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Bitte beachten Sie:

Das Experimentieren mit verfliissigten Gasen wie den hier verwendeten Kiihl-
mitteln ist nicht ungefihrlich. Die Siedetemperatur des fliissigen Stickstoffs
betrigt etwa —196 °C und die des fliissigen Heliums —269 °C. Direkter Kon-
takt mit den Kiihlfliissigkeiten oder auch mit gekiihlten Gegenstinden, insbe-
sondere Metallen, ruft Verletzungen hervor, die Verbrennungen 4hnlich sind.
Schiitzen Sie sich daher mit Handschuhen und insbesondere einer Schutzbrille

fur die Augen. Lassen Sie beim Umgang entsprechende Vorsicht walten!




1 Einleitung

Tiefsiedende Fliissigkeiten sind als Arbeitsmedien aus vielen Bereichen von Physik und Technik
nicht mehr wegzudenken. Daher hat dieser Versuch zum Ziel, Sie mit den Eigenschaften zweier
wichtiger kryogener Fliissigkeiten — fliissigem Stickstoft und fliissigem Helium - vertraut zu ma-
chen. Dabei wird der praktische Umgang mit ihnen geiibt und an einigen Beispielen studiert, wie
sich die tiefen Temperaturen auf Materialeigenschaften auswirken.

1.1 Erforderliche Kenntnisse

— Grundlagen der Kryotechnik wie Verfliissigung von Gasen, Aufbau von Kryostaten u. i.
— Thermodynamische Eigenschaften der Kryofliissigkeiten

— Materialeigenschaften bei tiefen Temperaturen

Folgende Literatur kann zum Einarbeiten empfohlen werden:
= Enns, Hunklinger: Tieftemperaturphysik; vor allem Kap. 1, 2, 10, 11 und 12.
m E. Pobell: Matter and Methods at Low Temperatures; vor allem Kap. 1, 2 und 5.
= H. Frey, R. A. Haefer: Tieftemperaturtechnologie; vor allem Kap. 2, 3, 4 und 7.

m J. Wilks: Liquid and Solid Helium; sehr spezialisiertes Buch tiber Helium; relevant Kap. 14.

1.2 Umfang des Versuches

Der Versuch besteht aus zwei Teilen und ist daher an zwei Versuchstagen durchzufiihren:

1. Fliissiger Stickstoff’
Hier geht es zunichst darum, mehr oder weniger spielerisch experimentell und qualita-
tiv die Eigenschaftsinderungen verschiedener Materialien zu erfahren, wenn sie auf die
Siedetemperatur des Stickstoffs gekiihlt werden. Im zweiten Teil dieses Versuchs soll die
Verdampfungswirme von fliissigem Stickstoff ermittelt werden.

2. Hliissiges Helium
Helium ist das Gas mit der tiefsten in der Natur vorkommenden Siedetemperatur. Daraus
ergeben sich (klassisch erklirbare) Eigenschaften, die bereits besondere Sorgfalt im Umgang
mit der Fliissigkeit erfordern. Dariiber hinaus wird Helium unterhalb einer bestimmten
Temperatur suprafluid, ein Phinomen, das nur quantenmechanisch erklirt werden kann.
Der Versuch umfasst einen Teil zum Auftreten von Supraleitung in Metallen bei tiefen Tem-
peraturen und einen Teil zur Beobachtung der Suprafluiditit des Heliums.

1.3 Vorbereitung

Erstellen Sie sich einen tabellarischen Ablaufplan (Zeitplan) fiir die einzelnen Schritte des Expe-
riments. Das empfiehlt sich, weil thermische Experimente hiufig linger Zeit beno6tigen. So ist es
mitunter zweckmifig, mehr Zeit beanspruchende Versuchsteile eher einzuleiten, d.h. die unten
angefiihrte Reihenfolge nicht unbedingt einzuhalten.



1.4 Ausstattung des Versuches

Teil 1:
- Stativ mit Blechdose
- Tisch-Glasdewar
- Styroporbecher fiir fl. N
- Experimentiermaterial fiir Freihandversuche

- Edelstahlkryostat mit Einsatz
- Balgengaszihler BK6 (GM)
- Kanne zum thermalisieren des abstromenden

Gases
- Schaltkasten
- 2 Handmultimeter (Metex, Voltcraft)
- hp 34401A Digitalmultimeter
- PREMA 5000 Digitalmultimeter
- Keithley 196 Digitalmultimeter
- 2 DC Netzgerite (Philips PE 1535 und hp E3617A)
- Digistant 6425 T Konstantstromquelle

Stickstoff-Versuch

- Stoppuhr

Teil 2:
- Glaskryostat mit Einsatz und Installationstafel
- Vorvakuumpumpe zum Entliiften
- Heliumpumpe
- Radio mit getrenntem Lautsprecher
- Schaltkasten
- Ithaco 391A Lock-In Verstirker
- hp 34401A Digitalmultimeter
- PREMA 5000 Digitalmultimeter
- Keithley 174 Digitalvoltmeter
- 2 Philips PE 1535 DC Netzgerite
- Zentro-Elektrik DC Netzgerit Helium-Versuch




2 Versuchsteil 1: Fliissiger Stickstoff

Zur Vorbereitung informieren Sie sich iiber:
— Stickstoffverfliissigung
— Stirling-Prozess
— die wichtigsten physikalischen Eigenschaften von fl. N,

Es sei noch einmal darauf hingewiesen:

Bevor Sie an das Experimentieren mit fl. N, gehen, sollten Sie sich mit den Risiken im Umgang
vertraut machen. Fliissiger Stickstoff ist eine tiefsiedende Fliissigkeit, der man ihre tiefe Tem-
peratur nicht auf den ersten Blick ansieht. Kontakt mit ihr kann zu Verbrennungen (!) der Haut
fiihren, lingerer Kontakt fiihrt zu schweren Verletzungen und irreparabel absterbenden Gewebe-
teilen.

Vermeiden Sie daher den Kontakt mit fl. N, und tragen Sie Handschuhe und vor allem eine
Schutzbrille! Achten Sie auch darauf, dass keine Teile der Kleidung mit fl. Stickstoff’ getrinkt
werden!

2.1 Tischexperimente am offenen Dewargefifd

Fiillen Sie langsam ein Styroporgefifd oder ein Glasdewargefif§ aus der Transportkanne. Vorsicht!
Es konnen Spritzer auftreten — schiitzen Sie unbedingt die Augen. Vermeiden Sie auch Schlige
auf das Dewargefif} (umwerfen!) und lassen Sie keine harten und schweren Gegenstinde hin-
einfallen; ein Dewargefif ist im Zwischenraum evakuiert (warum?) und kann implodieren (—
fliegende Glassplitter!).

Fithren Sie jetzt die folgenden Experimente durch, protokollieren und erkliren Sie Thre Beobach-
tungen.

1. Lassen Sie vorsichtig aus der Stickstoff-Transportkanne etwas Gas in das Becherglas mit
dem brennenden Teelicht tiberstromen.
Angaben zum Molgewicht: M ¢ ~ 29 g; M, ~ 28¢g; Mo, ~ 32¢g.
Lassen Sie sich vom betreuenden Assistenten die Stickstoftabfiillstation des Physikzentrums
zeigen und die Sicherheitsvorkehrungen erkliren.

2. Gieflen Sie ein wenig fliissigen Stickstoff auf die Tischplatte.

3. Trinken Sie ein Stiick Kreide (Pinzette oder Laborzange verwenden, Sittigung abwarten)
und legen Sie sie dann auf die saubere Tischplatte.

4. Liuten Sie die Bleiglocke vor und nach Eintauchen in fliissigen Stickstoff (Temperaturaus-
gleich abwarten; woran erkennen Sie das?).

5. Kiihlen Sie ein Stiick Gummi- oder Silikonschlauch ab und versuchen Sie ihn dann zu bie-
gen.
Versuche dhnlicher Art konnen mit jeglicher Art organischen Materials durchgefiihrt wer-
den.

6. Kiihlen Sie den Stahlzylinder mit dem Teflon-Gleitring ab (Vorsicht, nicht ins Dewar fal-
len lassen!) und versuchen Sie anschliefend, den Ring zu verschieben. (Vorsicht, nicht das



Metallteil anfassen! Den Teflonring kann man kurzzeitig anfassen; warum?) Lassen Sie die
Anordnung von selbst aufwirmen und probieren Sie wiederholt zu schieben.

7. Legen Sie einen tangential angestochenen Tischtennisball in fliissigen Stickstoff (richtig
untertauchen!) und warten Sie Gleichgewicht ab. Nehmen Sie ihn dann heraus und legen
Sie ihn auf den Fuffboden.

8. Tauchen Sie die an einem Kupferrohr unterhalb eines Manometers hingende Blechdose bei
geschlossenem Ventil ganz in fliissigen Stickstoff ein und beobachten Sie den Druck. War-
ten Sie das Temperaturgleichgewicht ab und notieren Sie den erreichten Enddruck; kénnen
Sie daraus die Temperatur abschitzen? Welches Gerit simuliert der einfache Aufbau?
Offnen Sie das Ventil und stellen Sie Druckausgleich her, wihrend die Dose noch vollstin-
dig im fliiss. Stickstoff eingetaucht ist. Warten Sie etwas, verschliefSen Sie die Schlauchtiille
mit einem Luftballon und ziehen Sie dann die Anordnung aus dem Kiltebad; auf keinen
Fall diirfen Sie das Ventil schlieflen! (Warum?)

2.2 Experimente am Stahlkryostaten

Beachten Sie, dass diese Experimente mehr Zeit erfordern als die aus Teil 2.1. Es ist daher zweck-
miflig, diesen Versuchsteil eher einzuleiten.

2.2.1 Widerstands-Temperaturverlauf verschiedener Materialien

Bestimmen Sie zuerst die elektrischen Widerstandswer-
te der beiden eingebauten Thermoresistoren und des
Hochtemperatursupraleiters (HTSL), bevor Sie mit dem
Abkiihlen beginnen.

Fillen Sie nun den dufleren Ringtank mit fliiss. N, und
messen Sie die Widerstinde etwa alle 5 Minuten (mog-
lichst gleichzeitig) ungefihr 90 Minuten lang.

Befiillen Sie dann den Innenraum des Kryostaten mit
flissigem Stickstoff (nur wenige Minuten lang). Achten
Sie darauf, dass das abstromende Gas ungehindert aus
dem Kryostaten austreten kann!

Nehmen Sie nach geeigneter Wartezeit die stabilen End-
werte der drei Widerstinde auf. Die Messstrome durch
die Thermometer und den HTSL sollten wihrend der ge-
samten Messreihe auf konstantem Wert gehalten werden

(Milliampere-Bereich). Warum darf der Messstrom nicht
zu grofd werden?

Zur Auswertung: Interpolieren Sie Rp¢(T) des Platinwiderstandes linear zwischen Raumtempera-
tur und der Siedetemperatur des Stickstoffs (warum darf man das?) und ermitteln Sie aus dieser
Temperaturkalibrierung den Verlauf Rc(T) des Halbleiterwiderstandes (amorpher Kohlenstoff).
Versuchen Sie eine mathematische Anpassung der Form

1/T=A-InR+B+C/InR.

J. R. Clement, E. H. Quinnell: Rev. Sci. Instrum. 23 (1952) 213



Bestimmen Sie weiterhin den Widerstandsverlauf Rypco(T) des aus der Keramik YBapCuzO7 be-
stehenden Hochtemperatursupraleiters und ermitteln Sie daraus die Sprungtemperatur T¢. Ver-
gleichen Sie mit dem Literaturwert und begriinden Sie mogliche Abweichungen.

2.2.2 Verdampfungsenthalpie von Stickstoff

Nach dem Fiillen des Kryostaten schlieflen Sie den Abgasstutzen an die in Wasser getauchte Wir-
metauscherschlange an, die ihrerseits mit dem Eingang der Gasmessuhr verbunden werden soll.
Beobachten Sie so die Abdampfrate aus dem Kryostaten. Warten Sie, bis diese stationir geworden
ist und protokollieren Sie diesen Wert. Durch Zufuhr (angemessen grofier) elektrischer Leistung
iiber den eingebauten Hochlast-Heizwiderstand (nicht die Probenheizung verwenden!) kann die
Abdampfrate erhoht werden, bis sie einen neuen stationiren Wert erreicht. Verfolgen Sie den
zeitlichen Verlauf der Abdampfrate und bestimmen Sie aus diesem Experiment den Wert der
Verdampfungsenthalpie des fliissigen Stickstofts.

Wiederholen Sie das Experiment mit einer anderen Heizleistung. Die Obergrenze fiir die wihl-
baren Heizleistungen liegt bei 60 W. Vergleichen Sie mit dem Literaturwert und diskutieren Sie,
welche Griinde fiir die Abweichung verantwortlich sein konnen.

Nach Abschluss dieser Aufgabe kénnen Sie mit dem Steigrohr und etwas Uberdruck den ver-
bliebenen Stickstoff weitgehend aus dem Innenraum des Kryostaten entfernen (bitten Sie den
Assistenten um Hilfe) und anschlieflend beim Aufwirmen noch einige Werte der Thermometer
aufnehmen. Heizen Sie dazu mit dem Probenheizer (I < 200 mA).

2.2.3 Anhang: Versuchsaufbau

)

G I=  Netzgerit
—_ WT Wirmetauscher
GM Gasmessuhr




Die Elektronik:

- zwei Digitalmultimeter zur Bestimmung der
Thermometerspannungen

- zwei digitale Handmultimeter zur Thermome-
terstromjustierung iiber den Spannungsabfall
an einem 100 (2 Widerstand

- ein Netzgerit zur Temperatursteuerung der
Thermometer beim Aufwirmen

- ein Leistungsnetzgerit zum Verdampfen des
Stickstoffs

- ein Schaltkasten fiir die Verbindung der elektr.
Gerite mit dem Kryostateneinsatz

. o

— R
Batterie 9 V | ° . I

| Schaltkasten| ' . Kryo

Schema der Verdrahtung des Thermometermesskreises im Schaltkasten



3 Versuchsteil 2: Fliissiges Helium

Zur Vorbereitung auf diesen Versuchsteil informieren Sie sich tiber:

— die wichtigsten Eigenschaften von Helium wie Vorkommen, Gewinnung, anomales Phasen-
diagramm

Heliumverfliissigung

Erzeugung von Temperaturen unter 4 K

Grundziige der Suprafluiditit

Grundziige der Supraleitung

Sicherheitshinweis:

Der Experimentierkryostat dieses Versuchs ist ein doppeltes Dewargefif aus Glas. Der duflere
Teil dient der Vorkithlung mit fliissigem Stickstoff, der innere Teil nimmt das fliissige Helium
auf. Da Helium zu teuer ist, um es in die Luft abstromen zu lassen, ist dieser innere Glaskryostat
Teil eines geschlossenen Gaskreislaufs. Um ihn sachgerecht betreiben zu konnen, gibt es eine an
der Wand befestigte Installationstafel mit Ventilen und Druckanzeigegeriten. Machen Sie sich
damit vertraut! Achten Sie darauf, dass der Heliumkryostat nie auf Uberdruck gehen darf, da er
sonst mit duflerst gefihrlichen Folgen zerreiflen kann. (Fliissiges Helium nimmt als Gas unter
Normalbedingungen das yoofache Volumen ein!)

Aufgaben und Durchfiihrung

Tieftemperaturexperimente erfordern Zeit, je tiefer die angestrebte Temperatur, desto mehr. Es
ist daher unbedingt anzuraten, den Kryostaten am Tag vor dem eigentlichen Versuchstag mit fliis-
sigem Stickstoff vorzukiihlen. Vereinbaren Sie eine Zeit mit dem betreuenden Assistenten.
Vergessen Sie nicht, vor den nachfolgenden Schritten zunichst die Elektrik auf Funktionstiich-
tigkeit zu tiberpriifen; Defekte konnen immer nur bei Raumtemperatur behoben werden!
Zunichst wird der Heliumraum evakuiert; es darf weder Luft noch Feuchtigkeit im Gefif§ blei-
ben, da sonst die Sichtverhiltnisse beeintrichtigt werden. Zum Druckausgleich wird Heliumgas
(aus der Transportkanne) eingelassen. Dann muss der Kryostat an die Heliumgas-Riickleitung
angeschlossen werden (Offnen des entsprechenden Ventils). Danach kann fliissiger Stickstoff in
den dufleren Mantel des Kryostaten gefiillt werden. Um den Kondenswasserniederschlag auf den
Sichtstreifen des Stickstoftkryostaten zu minimieren, lisst man von unten in den Schutzschild
des Aufbaus leicht Pressluft durchstromen.

Am Praktikumstag wird als erstes - nach erneuter Uberpriifung der Elektrik - Stickstoff nach-
gefiillt und die Temperatur der experimentellen Anordnung gemessen. Wenn T < 90K (d.h.
Rc ~ 700Q)), kann mit dem Einfiillen des fliissigen Heliums begonnen werden. Das hat un-
bedingt unter Mitwirkung des Assistenten zu erfolgen. Beobachten Sie dabei den Widerstand
des Kohlethermometers: seine Anderungen werden immer schneller, je tiefer die Temperatur ist
(warum?). Bereiten Sie dabei schon einmal die erste experimentelle Aufgabe vor:



3.1 Nachweis des Ubergangs eines Bleizylinders in den supraleitenden
Zustand

Der OSC-Ausgang des Lock-In-Verstirkers gibt ein moduliertes Signal auf Spule 1. Das in Spule 2
induzierte Signal wird vom Lock-In-Verstirker gemessen. Protokollieren Sie beim Einkiihlen des
Kryostaten den Thermometerwiderstand R, bei dem das Eingangssignal des Lock-In Verstir-
kers verschwindet (Warum ist das der Fall?). Bestimmen Sie die Sprungtemperatur des Bleis.

3.2 Suprafluiditit des Heliums

Nach Abschluss des ersten Versuchsteils kann fliissiges Helium nachgefiillt werden, bis es etwa
am Kupferfinger steht (unbedingt Assistenten hinzuziehen!). Entnehmen Sie nach dem Auffiillen
den Heber (gut abdichten!), sperren Sie die Riickleitung ab und pumpen Sie langsam mit Hilfe des
Regelventils am Heliumbad. Protokollieren Sie dabei gleichzeitige Werte von Thermometerwi-
derstand R, (Temperatur) und Dampfdruck, damit Sie nach dem Experiment eine Dampfdruck-
kurve aufzeichnen konnen. Versuchen Sie die gemessenen Werte durch eine geeignete Funktion
(physikalisch sinnvoll) anzufitten.

Wenn Sie in die Nihe des A-Punktes von Helium kommen (p ~ 50 mbar), beobachten Sie die
Oberfliche des siedenden Heliums; der A-Punkt ist eindeutig und scharf zu erkennen. Nehmen
Sie seine Temperatur auf; seien Sie aufmerksam, Sie haben nur einen Versuch!

Danach konnen Sie stirker pumpen und dabei auch den Bypass um das Regelventil 6ffnen.

Zur Beobachtung der Suprafluiditit muss der Helium-
spiegel im Dewar ca. 0,5 — 1cm unter der konischen
Spitze des Glasbechers stehen. Sie konnen das errei-
chen, indem Sie (bei weiter laufender Pumpe) den
Helium-Leistungsheizer benutzen (I ~ 300mA). Der
Heliumspiegel im Glasbecher ist davon kaum betroften
(warum?). Nach Ausschalten des Heizers miissen Sie eine
Weile warten, bis das Helium sich wieder beruhigt hat;
Sie konnen dabei nochmal versuchen, den A-Punkt zu
bestimmen.

Mit Geduld und scharfer Beobachtung konnen Sie ent-
decken, dass von der konischen Spitze des Glasbechers
kleine wasserklare, kaum sichtbare Tropfchen abfallen
(manchmal sind sie nur indirekt durch die Kreiswellen
auf der Oberfliche zu beobachten, die sie beim Auftreffen
erzeugen). Am besten ist das im durchscheinenden Licht

der LED-Taschenlampe zu sehen.

Versuchen Sie, aus geschitzter Tropfchengrofle (Radius der Spitze ~ 2 mm) und Fallfrequenz ei-
ne Transferrate abzuschitzen und daraus die Dicke des Helium-Oberflichenfilms (Rollin-Film)
zu berechnen, der fiir den Heliumtransport verantwortlich ist. Vergleichen Sie mit der Literatur.
Wie lange wiirde es dauern, bis der Becher leergelaufen ist (Durchmesser d = 30 mm; mittlere
Hoéhe h = 80 mm)?



Beobachten Sie auch den Einfluss der unteren Lampe auf die Tropfenrate. Erkliren Sie ihre Be-
obachtung.

Nach Beendigung des Versuchs und Riicksprache mit dem Assistenten kann die Heliumpum-
pe abgeklemmt und ausgeschaltet und mit dem Leistungsheizer das restliche fliissige Helium
verdampft werden. Beobachten Sie dabei unbedingt den Druck im Kryostaten und 6ffnen Sie das
Ventil zur Riickleitung, wenn Atmosphirendruck erreicht ist.
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