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Este trabajo presenta la configuración y el montaje de un equipo empleado para cuantificar el coeficiente magnetoeléctrico dińamico (α)
de compuestos cerámicos multiferroicos. En particular, se analizan las propiedades magnetoeléctricas de los compuestos de composición
Bi0.5(Na0.8K0.2)0.5TiO3-Ni0.5Co0.5Fe2O4 (BNKT-NCF). En el ḿetodo dińamico, la sẽnal magnetoeléctrica (ME) se registra midiendo el
potencial eĺectrico a trav́es de la muestra bajo un campo magnético continuo y variable en presencia de un campo magnético de CA. Los
elementos de medición constan de un sistema de polarización (eĺectrico y magńetico), para polarizar la cerámica magnetoeléctrica, y un
lock-in para generar la señal alterna y filtrar el ruido. Adeḿas, dada la baja señal ME, es necesario un blindaje adecuado y una sección fina
de electrodos junto al amplificador tipolock-in. El rendimiento de los dispositivos fabricados resulta satisfactorio para la medición dińamica
del efecto ME para materiales magnetoeléctricos basados en cerámicos multiferroicos.

Descriptores: Instrumentacíon; coeficiente magnetoeléctrico; multiferroicos.

In the present work, the configuration and assembly of a device used to quantify the dynamic magnetoelectric coefficient (α) of multiferroic
lead-free ceramic is analyzed. In particular, the magnetoelectric properties of Bi0.5(Na0.8K0.2)0.5TiO3-Ni0.5Co0.5Fe2O4 (BNKT-NCF) ce-
ramics are studied. In the dynamic method, the magnetoelectric signal (ME) is recorded measuring the electrical potential across the sample
under a DC magnetic field in the presence of an AC magnetic field. The measuring elements consist of a polarization system (electric and
magnetic), to polarize the magnetoelectric ceramics, and a lock-in to generate the alternating signal and filter out the noise. Besides due to
the low ME signal, adequate shielding and a thin electrode section are necessary close to the lock-in amplifier. The performance of the man-
ufactured devices is satisfactory to perform the dynamic measurement of the ME effect for magnetoelectric materials based on multiferroic
ceramics.
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1. Intruducci ón

El efecto magnetoeléctrico es el feńomeno mediante el cual
un campo magńetico (H) produce una polarización eĺectri-
ca, o un campo eléctrico (E) origina una magnetización.
Este efecto ha ganado gran atención debido a sus posibles
aplicaciones en la nueva generación de detectores de campo
magńetico, sensores, transductores, ası́ como para el avance
en el almacenamiento magnético [1].

Materiales tales como BiFeO3 presentan propiedades
magnetoeĺectricas en forma intrı́nseca [2-3], aunque es posi-
ble combinar un material con propiedades piezoeléctricas con
otro con propiedades magnetostrictivas con el objetivo de
generar un compuesto magnetoeléctrico multiferroico [3-4].
En ambos casos, estos sistemas se caracterizan por poseer si-
multáneamente ḿas de un tipo de ordenamiento magnético,
eléctrico o eĺastico. En este sentido, es sabido que el orden
magńetico se encuentra estrechamente ligado a las interac-
ciones entre dipolos magnéticos, las cuales se originan a par-
tir del déficit de electrones en los orbitales superiores deláto-
mo. Asimismo, el orden eléctrico es el resultado del orde-
namiento de dipolos eléctricos locales, mientras que el or-
den eĺastico resulta del alineamiento de los desplazamien-
tos at́omicos debido a la deformación. Como se mencionó,

la aparicíon simult́anea del orden magnético y eĺectrico es
particularmente interesante, pues combina propiedades que
podŕıan utilizarse para el almacenamiento, el procesamiento
y la transmisíon de informacíon, debido a que permite que
los campos magńeticos y eĺectricos interact́uen con el orden
magńetico y eĺectrico [5].

En general, los ḿetodos experimentales para medir el co-
eficiente magnetoeléctrico son los ḿetodos est́aticos, cuasi
est́aticos, dińamicos y dińamicos pulsados [6]. Para el méto-
do dińamico, la muestra se somete a la acción de un campo
magńetico alterno superpuesto en un campo magnético con-
tinuo y variable, que genera en los extremos del material una
respuesta de voltaje (señal ME) que permite obtener, el val-
or indirectamente [7], con base a la Ec. (1). Este método ha
tenido una gran recepción, ya que reduce los problemas de
acumulacíon de carga en el borde de la muestra. Las ecua-
ciones b́asicas [8] necesarias para evaluar el coeficiente ME
a partir del voltaje se describen a continuación. Ante un cam-
po magńetico continuo aplicado, el voltaje ME de salida en
un material policristalino muestra un efecto de segundo orden
que se puede cuantificar mediante:

V ∝ (αH + β ·H ·H), (1)
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dondeα y β son los coeficientes lineales y cuadráticos del
componente ME de la muestra. Si un campo alternoh0 se
superpone a un campo continuoH0, el campo efectivo es:

H = H0 + h0 · sin(ωt). (2)

Si se emplea un amplificadorlock-ines posible sintonizar
una frecuencia establecidaω(ω = 2πf) para medir la fem de
salida y la salida ME se determina por:

V ∝ (α ·H + β ·H0) = α∗ · (H0) · h0. (3)

Este trabajo muestra la configuración de medida y los re-
sultados experimentales de un equipo capaz de determinar el
coeficiente ME de materiales cerámicos multiferroicos basa-
dos en compuestos de composición Bi0.5(Na0.8K0.2)0.5TiO3/
Ni0.5Co0.5Fe2O4 (BNKT-NCF) obtenidos por reacción en
estado śolido.

2. Experimental

2.1. Configuracíon

La Fig. 1 muestra el diagrama esquemático del equipo em-
pleado para medir los valores de coeficiente ME de muestras
ceŕamicas magnetoeléctricas polarizadas. El equipo consta de
un generador de campo magnético continuo (Dexing Magnet
Model F2030) y otro alterno (fabricación propia). El primero
consiste en un electroiḿan (ńucleo de hierro) y una fuente de
corriente continua que lo alimenta, mientras que el segundo
se compone de una fuente de corriente alterna y una bobi-
na de Helmholtz con ńucleo de aire (díametro 25 mm, 34
vueltas). La bobina de Helmholtz permite una mayor zona de
homogeneidad de campo magnético alterno para mejorar la
sensibilidad de medida sobre la muestra en estudio. No ob-
stante, fue necesario diseñar y caracterizar las bobinas

FIGURA 1. Diagrama en bloques de la configuración para medir la
constante magnetoeléctrica de muestras cerámicas multiferroicas
polarizadas.

espacialmente para determinar la distribución de la densidad
de flujo magńetico , con la intencíon de establecer el valor y
la regíon donde el campo es más intenso y homoǵeneo.

El generador de campo magnético alterno se compone
de los siguientes conjuntos funcionales: unlock-in o gener-
ador de sẽnales, un amplificador de potencia y unas bobinas
de Helmholtz. Dado que el voltaje generado a través de la
muestra es muy d́ebil, lo que implica una respuesta magne-
toeĺectrica del orden de 1 mV/cmOe, es necesario que las car-
acteŕısticas del campo magnético generado por las bobinas
de Helmholtz permanezcan constantes en el tiempo; es decir,
que la densidad de flujo magnético, la frecuencia de campo y
el tipo de onda sean muy estables.

2.2. Preparacíon de las muestras

El material compuesto se preparó mezclando los polvos
ceŕamicos de ambos sistemas (Ni0.5Co0.5Fe2O4 (NCF) y
Bi0.5(Na0.8K0.2)0.5TiO3 (BNKT)) previamente sintetizados
por separado por reacción en estado śolido. Los reactivos uti-
lizados para obtener la fase NCF fueron acetato de cobal-
to (Co(C2H3O2)2, reactivo comercial), acetato de nı́quel
(Ni(C2H3O2)2, Aldrich 99 %, USA) y hematita (Fe2O3,
Mallinckrodt 97 %, USA), tal como se muestra a conti-
nuacíon:

Co(C2H3O2)2 · 4H2O + Ni(C2H3O2)2 + 2Fe2O3 · 4H2O

+ 8O2 → 2Ni0.5Co0.5Fe2O4 + 8CO2 + 14H2O. (4)

Para obtener la fase BNKT se utilizaron Bi2O3 (Aldrich
99.8 %; USA), Na2CO3 (Aldrich 99.5 %; USA), K2CO3

(Aldrich 99.5 %; USA) y TiO2 (Aldrich 99.9 %; USA).

Bi2O3 + 0.8Na2CO3 + 0.2K2CO3

+ 4TiO2 → 4Bi0.5(Na0.8K0.2)0.5TiO3 + CO2. (5)

Los reactivos de ambas fases se mezclaron por separado
durante 6 horas en medio alcohólico en un molino planetario
(Fritsch, Pulverisette 7, 1450 rpm); luego, los polvos precur-
sores de las fases BNKT y NCF se calcinaron por separado a
700 y 1050◦C, respectivamente. Una vez obtenidas las fases
deseadas se mezclaron durante 3 horas nuevamente en medio
alcoh́olico, en un molino planetario en diferentes propor-
ciones para conformar los compuestos xBNKT-(100-x)NCF
(x = 80, 70 y 60). El material compuesto se prensó y sinter-
izó a 1150◦C durante 2h, en atḿosfera de aire, a una veloci-
dad de calentamiento y enfriamiento de 5◦C/min. Las pastil-
las sinterizadas se rectificaron con lijas de granulometrı́a 320
y 600, para eliminar desviaciones en la composición gener-
adas por la ṕerdida de alcalinos en la superficie y mantener
una superficie plana para el contacto eléctrico.

2.3. Caracterizacíon del material

Los ańalisis estructurales se realizaron a través de un equipo
de patrones de difracción de rayos X (DRX) empleando un
PANalytical, X’pert Pro con radiación CuKα. Los valores de
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densidad relativa se determinaron utilizando el método de Ar-
qúımedes, mientras que la caracterización microestructural se
evalúo con un microscopio electrónico de barrido de emisión
de campo (FE-SEM, Sigma, Zeiss, Alemania). La composi-
ción se analiźo mediante espectroscopı́a de dispersión de en-
erǵıa de rayos X, (EDS, JEOL JXA 8230 Japón).

El comportamiento dieléctrico se analiźo sobre los dis-
cos sinterizados, con electrodos de plata pintados sobre la
superficie, a trav́es de las curvas de permitividad real e ima-
ginaria en el intervalo de frecuencias entre 100 Hz y 1 MHz
a temperatura ambiente, mediante el uso de un medidor LCR
Hewlett Packard 4284. Para la polarización de los ceŕamicos,
las muestras fueron dispuestas entre electrodos, en un baño
de silicona a 100◦C por 15 min y bajo la aplicación de una
tensíon CC de 3500 V/mm (Vitrek V73, USA). La constante
piezoeĺectrica (d33) se determińo utilizando un equipo medi-
dor de d33 (YE2730A d33 METER), sobre las muestras previ-
amente polarizadas. Finalmente, la magnetización a temper-
atura ambiente en función del campo magńetico se midío en
un magnet́ometro de muestra vibrante (Lakeshore 7300). Los
ciclos fueron tomados entre +15 y -15 kOe.

2.4. Coeficiente Magnetoeléctrico

La medicíon dińamica del efecto ME se realizó bajo un
campo magńetico alterno de 20 Oe con una frecuencia de
1000 Hz colinealmente con el campo magnético continuo
variable desde 0 a 15 kOe. Las muestras se colocaron sobre
la celda que se observa en la Fig. 2. Se utilizaron alambres
finos como contactos para reducir el ruido. Se colocó un am-
plificador de audio a la salida del generador de frecuencia
del lock-in y se midío el voltaje de salida de la muestra en la
entrada dellock-in. Los equipos (fuente de corriente contin-
ua y lock-in) se controlaron mediante una interfaz de usuario
desarrollada en LabView. El coeficiente se obtuvo indirecta-
mente a trav́es del voltaje generado por el material, ampli-
ficado y limitado en banda, para mejorar la relación sẽnal /
ruido por ellock-in.

FIGURA 2. Celda de medición utilizada para soportar y sensar la
muestra a temperatura ambiente.

FIGURA 3. Diagramas de DRX de los compuestos xBNKT-(100-
x)NCF (x = 80, 70, y 60).

3. Resultados y discusiones

La Fig. 3 muestra los diagramas de DRX pertenecientes a
las mezclas BNKT-NCF preparadas con diferentes relaciones
BNKT-NCF (60-40, 70-30 y 80-20). En la parte superior e
inferior de la misma figura, se presentan los diagramas del
BNKT (perovskita) y NCF (espinela) obtenidos por reacción
en estado śolido. En los diagramas de las mezclas se advierte
un cambio en las intensidades de los picos pertenecientes a
cada una de las fases. Al analizar el pico principal de la ferrita
se advierte un corrimiento del mismo hacia menoresángulos
a medida que aumenta la proporción de la fase BNKT. Es-
ta variacíon indica que se produce una expansión de la celda,
producto de la difusión de iones de radio ḿas grande en sitios
de iones ḿas pequẽnos en el material NCF [9].

En la Fig. 4 se observan las imágenes de microscopı́a
electŕonica de barrido (MEB) de las mezclas sinterizadas a
1150◦C por 5 horas. En ellas se aprecia un importante in-
cremento en el tamaño de grano a medida que disminuye la
cantidad de NCF. También se puede observar la existencia de
una distribucíon bimodal de tamãnos de grano y en la mues-
tra de composición 70/30 se detecta claramente una tercera
fase en forma de barras. Por ello, se realizó un estudio medi-
ante EDS con el objetivo de identificar la composición de las
distintas zonas.

En la Fig. 5 se presenta el mapeo EDS realizado a la
muestra 80BNKT-20NCF. A fin de analizar la distribución
de los distintos elementos dentro de la muestra, se establece
como referencia en este trabajo el mapeo correspondiente al
titanio. Del ańalisis de la distribucíon de elementos, es posi-
ble identificar la presencia de al menos tres fases a citar:

- Primera Zona: posee un elevado contenido de iones ti-
tanio y potasio, y una pequeña cantidad de iones Fe,
Ni y Co. Dado que en esta zona el contenido de bis-
muto se encuentra por debajo del lı́mite de detección
de la t́ecnica, se puede asignar esta región a la forma-
ción de una fase secundaria de baja concentración cuya
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FIGURA 4. Imágenes MEB de las muestras xBNKT-(100-x)NCF (x = 80, 70 y 60).

FIGURA 5. Mapeo por elementos de la muestra 80BNKT-20NCF.

composicíon se aleja de la correspondiente a las fases
ferrita y piezoeĺectrica [10-11].

- Segunda Zona: registra menor intensidad de Ti, de-
nominada “matriz”. Presenta una estequiometria muy
similar a la del sistema BNKT, tal como se muestra en
los patrones de difracción de rayos X, con pequeños
contenidos de Fe, Co y Ni.

- Tercera Zona: corresponde a las zonas negras en el
mapeo del titanio, o zonas sin titanio. En los otros
mapeos se observa la ausencia de bismuto y una alta
concentracíon de Fe, Ni y Co, tal como se esperarı́a
para la fase NCF. Aqui se encuentran pequeñas canti-
dades de K y Na.

Rev. Mex. F́ıs. 66 (4) 462–474
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Estas tres zonas se observaron en todas las muestras anal-
izadas. Lo anterior indica que, aunque las fases ferrita y
piezoeĺectrica se sintetizaron por separado, durante el proce-
so de sinterización se produjo la difusión de diferentes iones,
lo cual desencadena una fase secundaria y el correspondiente
cambio en las composiciones estequiométricas de las fases
piezoeĺectrica y ferrita. Adeḿas, esta segunda fase y el au-
mento de la cantidad de ferrita son responsables de la dis-
minución del tamãno de grano de la matriz de BNKT.

La Tabla I muestra los valores de densidad, permi-
tividad real, constante piezoeléctrica (d33), magnetizacíon
de saturacíon (Ms) y coeficiente magnetoeléctrico (α∗) de
compuestos de BNKT-NCF con diferentes relaciones de
BNKT-NCF. Se observa que los valores de permitividad
real, densidad y constante piezoeléctrica aumentan con el
contenido de BNKT (fase piezoeléctrica), mientras que la
magnetizacíon de saturación disminuye con el contenido de
BNKT. En este sentido, la concentración 70-30 presenta una
relacíon más balanceada entre las propiedades piezoeléctricas
y magńeticas, y genera el mejor valor de coeficiente magne-
toeĺectrico debido al acoplamiento entre las fases.

Finalmente, la Fig. 6 muestra la respuesta magnetoeléctri-
ca en funcíon de la frecuencia y de la relación entre BNKT y
NCF determinada, a temperatura ambiente y a una frecuen-
cia de 10 kHz, con la configuración mostrada en la Fig. 1.
Al comparar la respuesta de los diferentes sistemas, se apre-
cia el desarrollo de una señal siḿetrica respecto a la pola-
rizada del campo continuo. Este comportamiento y los val-
ores encontrados de coeficiente magnetoeléctrico (Tabla I)
son consistentes con los reportados para materiales multife-
rroicos similares [12-13]. Finalmente, los compuestos con
una relacíon 70-30 mostraron una diferencia sustancial en la
respuesta magnetoeléctrica debido al mejor acoplamiento en-
tre las propiedades piezoeléctricas y magńeticas. Si se obser-

TABLA I. Valores de densidad (ρ), permitividad real (ε′ a 10 kHz),
constante piezoeléctrica (d33), magnetizacíon de saturación (Ms),
y coeficiente magnetoeléctrico (α∗) de compuestos BNKT-NCF.

BNKT-NCF ρ d33 Ms α∗

(g/cm3) ε′ (pC/N) (emu/g) (mV/cmOe)

60-40 5.17± 0.03 287 10 22.9 0.69

70-30 5.19± 0.02 417 24 17.7 4.81

80-20 5.32± 0.09 507 28 9.8 2.30

FIGURA 6. Variación del coeficiente magnetoeléctrico en funcíon
de la densidad del flujo magnético continuo a temperatura ambi-
ente y a 1 kHz correspondiente a compuestos de composiciones
xBNKT-(100-x)NCF (x = 80, 70 y 60).

va el comportamiento a altos campos, se detecta un cambio
de signo de la respuesta magnetoeléctrica ligada a la respues-
ta magnetostrictiva tipica de las ferritas con presencia de Co
y Ni, dado que estas presentan un efecto de compresión luego
de superar un valor de campo [14].

4. Conclusiones

En este trabajo se implementó un sistema para medir el
coeficiente magnetoeléctrico (α∗) a temperatura ambiente
a partir del ḿetodo dińamico en materiales multiferroicos.
El estudio se complementó con el ańalisis del compor-
tamiento magnetoeléctrico de ceŕamicos compuestos libres
de plomo tipo BNKT-NCF. Se observó que el coeficiente
magnetoeĺectrico de las pastillas cerámicas variaba con la
relacíon de BNKT/NCF, lo cual arrojó valores optimos en las
composiciones que presentaban un mejor balance entre las
propiedades piezoeléctricas y magńeticas. En este sentido, se
observ́o un comportamiento magnetostrictivo caracterı́stico
de las ferritas de Co y Ni.
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CONFIGURACIÓN Y MONTAJE DE INSTRUMENTO PARA LA CARACTERIZACÍON MAGNETOELÉCTRICA. . . 471
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