrattometriCll della fase cristallina studiata nelle con
dizioni sperimentali adottate. La cOllcentmzione ~* '10 ha C'ioè il pro
(li pl'Oba.bililà di essere l'acua,bile pCI- via dl.jfrattom,ct-rica.. Essa mppre·

senta il limite di "rperibitità se p = 99 j gli è infcri()re se p < 99.
Se la differenza tra il limite di fiducia inferiOI'E! del picco e quello

superiore dci fondo il positiva, p > 99 ed iIldica che il limite di reperi.
biliuì è minore di al* '.lo.

L'esempio delle detcrmilll\zioni fatte sulla fluorite dispcI'$a in mi·
scela di vaselina c caolino evidenzia, in un caso limite, quanto illustrato
sopra. La tabella J contiene tutti i dati nlllltivi alle condizioni ed ai ri·
sultati sperimentali.

Sulla base della COl'l'CIlW definizione, poichè 71 p > 111 , la. concen
trazione di 0,08% di tluMite rappresenta il limite di rcperibilità nellc
condizi0l1i adottate. Ba&lIldosi invece sul concetto proposto, si riconooce
che in tali condizioni lo 0,08';10 di fluodte 11a solo il 73% di probabi
lità di essere reperito. La concentrazione esaminata è pertanto inferiore
al limite di reperibilitiì.

A conclusione si pI'oponc di definire il l'imite di rcpcrl:bilità (lif
frattonwtri.ca di 1~11a fa.se cristaililw, com.e qu.ella SI/.(I· cO"llccntrazwnc che

ha il 99% di. probabilità. di essere l'eperita, nclle condizùmi spel-imen
tllU scelte.

La defini:r.ione proposta ha particolare interesse nello studio di

cllmpioni naturali. Nell'argomentarne l'utilitl:) si ò tenuto conto dei li

miti di fiducia conseguenti dalla ]'eplicazione delle determinazioni a
pa],tire dal rieml)imento del contenitore,

Nello studio del limite di reperibilità ditfrattometrica di fasi cri

stalUnc in campioni naturali, ha però elevata influenza il grado di cri

stall.initn; talchè il limite di repel"ibilitit può variare notevolmente, ad

esempio con la gencsi dci campionc. rnoltl'C la composizione mineralo

gica del campione può influenzare le caratterist.iche gl'llnulomett'iche del

suo prodotto di macinazione,

Nel complesso le caratteristiche natlll"ali di un eHmpiolle possono

contribuire a. differenziare il limite di rcper-ibilitù di una fase cristal

lina sua componcnte da quello determinato, 11 parità di matrice, in un

altro campione od in una miscela artificiale.

IlO studio del limite di rer)(~ribilità difhattOlllctrica di una fase

cristallina accessoria in un campione naturale non potrà pcrtanto con·



LIMITE DI REPERIIlILIT,\ DIFFRATTOM~:TRIC,\

'l'ABELLA 1.

Dctel'rnùlazùme del l.irnite di repcribilità di fl1wr-ite dùpersa
in m1'scela di, vaselina (73';70) e cMlùw (27%).
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Condizioni strurnent:lli: Diffrattolllotro XR.D-.'i Gelleral Electric; R,adiaziOlLO CuKI:l
filtnl.ta attraver!lO Ni; Condizioni di eeeit",,;iono KVP 40 mA 16; Fenditura del
raggio illcid('nte 1·~rR; l"ollditur:l. del raggio diffrntto MR; Fonditura dol COli'

tatQ.ro d'impulsi 0,05·; Contatoro d'impulsi SPG 2; Tensiono del eontn.toro
V 500 + 686; Impulsi lotali conl.cggiat~ per ogni riompimento, sia sul picco che

sui fondi 10.000.

Concentmzione della fluorite 0,08';70.

". " n.p-llo,

85,35 86,94 l,59

84,96 83,76 + 1,20

84,83 85,05 0,22

99,44 84,58 +14,86
85,64 83,51 + 2,13
89,41 82,42 + 6,99
84,72 83,64 + 1,08
84,45 84,32 + 0,13
85,88 82,95 + 2,93
85,23 84,45 + 0,78

Media 86,99 84,16 + 2,83

Sp = 4,60 Sr = 2,87 J' =.10
tr = l,2O

70<V<80 (tabularc)

p =73 (grafico)

"·s,. = 0,74

(0) "_p od iI"r $Ono rispolti,·"wente gli I>eHr\.i tipo del picco o del fondo
ottenuti con dieci misuro sullo sU:!;fl(l riempilllt'utO.
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durre ad un va,lore di concentrazione, che per nessuna altra via po
tl'ebbc essere conosciuto se non pel' confronto con miscele fu,tificillli,

Il risultato quindi di un talo studio non potrlÌ essere espresso che
dalla «irrepcribiltù» nel caso in cui 1'lp < 11r , O dalla «reperibilitlÌ al
p % » nel caso di 11p > iit ed 11 pjiir = l,

Parte sperimentale,

Dei risultati sperimentali finora conseguiti si riferiscono QUI, a
scopo esemplificativo, soltanto alcuni di quelli più significativi per le
finaliul. dell'oggetto della eOIllUlliea.zi0l1e; gli llitri, insieme a quelli che
si otterranno a mezzo delle esperienze aneOl'a in corso, saranno rcsi
Iloti iII altro lavoro di carattere applicativo.

E' opportuno premettere alcunc considcrazioni sulla preparazIOne
del ellmpiolle e sul l'iempimento del suo eontenitOl'e,

T.la scelta delle condizioni di lavol'o è stata guidata da (Iuattro prin
cipali finalità:

1) l'(mdere facile e sicura I 'omogenci7..zaziollc del eRmpiOlle;
2) dispol're, ncll 'uniUl. di tempo, di un elevato numero di Illl

pulsi diffratti in eorrisl>ondenza dcII 'angolo di picco o diffusi in cOlTi
spondem:a degli angoli di fondo;

3) mantenere inalterata la grallulometl'ia della fase cristallina
indagata;

4) evitare interfel'enze tra. picchi della. fase studiata e picchi della
sostanza disperdente.

Esaminati i divcrsi procedimenti illustrati da vari Autori e di cui
KLUO c A.i,EXA~IJER (1959) forniSCQIlO un adegua.to sommario ed alcwlC
considerazioni critiche, nOli se ne è ritenuto alcuno idoneo agli scopi
della ricerca, I n particolal'c la rncscolazione della polvere di Ulla sostanza
a.morfa c costituita di elemellti leggeri con la polvel'e della fase inda
gat.a presenta difficoltà per I 'omogelleizzaziollc del campione tenendo
sopl'attutto conto della esiguità dei tellori della seeonda nel caso di de
terminazioni di limiti di reperibilità diffmttometrica.

A questo scopo, cd agli altri sopra indicati, si è ritenuto che sia più
utile disperdere la fase cristallina in una sostanza organica. fluida, che
a tempel'atUl'a ordillaria sia dotata di consistenza pastosa e sia fusibile
attorno ai 50"C, quale la vaselina filante,

TI procedimento esperimentato è quindi SUlto il seguente: alla quan-
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tità di yaselina Cilantel:.esatA in vetro di orologio si è agg1WltA la ne·
cessaria quantità di fase cristallina pure pesata ed il tutto è stato posto
in stufa a temperatura di 6O"C per alcuni minuti, fino a completa fu
sione del disl>erdente. Mediante una piccola spatola di plastica. o di
corno si è rimescolato rapidamente fino a eompleto raffreddamento del
vetro d'orologio e poi ancora per qualche minuto.

La pasta ott.cnuta in tnl modo è ben olllogenea ed i granuli della
fllSC dispersa SOIlO orielltati del t.utto ensualmellte. l'Il eonsistcnzn. pa
stosa rende impl·obabiJe qUlllsinsi spontaneo movimento delle particelle
solide sotto l'azione della grllvitlÌ e pertanto la miscela si può con·
~rvare a lungo.

Un inconveniente è rappresentato dalla necessità di mantenere l'im·
pasto ad una temperatura attorno ai WOC, poiehè col crescere della tem
peratura dell'ambiente la vaselina rammollisce e ciò rende impossi.
bile WIa adeguata riuscita della susseb'1lente operazione, cioè quella del
riempimento del contenitore.

Il procedimento descritto è identico a quello che si è avuto occa.
sione di utilizzare ripetutamente in ll!lIdisi roentgenspcttrografiea e del
quale si è riferito in altra Nota (MATTEUCCI, ]964). In quella occasione
si sono desel·ittc lo eS])Crienz.e eseguite per provare che gli impasti c061
ottenuti possono essere considerati omogenei nei limiti necessari.

Quanto al eOllseguimento degli altri requisiti sopra indicati, la na
tura del dispel"<lente seelto ed il processo di preparazione della miscela
sono tali da 110n implicare alcun fattore atto ad impedirlo.

Il riempimellto del contenitore del campione, in ple.'tiglas, si fa a
mezzo di una spatola e si completa ottenendone la superficie esten18
con l'aiuto di uno spigolo beli affilato c rettilineo di un comune ,'etrino
da. microscopia. La superficie deve risultare perfettamente piana e liscia
e ciò, secondo l'esl>erienza conseguita, dipende dalle ca.ratteristiehe breQ.
metriche dei bordi del contenitore e dello spigolo rasante, dalla finel'..za
della polvere che si è mescolata con la vaselina e dalla temperatura del
l'ambiente. :I Il esperienze prel iminari, utilizzando la frazione di polvere
di quarzo c quella di calcite che pasSavano 111 sctflceio da 400 mesh
(limite superiol"(~ delle dimensioni dei granuli 37 mieron), operando a
temperature variabili tra i 23 cd i 28°C o trascurando le caratteristi
che geometriche della superlicie esterna, le deviazioni medie percentuali
che si sono riscontrate nelle misure integrate dell 'arca di un medesimo
picco su serie di diec.i riempimenti replicati dello stesso contenitore, si
sono avvicinate al 20% e talvolta lo hanno superato.
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Le medesime miscele sono poi state riutilizzate nelle condizioni op·
timum di riempimento del contenitore. I risultati delle misure - ana
loghe alle precedenti - ora ottenuti sono raccolti nclla tabella TI.

TABELL." Il.

MisltT61"niegrate cull'arca di singoli picchi (Aibklll)
relatiui al quarzo ed alla calcite.

CompOlIi>;ione dei w.m)liolli:

a) Quarzo « 37 p) = )G,i2% disperso in \'aselina filante.
b) Colcit.e « 37 ,I) = 13,67% di~ller!lO in vaseliu" filante.

Colldizioui strumentali: DiftraUornelro XRO·(j Genoral Elootrie; Rndindone CuKo:.
tiltratl~ alt.rnvcr.'l(l Ni; Condidoni di eceitnziOllo KVP 40 mA 16; Fenditura del
rnggio incidcute l'MRj Fenditura del raggio diffratto MU; .FClI(litur'l l!el conln-

t.orl) d' impulsi O,05~; Conl.~tore d'impili>!; SPG 2; Tell~io116 del contatore

V 500 + 686.

QUAltl,() CALCITE

A - A pOlO l A'IOI" Apiis: A:20:; lponi , '

70850 ]4150 31950 4100 2370

68550 14040 36950 -IJ20 3030
69670 14590 39860 5300 3(»()

69]70 J3490 45740 48JO 2870

72060 1&/10 41600 4730 3010

71810 J4560 39450 4770 3590

69820 14780 39860 5010 3120
77620 ]7540 44&/0 5140 2760

7().J90 15500 32560 4480 2790

76360 14300 32810 5140 3230

Mcdia 71640 14936 38542 4760 2981

Dcviazione media 2258,0 928,4 3979,6 322,0 227,0

Dcviazione media
I>crccntuale 3,2% 6,2% 10,3% 6,8% 7,6%
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TAIlELLA 11f.

l'aJ()r~ delle i11tensità reia.tiuc calcolati pcr coppie <li picchi
del quarzo o della caicite.

Per il ealeolo llOIlO etati utiliutlti i valori delle aree dci pieehi di eui Il Tabella n.

QUUW CALCITE

A'1010' A11121~ AJ:m: A -

'''''''-'--')(100 ---x 100 ---XIOO ----' X 100
A"nll I A1101.: A:101.1 Alll~11

20,0 12,8 7,4 57,8

20,5 11,2 8,2 73,5

20,9 13,a 7,6 57,4

19,5 10,5 6,3 59,6

22,8 11,4 7,2 63,6

20,3 12,1 9,1 75,2

21,2 12,6 7,8 62,3

22,6 Il,5 6,2 53,7

22,0 13,8 8,6 62,3

18,7 1;;,7 9,8 62,8

:\Ledia 20,9 12,5 7,8 62,8

DC\'iazione media l,O 1,2 0,9 4,8

Deviazione media
percentuale 4,8% 9,6% 11,3% 7,670
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I valori delle deviazioni medie percentuali sono contenuti entro li·
miti diversi per il quarzo e per la calcite; quelli relativi al quarzo si
inquadrano in modo soddisfacente con quelli riscontrati da .A1.EXANDER,

KLuG e KU:Ml'>tEH. (1948) su campioni di polveri di quarzo PUI'(l di di
versa. composizione granulometrica. Sono quindi da considerarsi un ef
fetto delle dimensioni dei granuli della polvere usata.

Il fatto che per la calcite si siano determinate deviazioni medie per·
centuali più elevate che per il quarzo deve C6Sere attribuito alle di
verse proprietà meccaniehe dei due minerali che conducono a caratte·
ristiche geometriche diverse dei granuli nelle polveri: i granuli del
quarzo possono essere considerati tondeggianti e comunque non delimi
tati da superfici piane, mentre quelli della calcite, in massima parte
almeno, sono delimitati. da piani della forma {1011}.

Ne consegue che, per quest'uJtimo minerale, agli effetti imputabili
alle dimensioni dei granuli si aggiungono quelli dovuti alla orienta
zione preferenziale.

Per COlloocere l 'cntità di quest'ultimo effetto si sono confrontati i
valori delle deviazioni medie percentuali dellc intensità relative calco
lati per il quarzo con quelli caleolati per la calcite. I singoli valori sono
rilevabili in tabella III.

Se ne è concluso che il procedimento seguito per il riempimento del
contenitore, pur non essendo esente dal difetto di promuovere l 'orien
tazione preferenziale dei granuli della fase dispersa, limita tale ineon
veniente a percentuali relativamente basse.

Sulla scorta. di tali conclusioni si è utilizzato il procedimento spe
rimentale descritto per la determinazione del limite di reperibilità
diffrattometrica di alcune fasi cristalline. Qui di seguito - ripetiamo a
titolo esemplificativo - se ne citano alcune (tabella IV).

18tituto di Giacimetl.ti Minet'uri del P?li'ecn~o di Torino, settembre 1967.

R.ndkonti S.I.M.P.. 9
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