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Figure 3. Simulated reciprocal space intensity maps from (a) stacking faults, (b) perfect dislocations and (c) Shockley dislocations with

radius 7000 A.
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NANOTEST™ NT 600 - A DEVICE FOR ANALYSES OF MECHANICAL PROPERTIES
OF MATERIALS

R. Ctvrtlik, M. Stranyanek, P. Bohag, L. Jastrabik
Institute of Physics of Academy of Sciences of the Czech Republic, Na Slovance 2, 182 21 Prague

Thin films and coatings technology have become the cru-
cial aspect in a wide range of production processes. It is
used with success for instance in electro technical industry,
electronics, optics, mechanical engineering, energetics and
medicine. On this account the mechanical properties me-
trology of thin films and coatings has become very impor-
tant due to their optimization as well as high-quality
production. There are numbers of devices available for the
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measurement of these properties, either specialized for cer-
tain test or universal which are available to carry out the en-
tire analysis of mechanical properties of thin films and
surfaces. The special rank belongs to the modular measur-
ing system NanoTest™ (Micro Materials Ltd.) significant
by its unique construction, which enables horizontally
loading of the specimen.

Full paper will be published in next issue.

MERENiI ELASTICKYCH KONSTANT TENKYCH VRSTEV METODOU LAW

R. Picek, P. Bohac¢
Fyzikélni ustav AV CR, Na Slovance 2, 182 21 Praha 8

One of possible applications of thin films is coating of con-
tact loading components and tools for improving their sur-
face properties. Mechanical features of films are crucial for
their applicability in practice. They are partially character-
ized by elastic constants (Young modulus, Poisson ratio).
Determination of these quantities through classical meth-
ods which are known from measurement of bulk materials
is not possible. Therefore new ways of identifications of
elastic constants has been developed. One of them is
method LAW (laser acoustic waves) which elicits the con-

stants from acoustic wave propagation. In this article prin-
ciple of LAW is explained in simplified form. Conditions
for applications and comparison with other methods are
presented. The measurement of thin Si and SiC films de-
posited on silicon wafer by magnetron sputtering was car-
ried out. Some problems and disadvantages of this method
were discussed. Their feasible solution is outlined at the
end of the article.

Full paper will be published in next issue.
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RENTGENOVA PRASKOVA MIKRODIFRAKCE A LIMITY JEJIHO POUZITI

Eva Kotulanova', Petr Bezdicka', V. Griinwaldova Simova', Tomas Grygar', Michal Kolega?

" Akademicka laborator materialového priazkumu malifskych dél spolecné pracoviste
Akademie vytvarnych uméni v Praze a Ustavu anorganické chemie AV CR v ReZi

2 Vyzkumné centrum ,Nové technologie®, Zapadoceska univerzita, Plzen

Termin mikrodifrakce se v odborné literatute nejprve obje-
voval ve spojeni s vyuzitim vysoce intenzivnich mono-
chromatickych zdroj zafeni — synchrotronti [1]. Vysoka
intenzita primarniho svazku v tomto ptipad¢ umoznila sbér
dat z malé plochy v pfijatelném ¢ase. Nevyhodou syn-
chrotronti je vSak jejich obtizné&jsi dostupnost a relativné
vysoka cena méfeni. Laboratorni difraktometr PANalytical
X'pert PRO sestavajici se z klasické rentgenky, sklenéné
fokusacni monokapilary a detektoru X'Celerator je vhodny
pro rutinni fazovou analyzu plochy o pfiblizném praméru
0,1mm.

Monokapildra je dutd sklenéna trubice, ve které
dochazi k totalni reflexi paprskt.. Rentgenovy svazek je za
jejim usti kvaziparalelni a jeho primér je cca 100ém.
Velikost plochy vzorku ozéafené primarnim svazkem vsak
zalezi 1 na vzdalenosti Usti monokapilary od stfedu
goniometru a na thlu pod kterym zafeni na analyzovanou
plochu dopada [2].

X’Celerator je velmi rychly poziéné citlivy detektor
pracujici na principu RTMS (Real Time Multiple Strip).
Jeho praci je mozné si zjednodusené predstavit tak, jako
praci vice nez 1000 paraleln¢ pracujicich béznych detek-
tort. S jeho pouzitim k analyze klasickou praskovou
difrakci je tedy mozné znacn¢ uspofit meéfici Cas ve
srovnanim napt. s bodovym detektorem [2].

Mineralni pigmenty, které byvaji obsazeny v barevné
vrstvé, jsou obvykle jemnozrnné ale dobfe krystalické
latky spliujici prakticky beze zbytku fyzikalni podminky
difrakce. A to i z velmi malé ozafené plochy, ktera je
typicka pro mikrodifrakci. Jestlize vSak potiebujeme ana-
lyzovat naptiklad podkladové vrstvy fresek, coz jsou
typicky polymineralni smési maltovin, mohou nastat
problémy. Maltovinové smési vedle jemnozrnnych fazi
pojiv obsahuji i hruba zrna mineralti — ostfiv, naptiklad
kfemene, vapence, zivci a podobné (viz. Obrazek 1).
Velikost takovych zrn mtize byt az srovnatelnd s velikosti
stopy primarniho svazku u mikrodifrakénich experimentu.
Tento fakt komplikuje kvalitativni faizovou analyzu, nebo
neni dodrzena podminka dostate¢ného poctu nahodné
orientovanych ¢astic v ozafeném objemu vzorku.

Ukolem této prace bylo zjistit mez identifikace
takovych krystald. K tomu jsme pouzili jako modelové
vzorky technické diamanty se zndmou velikosti zrn
vrozmezi | - 100 pm. Obdobné experimenty jsme provedli
i se vzorky kovu, které byly termicky zpracovany tak, aby
mély urcitou distribuci velikosti zrn v oboru jednotek az
stovek mikrometra.

Meteni na  pristroji  PANalytical ~ X'PertPRO
s monokapilarou o pruméru 0,1 mm a detektorem
X’Celerator [3] byla porovnavana s méfenimi na ptistroji
Bruker D8 Advance vybaveném polykapilarou

s vystupnim prumérem 0,3 mm a ploSnym detektorem
GADDS.

Pii rostouci velikosti zrn dochédzi zcela v souladu
s teorif az do velikosti cca 10 pm k normalni difrakci, kdy
intenzity difrak¢nich linii odpovidaji teoretickym. Téz
uhlova zavislost intenzity Debyeovych krouzkl v zaznamu
detektorem GADDS je zhruba konstantni. V rozmezi
velikosti zrn 10 — 40 pm dochazi postupné ke zménam
v intenzitach difrakénich linii v zavislosti na tom jak roste
velikost Castic a klesa jejich pocéet v ozafeném objemu.
Intenzita téz znacné zavisi na orientaci povrchovych ploch
jednotlivych krystalti. Na zaznamech z plo$ného detektoru
je taktéz patrnd rostouci vyrazna modulace angularnich
intenzit Debyeovych krouzki

Pro velikost zrn nad 50 um se ¢astice zacinaji vzhledem
k velikosti stopy primarniho svazku chovat jako mono-
krystalické. Intenzita difrakénich linii proto zcela zavisi na
tom, zda je pfislusny ozafeny krystal orientovan ve sméru
monokapilara — vzorek — detektor tak, aby difraktovany
signal dopadl do detektoru. V zaznamu detektorem
GADDS se vyskytuji pouze nahodné tecky.

Tento fakt umoziuje spolehlivou identifikaci pfislusné
faze do velikosti krystald do cca 40 pm, kdy jsou patrny
prakticky vSechny difrakéni linie pfislusné faze by se
zménénymi intenzitami. Odhad pomérného zastoupeni
faze je mozny pouze v piipadé, ze velikost zrn vech fazi ve
vzorku nepiesdhne 10 um.

Jestlize se ve vzorku vyskytnou krystaly s velikosti
vétsi nez 40 um, je detekce takové faze zna¢né obtizna a to
nejen pii pouziti kombinace monokapilara — X'Celerator,
ale 1 pfi pouziti mono ¢i polykapilary spolu s plosnym
detektorem GADDS.

Analyzovana plocha

Obrazek 1. Pficny fez freskou.

© Krystalograficka spole¢nost



142  Structure 2005

&

Materials Structure, vol. 12, no. 2 (2005)

MO0438-1%; bod 2
Halcit

Kremen

Sadrown
Haolinit

f

Intenzita ! odmocninapulzy)

|
|
LYW i lu'%.a".--* '\Jw\-ﬁuhfﬁ_mmm

X 'PertPRO

DBIGADDS

Ztheta | stuphd

Obrazek 2. Kvalitativni fazova analyza fresky, srovnani pfistroji PANalytical X PertPRO

a Bruker D8/GADDS.

Na obou piistrojich byly ziskany srovnatelné vysledky.
Byla proto prokazana praktickd pouzitelnost pfistroje
X PertPRO v mikrodifrakénim uspotadani jak k analyzam
vzorkli barevné vrstvy, tak i k analyzam podkladovych
vrstev fresek az do velikosti zrn cca 40 um. Obrazek 2 zna-
zornuje srovnani difraktogrami ziskanych z analyzované
plochy fresky pomoci obou vyse uvedenych pfistroja.

Autori by radi vyjadrili svij dik za finanéni podporu
Grantové agenure AV CR, projektu cislo B1032401.
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PRASKOVA RTG MIKRODIFRAKCE V ANALYZE MALIRSKYCH DEL

V. Griinwaldova Simova, Petr Bezdi¢ka, Eva Kotulanova, David Hradil

Akademicka laborator materialoveho prizkumu malifskych dél, spolecné pracovisté
Akademie vytvarnych uméni v Praze a Ustavu anorganické chemie AV CR v ReZi

Materidlovy prazkum uméleckych dél se stal nepos-
tradatelnym prostiedkem pro ziskani podrobnych znalosti
o technologickém stylu rozli¢nych autort a historickych
obdobi. Zaroven mutize ptispét k posouzeni autenti¢nosti
dila a také muze v néckterych pfipadech upfesnit jeho
dataci.

Tyto znalosti o0 uméleckém dile ziskame studiem stati-
grafie a pigmentového slozeni barevnych vrstev.

Pro stanoveni stratigrafie jsou stéZejnimi metodami
opticka a elektronova mikroskopie [1]. Opticka mikrosko-
pie umoznuje rozliSeni vrstev prfedevsim na zakladé jejich
odli$né barevnosti v bilém svétle a jejich luminiscence
vyvolana v UV zafeni. Elektronova mikroskopie rozlisuje
vrstvy predevS$im diky jejich riznému chemickému

kontrastu. Elektronova mikroskopie také umoziuje studo-
vat granularitu a morfologii zrn.

Pigmenty, které jsou v barevnych vrstvach obsazeny
predevsim ve smésich, se identifikuji na zakladé prvko-
vého a fazového slozeni vrstev. Ke stanoveni prvkového
slozeni se nejcastéji pouziva elektronova mikroskopie ve
spojeni s RTG mikroanalyzou (SEM/ EDX). Mineralo-
gicke sloZeni se obvykle stanovuje RTG praskovou difrak-
ci [2, 3]. Tato metoda ma vSak vzhledem ke studiu
uméleckych dél dvé zasadni nevyhody. Prvni nevyhodou
je jeji destruktivnost, nutnost rozdrceni mnohdy umélecky
cenného vzorku na prasek. Druhou nevyhodou je relativng
velika spotieba vzorku. Mnozstvi vzorku potfebné pro
konvenéni RTG praskovou analyzu v Bragg-Brentanove

© Krystalograficka spole¢nost
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Obrazek 1.

usporadani Casto neni mozné z umeéleckého pfedmétu ani
odebrat. Redeni téchto dvou nevyhod umoznila praskova
RTG mikrodifrakce.

Vzorky byly méfeny na laboratornim difraktometru
PANalytical X"Pert PRO. Tento difraktometr je vybaven
béznou rentgenkou, monokapilarou fokusujici rentgenovy
svazek a velmi rychlym poziéné citlivym detektorem
X’Celerator. Pristroj umoznuje rutinné analyzovat plochu
o priméru pfiblizné 0.1mm v ¢asovém horizontu nékolika
hodin. Je tedy vhodny napf. pro analyzy heterogenit
v barevnych vrstvach nebo na povrchu fragmentd umé-
leckych dél. Déle je mozné analyzovat vybranou oblast
barevné vrstvy odpovidajici tlous ky pfimo na nabrusu.
Pfesna velikost ozatené plochy vzorku vSak zalezi na
vnitinim praméru monokapilary, vzdalenosti jejiho usti od
sttedu goniometru a thlu omega [4].

Na obrazku 1 je ukdzano srovnani raznych zptsobi
méfeni, které bylo provedeno na vzorku nasténné malby
z cisterciackého klastera v Plasech. Ukolem bylo zjistit,
ktery zeleny pigment byl pouzit v zelené vrstvé. Mechanic-
ky separovany vzorek byl nejprve analyzovan konvencni
praskovou RTG difrakei. Byly nalezeny dva mineraly —
chlorit a seladonit. Ob¢é faze mohou byt pouzity jako
pigmenty. Proto jsme pouzili praSkovou RTG mikrodif-
rakcei k analyze svrchni zelené vrstvy fragmentu nasténné
malby a k analyze této vrstvy pfimo na pfi¢ném fezu
vzorkem (analyza ndbrusu). Mikrodifrakénim méfenim na
povrchu fragmentu i v pfiéném fezu vzorkem byl iden-
tifikovan pouze seladonit. Z téchto vysledki mizeme tedy
vyvodit, ze v tomto piipadé chlorit nebyl pouzit jako zeleny
pigment, ale Zze je pravdépodobné soucasti omitky a do
separované zelené vrstvy se dostal pfi jejim odbéru
(obrazek. 1).

Riazné zpusoby mikrodifrakénich méfeni umoznily
odhalit i dal$i zajimavost- rizné zdroje sadrovce. Separo-
vana barevna vrstva, nabrus a fragment se lisily jeho

obsahem velmi vyrazné. V separované vrstvé, byl nalezen
pouze maly podil sadrovce, ktery pravdépodobné stejné
jako chlorit pochazi z omitky a ktery kontaminoval barev-
nou vrstvu pii separaci. V nabrusu nebyl nalezen sadrovec
zadny, naproti tomu na povrchu fragmentu byl zastoupen
hojné, coz lze nejpravdépodobnéji vysvétlit tim, ze se
jedna o solny vykvét, ktery vznikl vlivem vlhkosti a atmo-
sférického znecisténi na povrchu nasténné malby.

Podekovani:
Autori by radi vyjadrili sviij dik za financni podporu
Grantové agenuie AV CR, projektu cislo B1032401.
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PRIPRAVA A POPIS VLASTNOSTi PRASKOVEHO MATERIALU NA BAZI Fe-ZrO,
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Praskovy material na bazi Fe-ZrO, byl pfipraven redukci
oxidu zeleza v matrici kubického ZrO, stabilizovaného
Y,0;. Takto pfipraveny material se skladd z Castic a-Fe
nebo Fe;O, a matrice tvofené jednou z fazi monokli-
nického, tetragonalniho nebo kubického ZrO, nebo jejich
smési.

Duvodem pripravy a sledovani vlastnosti tohoto
materidlu jsou predchozi dobré zkusenosti s materidlem
syntetizovanym pomoci elektrojiskrové eroze. Kromé
priznivé velikosti a tvaru ¢astic, jsme u takto pfipravené¢ho
prasku pozorovali schopnost ukladat vodik a ochranit
zelezo uloZzené v matrici ZrO, proti oxidaci.

Pro studium fazového slozeni tohoto materidlu bylo
pouzito rentgenové praskové difrakce a Mossbauerovy
spektroskopie v transmisnim uspotfadani. Magnetické
vlastnosti a izotermicka krystalizace byly méteny pomoci
vibra¢niho magnetometru. To bylo provadéno za teplot
293+1093K ve vakuu (~10" Pa) a v &istém vodiku (5N).
Meéfeni izotermické transformace bylo provedeno u
homogenizovaného vzorku ve vodiku za teplot blizkych
Curiové teplot¢ Fe;O4 (580 °C). Dtvodem sledovani
izotermické transformace je snaha urcit jeji aktivacni
energii a posoudit existenci Hedvallova jevu (Tj. anomalni
chovani teplotné aktivovanych procestt v magnetickém
poli v blizkosti tranzitni teploty).

Pripraveny vzorek po homogenizaci je slozen ze 75 %
kubického ZrO, a 25 % oxidi zeleza (Fe;0,4 a Fey03).
Termomagneticka kiivka homogenizace vzorku ukazuje
pfi chladnuti magnetickou transformaci faze Fe;0,.
Z termomagnetickych ktivek vzorkt zihanych ve vodiku je

S14

patrna transformace vsech typti oxidl zeleza na o-Fe. Na
Mossbauerovych spektrech vzorkt zihanych ve vodiku je
obsah a-Fe prumérné ~ 93 %. Zbytek tvoii paramagnetické
slozky obsahujici Fe*" (1S=0,3520,47 mm/s, QS =0,3-0,6
mm/s) a Fe*" (IS = 1,2 mm/s) rozpu§téné v matrici kubic-
kého nebo tetragonalniho ZrO,. Pfitomnost a-Fe, kubické-
ho a tetragonalniho ZrO, byla potvrzena praskovou
difrakci. Transformace stabilizovaného kubického ZrO, na
tetragonalni a monoklinicky je umérna teploté, dobé zihani
a mnozstvi stabilizatoru. Nartst a velikost nové vzniklych
fazi koherentnich oblasti béhem opakovaného ohievu do
800°C v ruznych atmosférach, uréenych pomoci RTG, byl
pozorovan z 30 nm na 70+160 nm.

Pro izotermickou transformaci byly zvoleny teploty
nad a pod teplotou magnetické transformace (580, 600 a
620 °C) a (500, 520 a 540 °C). Kiivky nad transformacni
teplotou maji hladky S-tvar typicky pro diftzni déje. Lze
z nich snadno urcit okamzik pocatku i konce transformace
a celkovou dobu trvani i rychlost transformace. Oproti
tomu se do tvaru S-kiivky pod Curiovou teplotou promitaji
dva dalsi faktory: redukce Fe;O4 a Fe,O3; na paramagne-
ticky FeO a prudky pokles magnetického momentu
v dusledku vyrovnavani teplot v celém objemu vzorku
zpusobeny regulaci topného t¢lesa magnetometru. Z téchto
ktivek je mozné pouze piiblizné odhadnout zacatek a
konec transformace a jeji celkovou dobu.

Tato prace vznikla za podpory vyzkumného zaméru
AV0Z20410507.

ANALYZA DIFRAKCNICH PROFILU ZLATYCH NANOCASTIC
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2 Ustav makromolekulérni chemie, Akademie véd Ceské Republiky, Heyrovského nam. 2, 162 06 Praha 6

Rentgenovou praskovou difrakci byly studovany velmi
malé castice zlata ptipravené chemickou reakei ve formé
koloidnich roztoku, které byly pro difrakéni méfeni nane-
seny v tenkych vrstvach na sklenéné podlozky [1]. Castice
byly pfipraveny se zdmérem je vyuzit jako kalibracni
Castice pro méfeni dynamického rozptylu svétla, byly
zkoumany i dal$imi metodami (TEM, UV/vis) a byla
znama jejich velikost a tvar [1-2].

Malé mnozstvi materidlu v tenkych vrstvach vyzaduje
pouziti geometrie paralelniho svazku s malym uhlem
dopadu. Popis fyzikalniho rozsiteni difrak¢nich profild je v

této geometrii stejny jako v pripad¢ klasického Braggova-
Brentanova symetrického uspotadani, nevyhodou je ale
velké vlastni pfistrojové rozsiteni difrakci (FWHM=0.27°)
a nelinearni pozadi zpuisobené rozptylem na sklenéné
podlozce, které ovSsem bylo proméfeno a odecteno od
difrakénich zaznamd.

Naméfené profily jednotlivych linii difrakéniho
zaznamu byly fitovany analytickymi funkcemi a z jejich
parametrl (po odecteni pfistrojového rozsifeni metodami
numerické dekonvoluce) byly urceny profilové parametry
difrakci (FWHM, integralni  Sitka, Lorentzov-
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Obrazek 1. Williamsontuv-Halliv Graf vzorku A2 (Do = 11
nm).

ska/Gaussovska povaha piku). Zkoumanim téchto
parametrti (zndmé metoda Williamsonova-Hallova grafu)
lze uréit velikost krystalitli, povahu a mnozstvi poruch v
krystalu [3-5]. Pomoci programu PM2000 byly mode-
lovany celé difrakéni zadznamy (metoda WPPM) [6-7].
Mala velikost krystaliti se projevuje rozsifenim pikd,
které nezavisi na velikosti difrakéniho vektoru (sin ®) a
$itka linii v reciprokych jednotkach (1/A) je (v piipadé
kulovych zrn) pro v§echny difrakce (hkl) stejna. Z obrazku
1 je ale naopak ziejma velka anizotropie rozsifeni profilii a
zvétSovani Sitky pikG s délkou difrakéniho vektoru.
Takové chovani je pfiznacné pro rozptyl na deformacnim
poli poruch krystalové mfize (anizotropni kontrast dislo-
kaci - podobné jako napf. v TEM a vrstevnych poruch)
[3-5, 8-10]. Neékteré poruchy (vrstevné chyby) navic
zpusobuji asymetrii a posun pika [3-5, 10]. Anizotropni
roz§iteni profild v nanokrystalickych materialech pfipra-
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Obrazek 2. Modifikovany Williamsontv-Halliv Graf [§]
vzorku A2 (Dyeor = 11 nm). Rozsifeni pikd zpisobené vrstevnymi
poruchami bylo odecteno od integralnich Sifek.

venych z roztoku, které se podafilo vysvétlit pfitomnosti
dislokaci, uz bylo pozorovano napf. v [8]. Az uvazenim
vlivu dislokaci (obrazek 2: metoda modifikovaného WH
grafu - x-ova osa pienasobena orienta¢nimi kontrastnimi
koeficienty, které byly spocitany pomoci programu
ANIZC[9]) a vrstevnych poruch bylo mozné chovani
roz§iteni profili vysvétlit. Zahrnutim téchto defektd pii
modelovani profila (WPPM) [6-7, 10] bylo dosaZeno
vyrazné leps$i shody vypoctu a namétenych dat (obrazek 3).

Dulezité vysledky profilové analyzy 4 vzorkl s riznou
velikosti ¢astic jsou uvedeny v tabulce 1. Velikost krysta-
litd urcena rtg. praskovou difrakéni analyzou je v dobré
shod¢ s velikosti ¢astic ur€enych jinymi metodami. Mala
difraktovana intenzita ale zapficinuje velkou nepfesnost
urceni velikosti krystaliti zvolenymi metodami profilové
analyzy, protoze jednotlivé profily neni mozné naméfit
dostatecné pfesné, aby se daly zcela oddélit rizné pficiny

WPPM modelovani vzorku Au2
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Obrazek 3. Modelovani celého difrakéniho zdznamu vzorku A2 (Do = 11 nm) programem

PM2000 [6-7].
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rozSifeni pikG a urcit jednoznacné rozdéleni velikosti
krystalitt. Prekvapiva je pfitomnost velké mikrodeformace
uvnitt krystalitd (velka hustota dislokaci - asi 6x10"° m™) a
vyskyt rastovych vrstevnych poruch (az 8% ve vzorku s

nejmensimi Casticemi).
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Tabulka 1. Teoreticka velikost zrn (dieor), velikos krystaliti
uréend z rozSiteni profilll (dgs), hustota dislokaci (paier)
a pravdépodobnost vyskytu rtstovych vrstevnych chyb (Biyin)
urcené z rtg. difrakénich profilu.
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Au4 101.5 92+20 9+2 i(;)é(z) 5
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Immunoglobulines play an irreplaceable role in the
immunity system in all higher organisms. Because of its role
in activation of immunological reaction against infected
cells, immunoglobulines are routinely used in medical appli-
cations. There is a very reliable way of IgG purification
based on its affinity to the B fragment of the protein A from
Staphylococcus Aureus. However, the costs of production of
protein A are significant and thus a new method of rapid and
cheap production of purified immunoglobulines in
non-denaturating conditions is worth of our special interest.
Any highly selective separation process should be based on
molecular recognition between a specially designed ligand

and the immunoglobulin surface.

In spite of an immense diversity of Fab fragments con-
taining the hypervariable regions (responsible for molecular
recognition of antibody) at the antigen binding sites, the im-
munoglobulines of the same type (e.g. I[gG2b) share very
similar aminoacid sequences of Fc fragment. The object of
our interest is Fc-fragment, because of its invariant structure.
Explication of structure of this fragment and its interaction
with other molecules can help in design of polymer sorbents

for affinity chromatography.

Structure determination

Monoclonal antibody, class IGg2b was cleaved by papain
and purified in 4C on BioLOGIC LP System(BIORAD) us-
ing protein A Sepharose column (Biorad). The measured

crystal was grown under the following conditions:

Reservoir: HEPES pH 7.5, PEG 2000 20 % (w/v).
Drop: 1 pl of reseivoir solution plus 1 pl of protein 8
mg/ml, PBS (phosphate buffer saline) pH 7.5.
Cryoprotectant: 20 % glycerol.

The diffracted intensities (total 34029 independent re-
flections) was collected at the ID-29 beamline at the syn-
chrotron ESRF in Grenoble with the diffraction limit 2.2
A. The measured crystal (a triangle platelet 0.3 x 0.1 x
0.02 mm) was flash cooled to 100 K. Space group is C2,
the unit cella= 135,73 A, b=62,75A,c=69,81 A, B =
103,35°. Data reduction was performed by program
package HKL (Denzo, Scalepack, Xdisp) [1]. The phase
problem was solved by molecular replacement (program
AMORE [2]) using the structure model 11GT taken from
PDB [7] (sequence similarity 79 %). The other data pro-
cessing was done mostly using the program package
CCP4 [3]. The structure refinement was done by program
REFMAC [4]. Manual corrections were done by program
XtalView [5], the solvent water molecules determined
with help of ARP/WARP [6]. The methods used were
similar as described in [9]. The final R factors are R =
0.19, Rgee= 0.25. The refined structure satisfies all crite-
ria set by program Procheck [7].

Both protein chains of the Fc fragment IgG2b (resi-
dues from Glyl25A to Arg331A and Glyl25B to
Arg331B) were uniquely identified in the maps of elec-
tron density (except of conformational alternatives evi-
dent at side chains of several residues.
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