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OBSERVACION DE DOMINIOS
MAGNETICOS MEDIANTE TECNICA DE

BITTER

Blanca Hernando
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TECNICA DE BITTER

- Refinamiento del método de visualizacion de lineas
de campo con limaduras de Fe.

- Nanoparticulas magnéticas en suspension coloidal
(sonda)

- Superficie de un material magneético.

(muestra)

Campos magneticos dispersos en las paredes de
dominio.

- La estructura obtenida se observa mediante
(o electronico).

- En muestras polidominio, alcanza una resolucion
espacial desde algo menos de 100nm hasta casi
1000nm.



- Bitter: polvo muy fino de 6xido férrico en alcohol.
Phys. Rev. 38(1931)1903; 41(1932)507

- Hamos y Thiessen
Z. Physik. 71(1932)442

- ElImore y Mckeehan: :
Cristales pulidos mecanicamente. Estructuras en
laberinto. Anisotropia inducida por tensiones.
Phys. Rev. 46(1934)226

- Elmore: PULIDO ELECTROLITICO. Observacion

de estructuras de dominios en Fe y Co

electropulidos.

Phys. Rev. 51(1937)982; 53(1938)757; 54(1938)309;
62(1942)486

COLOIDE DE MAGNETITA
(Método de Elmore en S. Chikazumi, Physics of
Ferromagnetism, Clarendon Press, Oxford, 1997)

Precipitado de magnetita:

(2g FeCl,.2H,0 + 5.4g FeCl;.6H,0) en 300cc H,O
5g NaOH en 50cc H,0

(T=30-40°C)

Dispersante:Jabdn o detergente (Alconox®)
0.5g en 100cc H,O

Se afiade 1lcc de magnetita a 30cc de la disolucion
del detergente en ebullicion.



Coloide resultante: aglomerados de magnetita de
de diametro medio, siendo unos 10nm el
diametro de cada particular individual.

Espesores de pared: Fe: del orden de 40nm.
Co: del orden de 10nm.

Coloides comerciales: EMG Ferrofluid® (base H,O)

Experimentalmente: caracteristicas de un buen
coloide:

1) Tamano (=10nm) de particulas que permitan
la resolucion (e incluso mas alla) de la
microscopia optica.

2) Sensibilidad a campos magnéticos débiles de
pocos 100Am™ (campos mas débiles aparecen
en materials blandos).

3) Reversibilidad de la formacion de la imagen de
la estructura de dominios (variando un campo
aplicado, invirtiendolo por ejemplo). Asi se
distingue la formacién de estrias y de
acumulaciones de coloide fuera de las paredes.



MECANISMO DE FORMACION DE LA
IMAGEN

- Agitacion térmica
- Gradiente de campo

Particulas coloidales monodominios con

momento magnético m:
n(H)=n(0) [senh(uomH/KT)] / (LomH/KT)
Para reforzar la concentracion en un factor de
1.5:
H > 1.5KT/ugvMg
Supongamos: ¥=10nm; poMs=0.6T; 20°C.:
H >10kAm™

Campo critico muy intenso frente a los
observados de 100Am™. Tendria que aumentar
&, desestabilizandose el coloide, y la magnetita

deja de ser monodominio para 70nm<J.

Particulas coloidales polidominios

n(H)=n(0) exp(uoxHV/2KT)



Para reforzar la concentracion en un factor de
1.5, suponiendo H=500 Am™ y y=3 (particula

esferica):

©=150nm

Superior al valor idoneo de 10nm.

Coloide disperso en fase acuosa y estable en
campo nulo,por efecto del surfactante. En
campo débil las particulas se aglomeran, y al
eliminarlo la formacion desaparece.

El volumen del aglomerado de magnetita (1 de
longitud y 100nm de didmetro) incrementa la y
hasta 30, resultando un campo critico de
500Am™ para que sea detectable la

acumulacion de particulas.



CONCLUSIONES EXPERIMENTALES

- Incremento de la sensibilidad del coloide al
aplicar un campo perpendicular a la
superficie de la muestra.

- Mejores resultados con coloides dispersados
en agua frente a otros liquidos.

- La sensibilidad crece con la densidad del
liquido (coloide mas concentrado). El valor
Optimo se debe determinar
experimentalmente.

- Influencia de la en la formacion y
desaparicion de los aglomerados.
(dependencia con la intensidad del campo).

- La formacion de aglomerados origina
anisotropia optica (dicroismo y
birrefringencia). Observacion de dominios

con microscopio de polarizacion.



LIMITACIONES

- Informacion acerca de la superficie de la
muestra pero no de su interior.

- Anisotropias debiles y permeabilidades
elevadas originan campos dispersos muy
débiles.

- Respuesta lenta. Solo se pueden detectar
desplazamientos lentos de paredes.

- Si los campos dispersos o aplicados son
elevados disminuye la resolucion (bordes,
imperfecciones). Estrias formadas por
acumulacion de particulas.

- Interpretacion problematica por la complicada
relacion entre los campos dispersos y la
Imanacion.

- Puede existir interaccion del coloide con la
estructura de dominios.

- Restringido rango de temperatura

dependiendo del coloide.



VENTAJAS UNICAS

- No se precisa equipo especial. Microscopio
optico de reflexion.

- No es necesaria una preparacion extrema de
la superficie de la muestra. Pero la resolucion
y sensibilidad se incrementan en muestras
electropulidas.

- La resolucion alcanza facilmente los 100nm y
esta limitada soélo por el diametro de la
particular de 10nm.

- Fundamental en el estudio de estructuras en
cristales con cambios de orientacion y en
superficies tridimensionales.

- Bajo coste.
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Figure 1. Bitier patterns on the bright side. (a) depth from the surface=0, (&) depth
from the surface= | | pm, () depth from the surfsce=122 .
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1. Phys. D: Appl. Phys., 13 (19800 —M Tejedor and B Hermando (see pp 1709-111
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Figure 2. Bitter patierns on the rough side. Depth from the surface= 12 um. Arrows
indicate rolling direction.



Fig. 2. Domain structure of

5 min, my

(Feo.00C00,46Nio a8)748116B1o: @ —an as-gquenched ribbon, m; = 1; b — the same ribbon after annealing at

~ 0.1. The double arrow shows the ribbon axis
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Fig | Patiern domam af Fev oCu: NS i s morphowm sed nenocrystaliie nivbom: i) ss-cast sample. (b k) and id) sonealed s
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Magnetic domains and magnetoimpedance effect during the
ﬂmw;‘.”i!ﬂtbn of F:-;“CmNh-;Siu gnﬁ nbbons

M. Tejedor, B Hemando *, M.L. Sincher, V.M. Prida, P. Gorria

Jowrmad of Noo-Crysisline Sobc 357 (2000 ) %6400
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