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In tro ducti on

Neu tron and X-ray dif frac tion is a very pow er ful tool in
tex ture anal y sis of zir co nium base al loys used in nu clear
tech nique [1]. Tex tures of five sam ples (la beled as ZZ13,
ZZ14, ZZ19, ZZ16 and ZZ17) were in ves ti gated by us ing
pole fig ures and in verse pole fig ures.
The pole fi gu re me a su re ment were per for med at a q-qX' -
Pert PRO diffrac to me ter with CrKa ra di ati on. Pole fi gu res
for pla nes 010 (2q = 48.4°), 002 (2q = 53.1°), 011 (2q =
55.6°) an d110 (2qq= 90.4°) were me a su red.

The in verse pole fig ure mea sure ments were per formed
at diffractometer KSN-2 at Lab o ra tory of Neu tron Dif frac -
tion, De part ment of Solid State En gi neer ing, Fac ulty of
Nu clear Sci ences and Phys i cal En gi neer ing, CTU in

Prague. The wave length used was l = 0.1362 nm. The data
were pro cessed us ing soft ware pack ages X'Pert Tex ture,
HEXAL [2] and GSAS [3].

Sam ples

The tex tu re me a su re ments of five sam ples (la be led as
ZZ13, ZZ14, ZZ19, ZZ16 and ZZ17) were per for med at
the diffrac to me ter KSN-2 at La bo ra to ry of Ne utron
Diffracti on, De part ment of So lid Sta te En gi nee ring, Fa cul -
ty of Nuclear Sciences and Phy s i cal En gi nee ring using the
TG-1 tex tu re go ni o me ter with au to ma tic data col lecti on
[2]. The mo nochro ma tic ne utrons ha ving wa ve len gth
0.1362 nm were used. 

Fig. 1 shows shape and di men sions of sam ples. Four
sam ples (ZZ14, ZZ19, ZZ16 and ZZ17) were de formed by
uni ax ial ten sion by us ing me chan i cal test ing sys tem
ISNTRON 5882. Tab. 1 shows pa ram e ters of the ex per i -
ment. Struc ture of the ini tial (non-de formed by uni ax ial
ten sion) sam ple ZZ13 ob served by us ing light mi cro scope
Zeiss Axio Imager ZM1 and back-re flec tion X-ray dif frac -
tion pat terns are in Fig. 2.
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Fig ure 1. Shape and di men sions of ZZ sam ples.

Sam ple e [%] s [MPa]

ZZ14 6 121

ZZ19 10 124

ZZ16 15 134

ZZ17 20 146

Ta ble 1. Pa ram e ters of uni ax ial ten sion ex per i ment.

Fig ure 2. Struc ture of ini tial sam ple ZZ13 ob served by light mi cro scope Zeiss Axio Imager ZM1 (left). Back-re flec tion X-ray dif frac -
tion pat tern (right).
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Fig ure 3. Pole fig ures of zir co nium sam ples ZZ14, ZZ19, ZZ16 and ZZ17. Sys tem of co or di nates is rep re sented by ND, RD, and TD.

Sam ple ZZ13 ZZ14 ZZ19 ZZ16 ZZ17

p002, TD 1.3 1.9 1.8 2.1 2.3

p002, ND 2.8 2.7 2.6 2.8 3.1

p002, RD 0.1 0.1 0.1 0 0

p100, TD 1.0 0.7 0.5 0.6 0.5

p100, ND 0.4 0.5 0.4 0.5 0.4

p100, RD 2.6 3.2 4.3 3.8 4.0

p110, TD 0.8 0.8 0.7 0.7 0.9

p110, ND 0.21 0.3 0.2 0.4 0.4

Ta ble 2. Cal cu lated in verse pole fig ures of ZZ sam ples.



Ó Krystalografická spoleènost

Ma te ri als Struc ture, vol. 20,  no. 2 (2013)       107

In ver se pole fi gu res

The in ten sity ra tios phkl,q were cal cu lated by Mueller for mula 
for (100), (002), (101), (102), (110), (103), (112) and (201)
re flec tions for di rec tions q = TD, ND, RD. In Tab. 2 are cal -
cu lated pole den si ties for planes (100), (002) and (110).

Pole fi gu res 

Pole fig ures are shown in Fig.3.

Dis cus si on and Conclu si ons

Our re sults can be sum ma rized as fol lows: 
• Sam ples pre fer ori en ta tion of planes (100) and (110) per -

pen dic u lar to roll ing di rec tion. 
• The po si tion of the basal poles is tilted by 30° from the

nor mal di rec tion (ND) to ward the trans verse di rec tion
(TD).

• Sam ples pre fer ori en ta tion of planes (102) and (103)
per pen dic u lar to nor mal di rec tion 

• Level of re sult ing tex ture in creases with de for ma tion.
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Urèení stavu zbytkové napjatosti v pevných látkách
rentgenovou difrakcí pøedstavuje pøíkladné využití
fyzikálního inženýrství, tedy aplikaci fyzikálních metod na
øešení inženýrské problematiky. Vìtšina doposud v praxi
využívaných metod difrakèních mìøení a algoritmù výpoètu
zbytkových napìtí pøedpokládá ideální pøípad izotropního
polykrystalického materiálu, což není splnìno v pøípadì ex -
is tence krystalografické textury neboli pøednostní orientace.
Vzhledem k relativnì èastému výskytu pøednostní orientace
nejen v kovových materiálech je více než žádoucí mít k
dispozici metodu, postup a pøípadnì též výpoèetní pro gram
pro korektní urèení zbytkových napìtí. 

Na základì zobecnìné napì•ové rovnice byl v Matlabu
vytvoøen pro gram stress.m, jež využívá k výpoètu stavu
zbytkové napjatosti metodu øešení Winholtze-Cohena.
Dùležitou souèástí této metody je využití metody nejmen -
ších ètvercù [1]. Metoda urèení anizotropních elastických
konstant (X-ray stress fac tor - XSF) spoèívá ve váhových
prùmìrech  rentgenografických elastických konstant (X-ray
elas tic con stant - XEC) a mono krystalických elastických
konstant. Váha se urèuje z PPO (pøímých pólových

obrazcù), tedy z relativních intenzit jednotlivých náklonù y

a rotací j vzorku. Pro takto zvolený postup je nutností splnit
urèitou podmínku, pøi jejímž zanedbání chyba výpoètu
rapidnì roste. Jedná se o limitní pøípady textury (slabý nebo
žádný - netexturovaný pøípad, nebo silný a ostrý - silnì
texturovaný pøípad) [2].

K ovìøení korektnosti výpoètu programu stress.m byl
použitý tryskaný vzorek (materiál ÈSN 41 1375), kde se
oèekávala ab sence pøednostní orientace. Výsledný stav
napjatosti tohoto vzorku s pøedpokladem pøítomnosti textury 
by se nemìl lišit od stavu s pøedpokladem zanedbání
pøítomnosti textury. Pøi porovnání výsledných tenzorù

napìtí lze øíci, že se neliší, jelikož pro gram stress.m velmi
slabì texturované vzorky (jako je v tomto pøípadì
tryskaný) bere jako netexturované. Proto pro gram urèil
nulový podíl texturované složky v tryskaném vzorku.
Pro gram tedy opravdu v této limitì textury poèítá
korektnì.

K vlastnímu experimentu se využil silnì texturovaný
vzorek plechu na výrobu konzerv. Tento vzorek dle
pøímých pólových obrazcù obsahuje silnì texturované
roviny {211}. XEC konstanty byly vypoèítány na základì 
Eshelby-Krönerova modelu, z databáze XEC  byly

vybrány monokrystalické elastické konstanty a-Fe: s1111

= 7,6 TPa-1, s1122 = -2,8 TPa-1, s1212 = 2,15 TPa-1. Hodnota
mezirovinné vzdálenosti nenapjatého materiálu rovin
{211} byla urèena na základì nalezení tzv. bez napì -

•ového smìru y*.
Pro pozdìjší porovnání výsledkù byl ovšem napøed

urèen tenzor zbytkové napjatosti se zanedbáním
pøítomnosti textury (standardní výpoèet trojosého stavu
napjatosti metodou Winholtze-Cohena a s použitím XEC
konstant vypoèítaných z monokrystalických elastických
konstant), viz následující tenzor (1).
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Z tohoto výsledku je patrné, že stav napjatosti v
ozáøeném objemu vzorku je trojosý s nenulovou

hodnotou tzv. hydrostatického napìtí s33.
Po urèení pøímého pólového obrazce rovin {211}, viz

obr. 1, již byla k dispozici všechna potøebná vstupní data
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pro výpoèet tenzoru zbytkové napjatosti se zapoèítáním
pøítomnosti textury (urèení trojosého stavu napjatosti
metodou Winholtze-Cohena ale s použitím XSF konstant),
viz následující tenzor (2).
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Z tohoto výsledku je patrné, že v rámci zmínìných
aproximací lze stav napjatosti ve vzorku charakterizovat jako 
dvojosý.

Pro gram stress.m dle pólové hustoty odhadl podíl
texturovaného složky na 81 %. Tato hodnota je
dostateènì veliká na to, aby tento výsledek mohl být brán 
v rámci zmínìných aproximací jako korektní. H. Dölle,
viz [2], pracuje s hodnotou 80 %. Navíc výpoèet probìhl
v poøádku, vìrohodnost výpoètu byla rovna 0,84 (kde
max i mum je rovno jedné). Z tìchto dùvodu lze tento
výsledný tenzor brát jako korektní v daném limitním
pøiblížení textury

Stav zbytkové napjatosti pro pøedpoklad zanedbání
textury, viz (1) se liší od tenzoru s pøedpokladem
pøítomnosti textury, viz (2). Dùvod je zøejmý; zanedbání
vlivu textury. Konkrétnì hodnoty normálových napìtí

s11, s22 lze v pøípadì pøedpokladu pøítomnosti textury

konstatovat významný rozdíl (o 40-50 MPa). Složka s33

je naopak nižší, její hodnota není v rámci chyby
statisticky významná. Je patrné, že korekce má v tomto
konkrétním pøípadì menší vliv na smykové složky
napìtí.

Jako vedlejší výsledek byla zjištìna závislost výbìru
lineárních elastických metod na Millerových indexech a

materiálech. Pro roviny {211} a-Fe je tento výbìr
bezpøedmìtný, jelikož se poté dosahuje naprosto
stejných výsledkù pøi rùzných výbìrech zmínìných

metod. Jiná situace by nastala napø. u  a-Fe pro roviny
{310}, pro roviny {211} u jiných materiálù atd.

1. R. A. Winholtz, J. B. Co hen,  Austr. J.  Phys., 41, (1988), 
189-199.

2. H. Dölle, J. Appl. Cryst., 12,  (1979), 489-501. 

Tato práce vznikla za podpory Grantové agentury Èeské
republiky s oznaèením GA101/09/0702.
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Úvod

Slitiny Ni-Mn-Ga vykazují zajímavé fyzikální jevy, jako je
magnetokalorický a elastokalorický jev a tvarová pamì• [1].
Bylo objeveno, že nìkteré slitiny typu Ni-Mn-Ga vykazují
obøí deformaci v magnetickém poli [2]. Tento jev,
fundamentálnì odlišný od magnetostrikce, se nazývá jev
magnetické tvarové pamìti (Mag netic shape mem ory
–MSM). Uvažuje se, že tento jev by bylo možno využít pøi
konstrukci sensorù èi aktuátorù. Proto jsou tyto slitiny v
souèasné dobì intensivnì studovány. 

Pro tyto jevy je nutnou podmínkou martensitický pøechod 
[3]. Tuto zmìnu lze vyvolat teplotní zmìnou, tlakem, nebo
dokonce magnetickým polem. 

V dalším textu se budeme zabývat studiem detailního
prùbìhu strukturních zmìn spojených s tímto pøechodem 
pøi zmìnì teploty.

Te o rie

V Ni2MnGa dochází pøi martensitickém pøechodu ke
zmìnì z kubické møíže na tetragonální, která mùže
vykazovat drobnou ortorombickou èi monoklinickou

odchylku (g ¹ 90°) [4]. Protože martensitický pøechod je
fázový pøechod 1. druhu, je s ním spojeno latentní teplo a
pùvodní i nová fáze mohou ve vzorku koexistovat
souèasnì. Díky geometrické neshodì kubické a

Obr. 1 Pøímý pólový obrazec rovin {211} mìøeného vzorku.



tetragonální møíže dochází ke vzniku smykového napìtí ve
vzorku a ten zpùsobuje dvojèatìní møíže.

Primárnì vznikají dvojèata s orientací a a c, sekundárnì 
pak vzniká jemná struktura  zvaná a, b-laminát [5]. Rovina
dvojèatìní zde zrcadlí møížku tak, že ji otáèí okolo osy c,
pùvodní smìr strany a pøejde na b, zatímco smìr strany c
zùstává shodný v pùvodní i ozrcadlené møíži. Viz Obr. 1.
Jednotlivá dvojèata tvoøí ve vzorku tenké vrstvy, odtud
tedy název této fáze. 

Ex pe ri ment

Pøedmìtem studia byl monokrystal Ni50Mn30Ga20 (at.
%) od firmy AdaptMat Ltd. Pøi daném složení má
Ni-Mn-Ga za pokojové teploty pseudotetragonální møíž s
møížkovými parametry a ~ 0,59 nm, b ~ 0,59 nm, c ~ 0,56

nm a g ~ 90°. Pøi vyhøátí cca nad 50° C dochází k
martensitickému fázovému pøechodu a ve vzorku se
objevuje austenitická fáze s kubickou møíží s prostorovou

grupou Fm-3m a møížkovými parametry a ~ 0,58 nm a a  =
90°.

RTG mìøení probìhlo na horizontálním práškovém
difraktometru X’Pert PRO PANalytical. Zdrojem záøení

byla kobaltová anoda (l = 1.78901 C) s èárovým
ohniskem. Pøi experimentu bylo využito asymetrického
Bragg-Brentanova autofokusaèního uspoøádání pro
divergentní svazek. K ohøevu vzorku bylo užito Peltierova
èlánku se zdrojem s mìnitelným proudem a napìtím.

Vý sled ky a dis ku ze

Zkoumali jsme polohu difrakcí 400, 040, 004 v závislosti
na teplotì vzorku. Pøi ohøevu jsme nejdøíve pozorovali
vzájemné pøibližování rozmìrù a, b základní buòky, až
došlo k jejich ztotožnìní na urèité hodnotì, která byla blíže
rozmìru b – møíž tedy pøešla na tetragonální symetrii. Pøi
dalším ohøívání dochází ke skokovému pøechodu ke
kubické austenitické fázi. 

Podobné výsledky jsme obbdrželi také pøi mìøení s
klesající teplotou. Austenitická fáze skokovì pøešla do
martensitické fáze s tetragonální symetrií (a = b). Pøi
dalším poklesu teploty došlo k rozštìpení na dva rùzné
rozmìry a, b. Pøechod do martensitické fáze ve smìru
roviny 004 jsme nepozorovali, vzorek se patrnì díky
zpùsobu odvodu tepla a výsledné heterogenní nukleaci
vždy zorientoval ve smìru rovin 400 a 040 a nikdy
nevznikl vari ant s orientací 004.  Teplotní závislost
møížkových parametrù pøi poèáteèní orientaci a, b je na
obr. 2.

Teplotní køivka pøi fázovém pøechodu vykazuje
hysterezi. Velikost hystereze se mírnì lišila pro rùzné
poèá teèní orientace vzorku, což mùže být zpùsobeno
nedostateènì pomalým ohøevem vzorku, anizotropií teplot -

Ó Krystalografická spoleènost

Ma te ri als Struc ture, vol. 20,  no. 2 (2013)       109

Obr 1. Vznik a,b-laminátu dvojèatìním. Diagonála tvoøí rovinu
dvojèatìní. Šedì pùvodní møíž.

Obr 2. Vývoj møížkových parametrù a a b s teplotou. Patrná teplotní hystereze martensitické transformace.
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ní vodivosti a závislostí na historii vzorku. Namìøená
velikost se pohybuje okolo 6° C.

Zá vìr

Studovali jsme vývoj pseudotetragonální struktury
Ni-Mn-Ga s  teplotou. Pøi martensitickém pøechodu do
kubické austenitické fáze jsme zaznamenali neznámou
mezifázi s tetragonální symetrií. Strukturní pøechod je v
souladu s teorií martensitické transformace vratný, teplotní 
køivka pøi chlazení vykazuje hysterezi o velikosti nìkolika
stupòù.
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In the re cent de cade, sig nif i cant at ten tion has been ded i -
cated to nano-scale ma te ri als ow ing to their in ter est ing
physico-chem i cal or op ti cal prop er ties and pos si ble ap pli -
ca tion as sorbents, cat a lysts or spe cial ized nanocomposite
ma te ri als [1]. Chem i cal ap proach used to syn the size such
ma te ri als, very of ten ox ides, may re sult in the for ma tion of
in ter me di ate pre cur sors, whose prop er ties and com po si tion 
may not be com pletely un der stood. In this re gard, X-ray
pow der dif frac tion (XRPD) serves as very con ve nient tool
for phase iden ti fi ca tion of pre pared ma te ri als, de ter mi na -
tion of crys tal lite size or other struc tural prop er ties re lated
to nano-scale ma te ri als. A rel a tively novel ap proach to syn -
the size nano-ox ides uti liz ing ion iz ing or UV ra di a tion has
been used by our re search group for the prep a ra tion of var i -
ous ox ides [2-3]. Re cently we also started to in ves ti gate
mixed ox ide sys tems (AOx – BOy), where the pos si bil ity of
solid so lu tion be tween both ter mi nal ox ides sig nif i cantly
com pli cates the de scrip tion of the pro duced nanomaterial.
In this re gard, XRPD very sim ply iden ti fies the pres ence of
solid so lu tion and when cou pled with any an a lyt i cal
method ca pa ble of el e men tal anal y sis it can yield ex act
com po si tion and weight frac tion of all phases pres ent in the 
sam ple.

The first and also most im por tant pur pose of XRPD in
anal y sis of nano-ox ide ma te ri als is the phase iden ti fi ca tion
with re spect to dif fer ent pre para tive con di tions. Ir ra di a tion
of e.g. aque ous so lu tion con tain ing zinc ni trate and var i ous
other ad di tives by UV light, elec tron beam or gamma rays
can lead to for ma tion of many dif fer ent prod ucts. In the
pres ence of propan-2-ol, hex ag o nal zinc ox ide ZnO,
orthorhombic zinc hy drox ide Zn(OH)2 (wulfingite) or
monoclinic lay ered hy drox ide-ni trate Zn5(OH)8(NO3)2

may be formed (of ten also a mix ture of two phases is pro -
duced). In volved mech a nism seems to be rather com plex
and phase iden ti fi ca tion may thus in di cate some pos si ble

ex pla na tions or hints to re ac tions in volved. When hy dro -
gen per ox ide (·OH rad i cal source and ef fi cient UV
sensitizer) is added to the so lu tion, cu bic zinc per ox ide
ZnO2 (py rite struc ture type) with very small par ti cle size is
pro duced by the ir ra di a tion. Ad di tion of formate an ion 
HCOO– (·OH rad i cal scav en ger and photo-ac tive com -
pound) to zinc ni trate pro motes the for ma tion of rather
small amount of lay ered hy drox ide-car bon ate
Zn5(OH)6(CO3)2 (hydrozincite), prob a bly due to ra di a -
tion-in duced CO2 for ma tion from the formate ion. Mild
ther mal treat ment of all pro duced non-ox ide com pounds
(200 – 400 °C) leads to their de com po si tion into zinc ox ide
while re tain ing their nano-scale char ac ter.

Crys tal lite size of the pre pared nanomaterials l can be
also de ter mined from pow der diffractogram due to the dif -
frac tion line broad en ing. The sim plest method in volves de -
ter mi na tion of peak width (FWHM) and us ing Scherrer
equation:

l
K

hkl

hkl hkl

^ ®
l

b qcos
,               (1)

where K is shape fac tor (0.89 for spher i cal par ti cles), l is

ra di a tion wave length and bhkl is the FWHM of se lected dif -

frac tion line qhkl cor rected for in stru men tal broad en ing.
Such a sim ple size de ter mi na tion is jus ti fied by the fact that 
many ox ides pro duced by ra di a tion method are true
nanoparticles with sizes in the range 10 – 50 nm, which was 
con firmed by other meth ods such as elec tron mi cros copy.
Very small spher i cal nanoparticles with ~ 10 nm di am e ter
are pro duced in the case of ZnO2 – con se quently, its dif -
frac tion lines are very broad and even af ter its de com po si -
tion to ZnO above circa 200 °C the par ti cle size in creases
only slightly. Most pro duced com pounds such as e.g. syn -
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thetic gar nets re tain their nanoparticle char ac ter even af ter
cal ci na tion at very high tem per a tures [3].

Solid so lu tions of many ox ides may be eas ily ob tained
when their struc ture types (or just their lat tice sys tems) are
iden ti cal – a typ i cal ex am ple in volves flu o rite-type UO2

and ThO2. Due to the dif fer ent size of U4+ and Th4+ ions,
their lat tice con stants a dif fer; when the solid so lu tion is
formed, re sult ing flu o rite-type phase has lat tice con stant a
inbetween UO2 and ThO2. Thus, pre cise de ter mi na tion of
dif frac tion lines po si tion can be used to es ti mate the
amount of U and Th in the flu o rite-type di ox ide. Such ap -
proach was used for the de ter mi na tion of com po si tion in
the ra di a tion-in duced prep a ra tion of mixed ox ide (U,Th)O2

nu clear fu els, where ir ra di a tion of aque ous so lu tion con -
tain ing ura nyl ni trate, tho rium ni trate and formate ion
causes the for ma tion of an amor phous phase. Af ter cal ci na -
tion at 400 °C or higher in re duc ing at mo sphere, sin -
gle-phase flu o rite-type ox ide is formed; dif frac tion lines
po si tions shift with in creas ing Th con tent in aque ous phase
in di cat ing ef fi cient in cor po ra tion of Th into the mixed
oxide.

Solid so lu tions of ox ides with dif fer ent lat tice sys tems
are less com mon, but can be ob tained in spe cific sys tems.
Ir ra di a tion of so lu tions con tain ing nickel ni trate, zinc ni -
trate and formate ion in duces for ma tion of amor phous solid 
phase, most prob a bly con sist ing of mixed (ba sic) car bon -
ates of Ni and Zn. Af ter mild cal ci na tion, ha lite-type cu bic
NiO and wurt zite-type hex ag o nal ZnO are formed, both
with very high spe cific sur face area (> 50 m2.g-1) and small
crys tal lite size. When the Zn con tent in the aque ous so lu -
tion is low, only a sin gle phase with cu bic lat tice is ob -

served by XRPD – the lat tice con stant a is larger than in the 
case of pure NiO due to in cor po ra tion of larger Zn2+ ions
into NiO lat tice. When the zinc con cen tra tion is too high,
two sep a rate phases of pure NiO and ZnO are formed. Sim -
i lar ef fect may be ob served in ra di a tion-in duced prep a ra -
tion of ZnO-CdO mixed ox ides (CdO has ha lite struc ture),
where Cd2+ may be par tially in cor po rated into hex ag o nal

ZnO (shift of dif frac tion lines to lower an gles 2q) and si -
mul ta neously, Zn2+ is pres ent in CdO (shift of CdO dif -

frac tion lines to higher an gles 2q). This is more sur pris ing
than (Ni,Zn)O solid so lu tion, be cause CdO has no hex ag o -
nal wurt zite-type mod i fi ca tion, whereas for ZnO a
high-pres sure ha lite-type mod i fi ca tion is known.

To con clude, XRPD is an al most ir re place able and ex -
tremely use ful an a lyt i cal method in the field of ox ide
nanomaterial syn the sis, en abling the de ter mi na tion of not
only the com po si tion, but also the size of par ti cles and pres -
ence of in ter est ing struc tural ef fects, most no ta bly solid so -
lu tions.
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In tro ducti on

In nu clear power en gi neer ing it is pos si ble to see the ten -
dency to in crease the burn-up of nu clear fuel, which leads
to more ef fec tive fuel uti li za tion and re duces op er at ing
costs. How ever, to gether with in creas ing burn-up, the de -
mands on the re sis tance of the clad ding tubes in which the
nu clear fuel is en cap su lated are in creas ing. Ni o bium-al -
loyed zir co nium meets the in creas ing re quire ments best. 

At el e vated tem per a tures dur ing re ac tor op er a tion the
Zr al loy shows some creep and the clad ding tube un der goes 
changes. The goal of this work was to study creep-caused
tex ture changes in Zr1Nb al loy (also de noted as E-110) by
neu tron dif frac tion. 

Sam ples and methods

Tubes com posed of Zr and 1 wt % Nb, con tain 400 wppm
O2 and 10 – 50 wppm H2, too. Tubes were made for fuel rod 
con struc tion for wa ter-wa ter nu clear power re ac tors
(VVER) and were stored in UJP PRAHA. The outer di am -
e ter of tubes prior to de for ma tion was 9,16 mm and their
wall thick ness was 0,70 mm. Five tubes (sam ples D, E, F,
G, H) of ini tial length of 100 mm were ex posed to 350 –
850 oC and con stant ten sile stress of 5 – 200 MPa in ax ial
di rec tion (AD). Sam ples were ex tended by 36 – 48 %. The
at mo sphere com posed of ar gon, 10 wppm H2O, 5 wppm O2

and 1 wppm CO2 was used. Traces of wa ter vapour and ox -
y gen caused hydridation and ox i da tion of the al loy. The ex -
per i ment was car ried out in ÚFM AVÈR [1]. The tex ture
was an a lyzed by KSN-2 difractometer, ther mal neu trons
were pro duced by LVR-15 re ac tor in Nu clear Re search In -
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sti tute in Øež u Prahy. The re sults were plot ted as in verse
pole fig ures cal cu lated by Har ris method [2, 3]. The hy -
drides were doc u mented on metallographic pol ished sec -
tions in UJP PRAHA. 

Chan ges of tex tu re and re o ri en tati on of hyd ri des

Tem per a tures cor re spond ing to VVER op er a tion tem per a -
ture or higher, com bined with con stant ten sile stress, cause
creep lead ing to in creased for ma tion of zir co nium crys tal -
lites, which ro tate their bases in a di rec tion per pen dic u lar to 
tan gen tial di rec tion (TD). This rep re sents con di tions fa -
vour able for hy dride pre cip i ta tion in the ra dial di rec tion
(RD), which dra mat i cally re duce tube wall re sis tance to
rup ture. How ever, this ef fect was ob served dur ing ex per i -
ments with open tubes with out in ter nal overpressure. Un -
der real op er a tion con di tions in a re ac tor, the overpressure
of gas ses in side the fuel rod con trib utes to the de for ma tion
of clad ding tubes. Re sults of Rogozyanov et al. [4] sug gest
that in stan dard op er a tion con di tions of VVER, the ef fect
of ax ial ten sile stress slightly dom i nate over the in ter nal
overpressure ef fects. The fi nal de for ma tion is approx. 80 x
smaller than the de for ma tion re sult ing from per formed ex -
per i ments and re sult ing tex ture changes will have only
small in flu ence on the ori en ta tion of hy drides. Dis tinc tive
un fa vour able changes in hy dride ori en ta tion can be ex -
pected only dur ing ac ci dent of cask/con tainer accompained 
by tem per a ture rise and break of the cask/con tainer. 

The ori en ta tion of hy drides did not changed con tin u -
ously: hy dride ori en ta tion is usu ally ran dom and di rec -
tional align ment was found only in ex tremely de formed
tubes, where the pole den sity (p´) of plane (100) in AD ex -
ceeded the bound ary which lies in the in ter val 6,9 – 8,6.   

New tex tu re

In clad ding tubes ex posed to 700 oC and con stant ten sile
stress of 10 MPa for 184 h (sam ple G), a new (not yet de -
scribed in lit er a ture) tex ture ap peared: the high est pole
den sity (p´) in TD was found for (101) pyr a mid fol lowed
by p´ for (100) prism. This tex ture can be ex plained by
{111} twinning, as only this twin can face both (101) and
(100) planes per pen dic u lar to TD. More over, only in this
sam ple the (110) prism shows the high est p´ in AD of all of
the ob served planes in this sam ple, while the (100) prism
has the low est p´ com pared to all sam ples.  High p´ of  the
(110) prism and the oc cur rence of {111} twinning prove
recrystallisation. Re vers ible phase trans for ma tion of a sig -

nif i cant amount of a-Zr - b-Zr prob a bly con trib utes to the
for ma tion of this new tex ture.     
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Abs tract

Nu cleases are a broad group of en zymes which con trols hy -
dro ly sis of phosphodiester bonds in nu cleic ac ids. The re -
ac tion is used in wide spec trum of bi o log i cal pro cesses,
which is in cor re la tion with num ber of dif fer ent struc tures
and re ac tion mech a nisms. Nu cleases play their role in
DNA rep li ca tion, tran scrip tion from DNA to RNA, nu cleic 
acid’s re pairs, apoptotic pro cesses and con trolled cell death 
or in deg ra da tion of nu cleic ac ids as a nu tri tion source. The
re ac tion mech a nisms are pos si ble to char ac ter ise with re -
spect to re ac tion cen tre con sti tu tion, pres ence of metal
ions, deprotonated wa ter or typ i cal amino-acid res i dues as

serine, thyrosine or histidine. One of the bac te rial nu -
cleases was suc cess fully crys tal lized and dif frac tion data
were col lected. A phase prob lem so lu tion is in prog ress.

In tro ducti on

Nu cleases are a group of en zymes re spon si ble for cleav age
of DNA and RNA. The re ac tion is in volved in var i ous bi o -
log i cal pro cesses: DNA rep li ca tion, re com bi na tion, rep a ra -
tion pro cesses, nu cleic ac ids (NA) deg ra da tion,
pro grammed cell death, etc. Dif fer ent re quire ments on nu -
cleases func tion leads to struc tural and re ac tion mech a -
nisms di ver sity. As nu cleic ac ids are an es sen tial
com pound of liv ing be ings, their deg ra da tion is fa tal.
There fore, pro duc tion and func tion of nu cleases is strongly 
reg u lated in cells.
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