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

R. Ètvrtlík, M. Stranyánek, P. Boháè, L. Jastrabík

Institute of Physics of Academy of Sciences of the Czech Republic, Na Slovance 2, 182 21 Prague

Thin films and coat ings tech nol ogy have be come the cru -
cial as pect in a wide range of pro duc tion pro cesses. It is
used with suc cess for in stance in elec tro tech ni cal in dus try,
elec tron ics, op tics, me chan i cal en gi neer ing, energetics and 
med i cine. On this ac count the me chan i cal prop er ties me -
trol ogy of thin films and coat ings has be come very im por -
tant due to their op ti mi za tion as well as high-qual ity
pro duc tion. There are num bers of de vices avail able for the

mea sure ment of these prop er ties, ei ther spe cial ized for cer -
tain test or uni ver sal which are avail able to carry out the en -
tire anal y sis of me chan i cal prop er ties of thin films and
sur faces. The spe cial rank be longs to the mod u lar mea sur -
ing sys tem NanoTest™ (Mi cro Ma te ri als Ltd.) sig nif i cant
by its unique con struc tion, which en ables hor i zon tally
load ing of the spec i men.

Full pa per will be pub lished in next is sue.
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MÌØENÍ ELASTICKÝCH KONSTANT TENKÝCH VRSTEV METODOU LAW

R. Picek, P. Boháè

Fyzikální ústav AV ÈR, Na Slovance 2, 182 21 Praha 8

One of pos si ble ap pli ca tions of thin films is coat ing of con -
tact load ing com po nents and tools for im prov ing their sur -
face prop er ties. Me chan i cal fea tures of films are cru cial for 
their ap pli ca bil ity in prac tice. They are par tially char ac ter -
ized by elas tic con stants (Young modulus, Pois son ra tio).
De ter mi na tion of these quan ti ties through clas si cal meth -
ods which are known from mea sure ment of bulk ma te ri als
is not pos si ble. There fore new ways of iden ti fi ca tions of
elas tic con stants has been de vel oped. One of them is
method LAW (la ser acous tic waves) which elic its the con -

stants from acous tic wave prop a ga tion. In this ar ti cle prin -
ci ple of LAW is ex plained in sim pli fied form. Con di tions
for ap pli ca tions and com par i son with other meth ods are
pre sented. The mea sure ment of thin Si and SiC films de -
pos ited on sil i con wa fer by mag ne tron sput ter ing was car -
ried out. Some prob lems and dis ad van tages of this method
were dis cussed. Their fea si ble so lu tion is out lined at the
end of the ar ti cle.

Full pa per will be pub lished in next is sue.

Fig ure 3. Sim u lated re cip ro cal space in ten sity maps from (a) stack ing faults, (b) per fect dis lo ca tions and (c) Shockley dis lo ca tions with
ra dius 7000 C.



S11
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Termín mikrodifrakce se v odborné literatuøe nejprve obje -
vo val ve spojení s využitím vysoce intenzivních mono -
chromatických zdrojù záøení – synchrotronù [1]. Vysoká
intenzita primárního svazku v tomto pøípadì umožnila sbìr
dat z malé plochy v pøijatelném èase. Nevýhodou syn -
chrotronù je však jejich obtížnìjší dostupnost a rela tivnì
vysoká cena mìøení. Laboratorní difraktometr PANalytical 
X´pert PRO sestávající se z klasické rentgenky, sklenìné
fokusaèní monokapiláry a detektoru X´Celerator je vhodný 
pro rutinní fázovou analýzu plochy o pøibližném prùmìru
0,1mm. 

Monokapilára je dutá sklenìná trubice, ve které
dochází k totální reflexi paprskù. Rentgenový svazek je za
jejím ústí kvaziparalelní a jeho prùmìr je cca 100ìm.
Velikost plochy vzorku ozáøené primárním svazkem však
záleží i na vzdálenosti ústí monokapiláry od støedu
goniometru a na úhlu pod kterým záøení na analyzovanou
plochu dopadá [2].

X´Celerator je velmi rychlý poziènì citlivý detektor
pracující na principu RTMS (Real Time Mul ti ple Strip).
Jeho práci je možné si zjednodušenì pøedstavit tak, jako
práci více než 1000 paralelnì pracujících bìžných detek -
torù. S jeho použitím k analýze klasickou práškovou
difrakcí je tedy možné znaènì uspoøit mìøicí èas ve
srovnáním napø. s bodovým detektorem [2].

Minerální pigmenty, které bývají obsaženy v barevné
vrstvì, jsou obvykle jemnozrnné ale dobøe krystalické
látky splòující prakticky beze zbytku fyzikální podmínky
difrakce. A to i z velmi malé ozáøené plochy, která je
typická pro mikrodifrakci. Jestliže však potøebujeme ana -
ly zovat napøíklad podkladové vrstvy fresek, což jsou
typicky polyminerální smìsi maltovin, mohou nastat
problémy. Maltovinové smìsi vedle jemnozrnných fází
pojiv obsahují i hrubá zrna minerálù – ostøiv, napøíklad
køemene, vápence, živcù a podobnì (viz. Obrázek 1).
Velikost takových zrn mùže být až srovnatelná s velikostí
stopy primárního svazku u mikrodifrakèních experimentù.
Tento fakt komplikuje kvalitativní fázovou analýzu, nebo•
není dodržena podmínka dostateèného poètu náhodnì
orientovaných èástic v ozáøeném objemu vzorku.

Úkolem této práce bylo zjistit mez identifikace
takových krystalù. K tomu jsme použili jako modelové
vzorky technické diamanty se známou velikostí zrn
v rozmezí 1 - 100 µm. Obdobné experimenty jsme provedli 
i se vzorky kovù, které byly termicky zpracovány tak, aby
mìly urèitou distribuci velikostí zrn v oboru jednotek až
stovek mikrometrù.

Mìøení na pøístroji PANalytical X´PertPRO
s monokapilárou o prùmìru 0,1 mm a detektorem
X´Celerator [3] byla porovnávána s mìøeními na pøístroji
Bruker D8 Ad vance vybaveném polykapilárou

s výstupním prùmìrem 0,3 mm a plošným detektorem
GADDS.

Pøi rostoucí velikosti zrn dochází zcela v souladu
s teorií až do velikosti cca 10 µm k normální difrakci, kdy
intenzity difrakèních linií odpovídají teoretickým. Též
úhlová závislost intenzity Debyeových kroužkù v záznamu 
detektorem GADDS je zhruba konstantní. V rozmezí
velikostí zrn 10 – 40 µm dochází postupnì ke zmìnám
v intenzitách difrakèních linií v závislosti na tom jak roste
velikost èástic a klesá jejich poèet v ozáøeném objemu.
Inten zita též znaènì závisí na orientaci povrchových ploch
jednotlivých krystalù. Na záznamech z plošného detektoru
je taktéž patrná rostoucí výrazná modulace angulárních
intenzit Debyeových kroužkù

Pro velikost zrn nad 50 µm se èástice zaèínají vzhledem 
k velikosti stopy primárního svazku chovat jako mono -
krystalické. Intenzita difrakèních linií proto zcela závisí na
tom, zda je pøíslušný ozáøený krystal orientován ve smìru
monokapilára – vzorek – detektor tak, aby difraktovaný
signál dopadl do detektoru. V záznamu detektorem
GADDS se vyskytují pouze náhodné teèky.

Tento fakt umožòuje spolehlivou identifikaci pøíslušné
fáze do velikosti krystalù do cca 40 µm, kdy jsou patrny
prak ticky všechny difrakèní linie pøíslušné fáze by• se
zmì nìnými intenzitami. Odhad pomìrného zastoupení
fáze je možný pouze v pøípadì, že velikost zrn všech fází ve 
vzorku nepøesáhne 10 µm.

Jestliže se ve vzorku vyskytnou krystaly s velikostí
vìtší než 40 µm, je detekce takové fáze znaènì obtížná a to
nejen pøi použití kombinace monokapilára – X´Celerator,
ale i pøi použití mono èi polykapiláry spolu s plošným
detektorem GADDS.
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Obrázek 1. Pøíèný øez freskou.



Na obou pøístrojích byly získány srovnatelné výsledky.
Byla proto prokázána praktická použitelnost pøístroje
X´PertPRO v mikrodifrakèním uspoøádání jak k analýzám
vzorkù barevné vrstvy, tak i k analýzám podkladových
vrstev fresek až do velikosti zrn cca 40 µm. Obrázek 2 zná -
zor òuje srovnání difraktogramù získaných z analyzované
plochy fresky pomocí obou výše uvedených pøístrojù.
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Materiálový prùzkum umìleckých dìl se stal nepos -
tradatelným prostøedkem pro získání podrobných znalostí
o technologickém stylu rozlièných autorù a historických
období. Zároveò mùže pøispìt k posouzení autentiènosti
díla a také mùže v nìkterých pøípadech upøesnit jeho
dataci. 

Tyto znalosti o umìleckém díle získáme studiem stati -
grafie a pigmentového složení barevných vrstev. 

Pro stanovení stratigrafie jsou stìžejními metodami
optická a elektronová mikroskopie [1]. Optická mikro sko -
pie umožòuje rozlišení vrstev pøedevším na základì jejich
odlišné barevnosti v bílém svìtle a jejich luminiscence
vyvolaná v UV záøení.  Elektronová mikroskopie rozlišuje
vrstvy pøedevším díky jejich rùznému chemickému

kontrastu. Elektronová mikroskopie také umožòuje studo -
vat granularitu a morfologii zrn. 

Pigmenty, které jsou v barevných vrstvách obsaženy
pøedevším ve smìsích, se identifikují na základì prv ko -
vého a fázového složení vrstev. Ke stanovení prv kového
složení se nejèastìji používá elektronová mikroskopie ve
spojení s RTG mikroanalýzou (SEM/ EDX). Minera lo -
gické složení se obvykle stanovuje RTG práškovou difrak -
cí [2, 3]. Tato metoda má však vzhledem ke studiu
umìleckých dìl dvì zásadní nevýhody. První nevýhodou
je její destruktivnost, nutnost rozdrcení mnohdy umìlecky
cenného vzorku na prášek. Druhou nevýhodou je relativnì
veliká spotøeba vzorku. Množství vzorku potøebné pro
konvenèní RTG práškovou analýzu v Bragg-Brentanovì
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Obrázek 2. Kvalitativní fázová analýza fresky, srovnání pøístrojù PANalytical X´PertPRO
a Bruker D8/GADDS.



uspoøádání èasto není možné z umìleckého pøedmìtu ani
odebrat. Øešení tìchto dvou nevýhod umožnila prášková
RTG mikrodifrakce. 

Vzorky byly mìøeny na laboratorním difraktometru
PANalytical X´Pert PRO. Tento difraktometr je vybaven
bìžnou rentgenkou, monokapilárou fokusující rentgenový
svazek a velmi rychlým poziènì citlivým detektorem
X´Celerator. Pøístroj umožòuje rutinnì analyzovat plochu
o prùmìru pøibližnì 0.1mm v èasovém horizontu nìkolika
hodin. Je tedy vhodný napø. pro analýzy heterogenit
v barevných vrstvách nebo na povrchu fragmentù umì -
leckých dìl. Dále je možné analyzovat vybranou oblast
barevné vrstvy odpovídající tlouš•ky pøímo na nábrusu.
Pøesná velikost ozáøené plochy vzorku však záleží na
vnitøním prùmìru monokapiláry, vzdálenosti jejího ústí od
støedu goniometru a úhlu omega [4].

Na obrázku 1 je ukázáno srovnání rùzných zpùsobù
mìøení, které bylo provedeno na vzorku nástìnné malby
z cisterciáckého kláštera v Plasech. Úkolem bylo zjistit,
který zelený pig ment byl použit v zelené vrstvì. Mecha nic -
ky separovaný vzorek byl nejprve analyzován konvenèní
práškovou RTG difrakcí. Byly nalezeny dva minerály –
chlorit a seladonit. Obì fáze mohou být použity jako
pigmenty. Proto jsme použili práškovou RTG mikro dif -
rakci k analýze svrchní zelené vrstvy fragmentu nástìnné
malby a k analýze této vrstvy pøímo na pøíèném øezu
vzorkem (analýza nábrusu). Mikrodifrakèním mìøením na
povrchu fragmentu i v pøíèném øezu vzorkem byl iden -
tifikován pouze seladonit. Z tìchto výsledkù mùžeme tedy
vyvodit, že v tomto pøípadì chlorit nebyl použit jako zelený 
pig ment, ale že je pravdìpodobnì souèástí omítky a do
separované zelené vrstvy se dostal pøi jejím odbìru
(obrázek. 1). 

Rùzné zpùsoby mikrodifrakèních mìøení umožnily
odhalit i další zajímavost- rùzné zdroje sádrovce. Sepa ro -
vaná barevná vrstva, nábrus a frag ment se lišily jeho

obsahem velmi výraznì. V separované vrstvì, byl nalezen
pouze malý podíl sádrovce, který pravdìpodobnì stejnì
jako chlorit pochází z omítky a který kontaminoval barev -
nou vrstvu pøi separaci. V nábrusu nebyl nalezen sádrovec
žádný, naproti tomu na povrchu fragmentu byl zastoupen
hojnì, což lze nejpravdìpodobnìji vysvìtlit tím, že se
jedná o solný výkvìt, který vznikl vlivem vlhkosti a atmo -
sférického zneèištìní na povrchu nástìnné malby. 
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Obrázek 1.
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PØÍPRAVA A POPIS VLASTNOSTÍ PRÁšKOVÉHO MATERIÁLU NA BÁZI Fe-ZrO2
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Práškový materiál na bázi Fe-ZrO2 byl pøipraven redukcí
oxidu železa v matrici kubického ZrO2 stabilizovaného
Y2O3. Takto pøipravený materiál se skládá z èástic á-Fe
nebo Fe3O4 a matrice tvoøené jednou z fází mono kli -
nického, tetragonálního nebo kubického ZrO2 nebo jejich
smìsí. 

Dùvodem pøípravy a sledování vlastností tohoto
materiálu jsou pøedchozí dobré zkušenosti s materiálem
syntetizovaným pomocí elektrojiskrové eroze. Kromì
pøíznivé velikosti a tvaru èástic, jsme u takto pøipraveného
prášku pozorovali schopnost ukládat vodík a ochránit
železo uložené v matrici ZrO2 proti oxidaci.

Pro studium fázového složení tohoto materiálu bylo
použito rentgenové práškové difrakce a Mössbauerovy
spektroskopie v transmisním uspoøádání. Magnetické
vlast nosti a izotermická krystalizace byly mìøeny pomocí
vibraè ního magnetometru. To bylo provádìno za teplot
293÷1093K ve vakuu (~10-1 Pa) a v èistém vodíku (5N).
Mìøení izotermické transformace bylo provedeno u
homogenizovaného vzorku ve vodíku za teplot blízkých
Curiovì teplotì Fe3O4 (580 °C). Dùvodem sledování
izotermické transformace je snaha urèit její aktivaèní
energii a posoudit existenci Hedvallova jevu (Tj. anomální
chování teplotnì aktivovaných procesù v magnetickém
poli v blízkosti tranzitní teploty). 

Pøipravený vzorek po homogenizaci je složen ze 75 %
kubického ZrO2 a 25 % oxidù železa (Fe3O4 a Fe2O3).
Termomagnetická køivka homogenizace vzorku ukazuje
pøi chladnutí magnetickou transformaci fáze Fe3O4.
Z termo magnetických køivek vzorkù žíhaných ve vodíku je 

patrná transformace všech typù oxidù železa na a-Fe. Na
Mössbauerových spektrech vzorkù žíhaných ve vodíku je
obsah á-Fe prùmìrnì ~ 93 %. Zbytek tvoøí paramagnetické
složky obsahující Fe3+ (IS = 0,35 a 0,47 mm/s, QS = 0,3-0,6 
mm/s) a Fe2+ (IS = 1,2 mm/s) rozpuštìné v matrici kubic -

kého nebo tetragonálního ZrO2. Pøítomnost a-Fe, kubic ké -
ho a tetragonálního ZrO2 byla potvrzena práškovou
difrak cí. Transformace stabilizovaného kubického ZrO2 na 
tetra gonální a monoklinický je úmìrná teplotì, dobì žíhání
a množství stabilizátoru. Nárùst a velikost novì vzniklých
fází koherentních oblastí bìhem opakovaného ohøevu do
800°C v rùzných atmosférách, urèených pomocí RTG, byl
pozorován 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). Køivky nad transformaèní
teplotou mají hladký S-tvar typický pro difúzní dìje. Lze
z nich snadno urèit okamžik poèátku i konce transformace
a celkovou dobu trvání i rychlost transformace. Oproti
tomu se do tvaru S-køivky pod Curiovou teplotou promítají
dva další faktory: redukce Fe3O4 a Fe2O3 na para mag ne -
tický FeO a prudký pokles magnetického momentu
v dùsledku vyrovnávání teplot v celém objemu vzorku
zpùso bený regulací topného tìlesa magnetometru. Z tìchto 
køivek je možné pouze pøibližnì odhadnout zaèátek a
konec transformace a její celkovou dobu. 

Tato práce vznikla za podpory výzkumného zámìru
AV0Z20410507.
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Rentgenovou práškovou difrakcí byly studovány velmi
malé èástice zlata pøipravené chemickou reakcí ve formì
koloidních roztokù, které byly pro difrakèní mìøení nane -
seny v tenkých vrstvách na sklenìné podložky [1]. Èástice
byly pøipraveny se zámìrem je využít jako kalibraèní
èástice pro mìøení dynamického rozptylu svìtla, byly
zkoumány i dalšími metodami (TEM, UV/vis) a byla
známa jejich velikost a tvar [1-2].

Malé množství materiálu v tenkých vrstvách vyžaduje
použití geometrie paralelního svazku s malým úhlem
dopadu. Popis fyzikálního rozšíøení difrakèních profilù je v 

této geometrii stejný jako v pøípadì klasického Braggova-
 Brentanova symetrického uspoøádání, nevýhodou je ale
velké vlastní pøístrojové rozšíøení difrakcí (FWHM=0.27°) 
a nelineární pozadí zpùsobené rozptylem na sklenìné
podložce, které ovšem bylo promìøeno a odeèteno od
difrakèních záznamù.

Namìøené profily jednotlivých linií difrakèního
záznamu byly fitovány analytickými funkcemi a z jejich
para metrù (po odeètení pøístrojového rozšíøení metodami
nume rické dekonvoluce) byly urèeny profilové parametry
difrak cí (FWHM, integrální šíøka, Loren t zov -
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ská/Gaussovská povaha píku). Zkoumáním tìchto
parametrù (známá metoda Williamsonova-Hallova grafu)
lze urèit velikost krystalitù, povahu a množství poruch v
krystalu [3-5]. Pomocí programu PM2000 byly mode -
lovány celé difrakèní záznamy (metoda WPPM) [6-7].

Malá velikost krystalitù se projevuje rozšíøením píkù,

které nezávisí na velikosti difrakèního vektoru (sin Q) a
šíøka linií v reciprokých jednotkách (1/C) je (v pøípadì
kulových zrn) pro všechny difrakce (hkl) stejná. Z obrázku
1 je ale naopak zøejmá velká anizotropie rozšíøení profilù a
zvìtšo vání šíøky píkù s délkou difrakèního vektoru.
Takové chování je pøíznaèné pro rozptyl na deformaèním
poli poruch krystalové møíže (anizotropní kontrast dislo -
kací - podobnì jako napø. v TEM a vrstevných poruch)
[3-5, 8-10]. Nìkteré poruchy (vrstevné chyby) navíc
zpùsobují asymetrii a posun píkù [3-5, 10]. Anizotropní
rozšíøení profilù v nanokrystalických materiálech pøipra -

vených z roztoku, které se podaøilo vysvìtlit pøítomností
dislokací, už bylo pozorováno napø. v [8]. Až uvážením
vlivu dislokací (obrázek 2: metoda modifikovaného WH
grafu - x-ová osa pøenásobena orientaèními kontrastními
koeficienty, které byly spoèítány pomocí programu
ANIZC[9]) a vrstevných poruch bylo možné chování
rozšíøení profilù vysvìtlit. Zahrnutím tìchto defektù pøi
modelování profilù (WPPM) [6-7, 10] bylo dosaženo
výraznì lepší shody výpoètu a namìøených dat (obrázek 3).

Dùležité výsledky profilové analýzy 4 vzorkù s rùznou
velikostí èástic jsou uvedeny v tabulce 1. Velikost krysta -
litù urèená rtg. práškovou difrakèní analýzou je v dobré
shodì s velikostí èástic urèených jinými metodami. Malá
difraktovaná intenzita ale zapøíèiòuje velkou nepøes nost
urèení velikosti krystalitù zvolenými metodami profi lové
analýzy, protože jednotlivé profily není možné namìøit
dostateènì pøesnì, aby se daly zcela oddìlit rùzné pøíèiny
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Obrázek 1. Williamsonùv-Hallùv Graf vzorku A2 (Dteor = 11 
nm).

Obrázek 2. Modifikovaný Williamsonùv-Hallùv Graf [8]
vzorku A2 (Dteor = 11 nm). Rozšíøení píkù zpùsobené vrstevnými
poruchami bylo odeèteno od integrálních šíøek.
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Obrázek 3. Modelování celého difrakèního záznamu vzorku A2 (Dteor = 11 nm) programem
PM2000 [6-7].



rozšíøení píkù a urèit jednoznaènì rozdìlení velikosti
krystalitù. Pøekvapivá je pøítomnost velké mikrodeformace
uvnitø krystalitù (velká hustota dislokací - asi 6x1015 m-2) a
výskyt rùstových vrstevných poruch (až 8% ve vzorku s
nejmenšími èásticemi).
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Im mu no glob u lines play an ir re place able role in the
immunity sys tem in all higher or gan isms. Be cause of its role
in ac ti va tion of im mu no log i cal re ac tion against in fected
cells, im mu no glob u lines are rou tinely used in medical ap pli -
ca tions. There is a very re li able way of IgG pu ri fi ca tion
based on its af fin ity to the B frag ment of the pro tein A from
Staph y lo coc cus Aureus. How ever, the costs of pro duc tion of
pro tein A are sig nif i cant and thus a new method of rapid and
cheap pro duc tion of pu ri fied im mu no glob u lines in
non-denaturating con di tions is worth of our spe cial in ter est.
Any highly se lec tive sep a ra tion pro cess should be based on
mo lec u lar rec og ni tion be tween a spe cially de signed ligand
and the im mu no glob u lin sur face.

In spite of an im mense di ver sity of Fab frag ments con -
tain ing the hypervariable re gions (re spon si ble for mo lec u lar
rec og ni tion of an ti body) at the an ti gen bind ing sites, the im -
mu no glob u lines of the same  type (e.g. IgG2b) share very
sim i lar aminoacid se quences of Fc frag ment. The ob ject of
our in ter est is Fc-frag ment, be cause of its in vari ant struc ture. 
Ex pli ca tion of struc ture of this frag ment and its in ter ac tion
with other mol e cules can help in de sign of poly mer sorbents
for af fin ity chro ma tog ra phy. 

Struc ture de ter mi na tion
Monoclonal an ti body, class  IGg2b was cleaved by papain
and pu ri fied in 4C on Bi o LOGIC LP Sys tem(BIORAD) us -
ing pro tein A Sepharose col umn (Biorad). The mea sured
crys tal was grown un der the fol low ing con di tions: 

Res er voir: HEPES pH 7.5, PEG 2000 20 % (w/v). 

Drop: 1 ml of reseivoir so lu tion plus 1 ml of  pro tein 8
mg/ml, PBS (phos phate buffer sa line) pH 7.5.
Cryoprotectant: 20 % glyc erol.

The dif fracted in ten si ties (to tal 34029 in de pend ent re -
flec tions) was col lected at the ID-29 beamline at the syn -
chro tron ESRF in Grenoble with the dif frac tion limit 2.2

C. The mea sured crys tal (a tri an gle platelet 0.3 ´ 0.1 ´
0.02 mm) was flash cooled to 100 K. Space group is C2,

the unit cell a = 135,73 C, b = 62,75 C, c = 69,81 C, b =
103,35°. Data re duc tion was per formed by pro gram
pack age HKL (Denzo, Scalepack, Xdisp) [1]. The phase
prob lem was solved by mo lec u lar re place ment (pro gram
AMORE [2]) us ing the struc ture model 1IGT taken from
PDB [7] (se quence sim i lar ity 79 %). The other data pro -
cess ing was done mostly us ing the pro gram pack age
CCP4 [3]. The struc ture re fine ment was done by pro gram 
REFMAC [4]. Man ual cor rec tions were done by pro gram 
XtalView [5], the sol vent wa ter mol e cules de ter mined
with help of ARP/wARP [6]. The meth ods used were
sim i lar as de scribed in [9]. The fi nal R fac tors are R =
0.19,  Rfree = 0.25. The re fined struc ture sat is fies all cri te -
ria set by pro gram Procheck [7].

Both pro tein chains of the Fc frag ment IgG2b (res i -
dues from Gly125A to Arg331A and Gly125B to
Arg331B) were uniquely iden ti fied in the maps of elec -
tron den sity (ex cept of conformational al ter na tives ev i -
dent at side chains of sev eral res i dues. 
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dthe or

(nm)
ddiff

(nm)

rdiff

(1015 m-2)
btwin

Au1 4.5 10±6 5±2 0.08±0.03

Au2 11.1 15±5 6±1 0.07±0.02

Au3 33.4 31±5 6.6±0.5 0.05±0.01

Au4 101.5 92±20 9±2
0.012
±0.005

Tabulka 1. Teoretická velikost zrn (dtheor), velikos krystalitù

urèená z rozšíøení profilù (ddiff), hustota dislokací (rdiff)

a pravdìpodobnost výskytu rùstových vrstevných chyb (btwin)
urèené z rtg. difrakèních profilù.


