UNIVERSITAT PHYSIK

DUISBURG —
ESSEN E—

Physikalisches Praktikum fiir Fortgeschrittene Version Oktober 2016
2. Update November 2024

Versuch 4.3 Spezifische Warme von Festkorpern

1 Vorausgesetzte Kenntnisse

Aufbau eines Kalorimeters, Temperaturmessung bei tiefen Temperaturen, Kalibrierung von
Sensoren, PID Regelung, Klassisches Modell zur spezifischen Warme, Anzahl Freiheitsgrade,
Einstein- und Debye-Modell, Gittertheorie, Schwingungsmoden, Elektronenanteil zur spezifischen

Warme, Sommerfeld-Modell, spezifische Warme an Phaseniibergangen

2 Literatur

H. Ibach, H. LUth: Festkorperphysik, Kap. 5 (Thermische Eigenschaften von Kristallgittern),
Kap. 6.4 (Spezifische Warme von Metallelektronen)

C. Kittel: Introduction to Solid State Physics, chapters on lattice vibrations, thermal properties,
and heat capacity of the electron gas

R. Becker: Theorie der Warme, Kap. V A. (Kalorische Eigenschaften fester Korper)

C. Kittel, H. Kroemer: Thermal Physics, chapters on phonons in solids and heat capacity
of electron gas

Handbuch der Physik, Herausg. S. Flliigge, Bd. VII/1, chapter on the specific heat of solids,
Bd. X1V, chapter on low temperature heat capacity of solids

F.X. Eder: Moderne Messmethoden der Physik, Bd. 1 und 2 (Messanordnung)

F. Kohlrausch: Praktische Physik, Bd. 2, Kap. 6.7.2.1.2. (Vierpunktmethode)

3 Aufgabenstellung

Die spezifische Warmekapazitdit von Festkorpern bei ausreichend hohen Temperaturen
(materialabhangig) ist nahezu konstant und wird durch das Dulong-Petit’sche Gesetz beschrieben.
Allerdings gilt das klassische Modell nicht mehr bei tiefen Temperaturen. Dieses Phdanomen wird

beispielhaft entweder am Metall Kupfer oder am Metall Niob (supraleitend unterhalb von 9,25 K)
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im Temperaturbereich 2-300 K studiert. Unterhalb von ca. 10 K lassen sich so der phononische und
elektronische Anteil zur spezifischen Warme separieren. Die Messdaten werden mit einer
Kombination der Modelle von Sommerfeld (Elektronen) und Debye (Phononen) angepasst. So

lassen sich die Materialparameter Debye-Temperatur und Sommerfeld-Konstante extrahieren.

4 Aufbau des Versuchs

Der Aufbau des Kalorimeters ist schematisch in Abbildung 1 dargestellt. Dieser besteht aus einem
Helium-Kryostaten mit Probeneinsatz, Temperatursensoren, Hochvakuumpumpstand und Helium-
abgas-Armatur. Als KihImittel steht flissiges Helium zur Verfligung, womit das System auf ca. 5 K
(alternativ 2 K) abgekiihlt werden kann (wie?). Es stehen insgesamt 4 Temperatursensoren, 2
Flllstandssensoren und 3 Heizkreise zur Verfligung, die alle mittels LabView Software ausgelesen

bzw. geregelt werden.
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Abb. 1: Schematische Darstellung des Kalorimeters zur Messung der spezifische Wérme.

Abb. 2 zeigt verschiedene Fotos des Probeeinsatzes. An einem langen Spiel8 (Abb. 2a), der es zulasst,
zwei unabhangige Isoliervakua zu erzeugen, werden von innen nach auflen Probe (Abb. 2e), Strah-
lungsschild (Abb. 2c) und weitere Becher (Beispiel Abb. 2b) installiert. Die Kontaktstellen der
elektrischen Durchfiihrungen fiir die Temperatursensoren und die Heizkreise sind in Abb. 2d zu

erkennen.

Abb. 2: Detailfotos des Probeeinsatzes mit (a) Probestab, (b) duferes Strahlungsschild, (c) inneres
Strahlungsschild, (d) elektrische Anschliisse fiir Temperatursensoren und Heizkreise und (e) Kupfer-

Probe, umwickelt mit dem Manganin-Heizdraht.

Informationen zur Probe und den Heizkreisen

Verschiedene Proben (Cu, Nb, Cr,AIC) kdnnen untersucht werden. Der Betreuer hat diese vor dem
Semester eingebaut, so dass Sie sich die Probe nicht aussuchen kénnen. Die Probe besteht aus
einem Zylinder, der mit einem Heizdraht umwickelt ist. Tablle 1 gibt einen Uberblick iiber die

Proben und weitere wichtige Parameter zur Auswertung.
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Tabelle 1: Probendaten zur Messung der spezifischen Wdrme.

Material Durchmesser Lange Masse (g) £0.02 g Heizdraht
(mm) (mm)
Cu 20 40 Leermasse | 103,77 Durchmesser | 0.234 mm
Reinheit 99.95%
mit Sensor 105,14 Lange ca. 3179 mm
und
Heizdraht Widerstand 30,8 Ohm (300 K)
Material Manganinlackdraht
Nb 10 45 Leermasse 29,6259 | Durchmesser | 0.234 mm
Reinheit 99.5%
mit Sensor 30,2949 | Lange 1470 mm
und
Heizdraht Widerstand 14,24 Ohm (300 K)
Material Manganinlackdraht
Cr2AlIC MAX phase 10.66 14,57 Leermasse 4,1344 Durchmesser | 0.15
hexagonal structure
mit Sensor 4,5756 Lange 1200 mm
und
Heizdraht Widerstand 28,9 Ohm (300 K)
Material Manganinlackdraht

Zum Aufheizen der Probe werden Manganinlackdrahte unterschiedlichen Durchmessers verwendet.
Manganin zeichnet sich durch einen Uber weite Temperaturbereiche annahernd konstanten
spezifischen elektrischen Widerstand aus. Warum ist das sinnvoll fur dieses Experiment? In Abb. 3
werden alle drei Heizkreise gezeigt. Um Warmestrahlung und Warmeveruste Uber die
Aufhangungen zu kompensieren bzw. zu minimieren stehen die Heizkreise 2 und 3 zur Verfligung,
die um das innere Strahlungsschild bzw. um die Basisplatte gewickelt sind. Ihre Widerstdande
betragen ca. 157 Q bzw. 75 Q. Ziel ist es, das gesamte Kalorimeter so stets auf die Temperatur der

Probe zu bringen, was durch eine PID Regelung (Was ist das?) realisiert wird.
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Abb. 3: Bezeichnung der drei Heizkreise an Probe, Strahlungsschild und Basisplatte. Um die Probe
aufzuwdrmen, sollte man fiir Heizkreis 1 eine geeignete Heizleistung vorgegeben. Die Heizkreise 2
und 3 werden durch eine PID-Regelschleife vom LabView Programm kontrolliert und sollen in etwa

der Temperatur der Probe entsprechen.

5 Durchfihrung

Der Versuch wird mit Hilfe von mehreren LabVIEW-Programmen durchgefiihrt. Im Folgenden

werden die einzelnen Durchfiihrungsschritte und die zugehoérigen Programme besprochen.

5.1 Kalibration der Temperatursensoren

Der Versuch ist nur sinnvoll durchfiihrbar, wenn alle Sensoren die richtige Temperatur anzeigen.
Daher miussen alle Sensoren vor dem eigentlichen Experiment kalibriert werden. Dies wird durch
Aufzeichnen der Widerstands- bzw. Spannungswerte der Sensoren beim initialen Abkihlen des

Experiments durchgefiihrt. Insgesamt werden 4 Cernox-Sensoren zur Temperaturmessung
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verwendet. Daflr werden die Widerstande als Funktion der Zeit aufgenommen und dargestellt. Abb.
4a zeigt ein Beispiel der erfolgreichen Kalibrierung in log-log-Darstellung. Es ist ersichtlich, dass der
Widerstand sich insbesondere bei tiefen Temperaturen sehr stark andert, so dass eine sehr genaue
Temperaturmessung moglich wird. Die eigentliche Kalibrierung wird dann an definierten Punkten
durchgefiihrt wie in Abb. 4b gezeigt. Was zeichnet diese Punkte aus? Sie notieren sich also die
Widerstandswerte an diesen Punkten. Nun ldsst sich so eine Zuordnung der Widerstande zur
jeweiligen Temperatur fiir jeden Sensor einzeln durchfiihren. Wir wahlen hier eine sehr einfache
Methode, indem wir jeweils zwei der vier Punkte in Abb. 4b durch eine Gerade im doppelt-
logarithmischen Plot approximieren. Dies flhrt zu Fehlern, die jedoch recht klein sind (< 1 K) und

nur in kleinen Temperaturintervallen auftreten.
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Abb. 4: a) Typische Kennlinie eines Cernox-Sensors und b) Kalibrierung durch vier geeignete Punkte.

Vor dem Abkihlen des Kryostaten starten Sie bitte das Labview Programm ,Sensor Kalibration®.
Das Programm nimmt den Widerstand als Funktion der Zeit auf. Das Frontpanel ist in Abb. 5

dargestellt und die Arbeitsschritte sind durchnummeriert.

Arbeitsschritte im Programm ,,Sensor Kalibration”
1. Vergewissern Sie sich zuerst, dass in Nr. 1 eine neue Datei verniinftig erzeugt oder ausgewahlt

wird.
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2. Wabhlen Sie in Nr. 2 ,VISA ressource name” die Option ,spez”, damit sich das Programm mit
dem Lakeshore-Temperatur-Controller verbindet.

3. In Nr. 3 wahlen Sie die Option ,Sensor Unit“ aus, dann wird nach dem Programmstart der
aktuelle Widerstand der Sensoren in Fenster Nr. 4 angezeigt.

4. In Nr. 5 werden beide Fillstandssensoren angezeigt, damit erkennt man den Fullstand des
Heliums im Kryostaten.

5. Jetzt wird das Experiment mit fllissigem Helium abgekiihlt und die Widerstandswerte werden
aufgezeichnet und geplottet. Dies dauert ca. 2-3h.

6. Nach Erreichen der tiefsten Temperatur driicken Sie den ,Stop” Knopf, um das Programm zu

beenden. In diesem Schritt werden auch die Daten in eine Datei geschrieben.
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Abb. 5: Frontpanel des Labview Programms , Sensor Kalibration”.

Zur Kalibration wird fiir jeden Sensor eine eigene Kalibriertabelle log(Ohm)(T) in den Lakeshore-
Controller eingespeichert. Die Kalibration wird mit den unter angegebenen Schritten durchgefiihrt.
Um die spezifische Kennlinie jedes einzelnen Sensors zu bestimmen, werden die Widerstande am A-
Punkt des Heliums, die Temperatur des flissigen Heliums und Stickstoffs (in Abhangigkeit vom
Luftdruck) und Raumtemperatur in ein LabView Programm eingegeben. Siehe Abb. 6. Die
Kalibrationsdatei fiir die einzelnen Sensoren besteht aus einer Tabelle mit log(R;)(log(T;)), die
durch das LabView Programm erzeugt wird. Die Geraden zur Interpolation werden anhand der 4
individuell bestimmten Punkte ausgerechnet. Um die Kalibrationsdaten zu erzeugen, wird das

Labview-Programm ,Temperaturtabelle erzeugen” benutzt. In Abb. 6 ist das Frontpanel gezeigt.
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Arbeitsschritte im Programm ,Temperaturtabelle erzeugen”

1.
2.

Im Fenster Nr. 1 werden Verzeichnis und Datei definiert.

In Nr. 2 werden die gemessenen vier Temperaturen und Widerstandswerte flr einen Sensor
eingetragen.

In Nr. 4 wird die gewlinschte Anzahl der Punkte fiir die Geraden in dieser Darstellung definiert.
Klicken Sie die ,,Start” Knopf zweimal, um das Programm zweimal auszufiihren.

Die erzeugten Daten werden graphisch dargestellt (Nr. 5) und die entsprechende Steigung und

y-Abschnitt werden in Nr. 3 angegeben. Auch werden die Daten in die Datei geschrieben.

Diese Art der Kalibration ist sehr einfach, aber mit kleinen Fehlern behaftet. Wie lasst sich dies

verbessern?

Path Path 2

C:\Users\Praktikum) h CA\Users\Praktikum\Desktop\,
Desktop\test\KalibS3 3 test\KalibS3-20161004.dat
20161004.dat

3 1

N

Kalibration Points

slope ntercept
-1.20635  4.09701 Number of Points in deep T
s 100
<« 4
J J L Number of Pointsin high T
S:an: ’I‘f Sl o 100 4 point
-0.81531 3.7928 ‘ lne1 M
a \‘ Line2 N

0 05 1 15 2 25 3
log(T)

Abb. 6: Frontpanel des Labview Programms “Temperaturtabelle erzeugen”.

Bitte vergewissern Sie sich, dass die Dateien fiir jeden T-Sensor richtig gespeichert und identifiziert

werden. Danach kénnen Sie das Programm ,Daten schreiben” 6ffnen, um die Tabelle in den

Lakeshore-Controller zu Uberspielen. In Abb. 7 ist das Frontpanel mit den Arbeitsschritten

dargestellt.
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Arbeitsschritte im Programm ,,Daten schreiben”

1. Wahlen Sie in Nr. 1 die Datei, die in Programm “Temperatur Tabelle erzeugen” erzeugt wurde.

2. Tragen Sie in Bereich Nr. 3 jeweils die Parameter flr die Sensoren ein. Bitte achten Sie darauf,
dass die Kurven in die Speichernummern 26-29 (Curve) gespeichert werden.

3. In Fenster “Curve Data Format,, und , Coefficient” konnen Sie anhand des Sensortyps eine
verninftige Option auswahlen.

4. Zum Ubertragen der Daten an den Lakeshore-Controller werden zunichst alle laufenden

LabView Programme beendet und dann dieses Programm gestartet.

file path (dialog if empty)

: 3
C:\Users\Praktikum\Desktop\test\,
% KalibS3-20161004.dat (o |
Curve Name (" 1
Datd-Repd ) ) ICurve Data VFurmat (I:mV/K)
Aoyl Sensorl 7| Log Ohms/K 4
D13 42301 3628 | “ ;
j—j 0 (2324 3622 Curve Serial Number (") . Fr:mlc,le"thNEQMWE)
f E 7 Negativ
12347 |3617 X114322
j 237 __jj3oil Curve (>21111)
12393 ||3.606 4 BB
12416 |36
Index (1)
2439 3.595 .
! 1200
| 2463 3.59
12486 3584 Temperature Value (0.0000) Units Value (0.00000)
12509 3.579 350.0000 1.71900
i 2.532 3.574 S et
12555 13569 350
42578 3564
[ element 2
12,601 3.559
1.719

2624 §3554 |~

Abb. 7: Frontpanel des Programms ,,Daten schreiben”.

5.2 Einstellen der Heizfunktion und Messung

Nach den obigen Schritten sind nun alle Temperatursensoren kalibriert und Sie kdnnen mit dem
Betreuer am Lakeshore-Controller die angezeigten Einheiten in Kelvin dndern. Die Temperatur der
Probe liegt jetzt irgendwo unterhalb von 10 K und wir verringern diese weiter. Nach dem Fiillen des
Kryostaten lasst sich durch Abpumpen (optional) die Temperatur weiter erniedrigen. Nun kann
durch starten des ,,Messprogramm?® die eigentliche Messung gestartet werden. Das entsprechende
Frontpanel ist in Abb. 8 dargestellt.

Vor dem Start des Programms sollten die Parameter in Nr. 1 und Nr. 2 eingestellt werden. In Nr. 3

werden die Temperaturen aller T-Sensoren angezeigt. Nr. 4 sind die Schalter fiir die 3 Heizkreise. In
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den Reitern Nr. 5 werden Information zu den Heizkreisen ,loop 1/2/3“ angezeigt und Parameter

eingestellt bzw. angepasst. In Reiter , Table” wird die Messvorschrift definiert.

Heitzkreis Heitzkreis Heitzkreis
] 4
VISA resource name Probe Abschirmung Ebene
% spez . — | loop3
X spez 1 (loop1) (loop2) {loop3) stop and save
on on on
Data Source (0:KelVin)  pmode (0:0ff Sicherungstemperatur g chomTs Sicherung
Kelvin Closed Loop 1 300 % STOP
8§ C\Users\Praktikum\Desktop\test\3rd.Versuch\20160510_5.dat (= ‘ l
3 T~ f off
g 2 off (o) loop1 | loop2 | loop3 | Tabel | Fehler
300+ -1000
Sample
Base
i relativTime [s]  Probe Temperatur
ieding 32767 297.098
240 aktuell heat output for loopl (%)
0
220 aktuell heat Range for loop1 (0:0f)
= 0
% 200-] »
g
Y 2 Heat time 1 eatowait?
£ 180 i 0
o =
o 3
E
2 160-] =
120+
X5
Time 8128173 Heitzwiderstand [Ohm]
100} nac
Temperature B1HIt5 431.08¢
80-] > | Sensor4 LAP- I aktuelle Heitzleistung
0
60-7 0 g 0 0 g g 0 --1000
4:00:00 PM 6:00:00 PM 8:00:00 PM 10:00:00 PM 12:00:00 AM 2:00:00 AM 4:00:00 AM 6:00:00 AM 7:52:10 AM
10/5/2016 10/5/2016 10/5/2016 10/5/2016 10/6/2016 10/6/2016 10/6/2016 10/6/2016 10/6/2016

+Hi@e |
Abb. 8: Frontpanel des ,,Messprogramms®”. Die Messungen sind recht langwierig und laufen automatisch

innerhalb von 8-48 h ab, je nachdem, wie Sie lhre Heizvorschrift gewdhlt haben.

Einstellen der Heizschritte

Das Messprogramm heizt die Probe in Stufen auf. Dieses diskontinuierliche Heizen hat den Vorteil,
dass die spezifische Warme bei jeder Temperatur recht genau bestimmt werden kann. Jedoch ist
kein Kalorimeter perfekt von der AuBenwelt (Warmebad) abgeschirmt. In diesem Experiment
miissen wir also die Heizleistung entsprechend anpassen, so dass nicht zu kleine T-Schritte gemacht
werden, andererseits wiederum so langsam, dass nach jedem Heizschritt das thermodynamische
Gleichgewicht erreicht wird. Den besten Kompromiss findet man durch die Kombination von
erwarteter (berechneter) spezifischer Warme als Funktion der Temperatur und der Reaktionszeit
des Kalorimeters (durch Ausprobieren).

Dazu besorgen Sie sich vor dem Versuch eine Messung typische Messung aus der Literatur (z.B.
fiir Cu), am besten in den Einheiten J/mol-K, oder Sie berechnen das Debye-Modell fiir die Debye-
Temperatur von Kupfer oder Niob.

Mit diesem Graphen ldsst sich dann leicht bestimmen, welche Heizleistung bendtigt wird, um die
Probe bei der gegebenen Temperatur zum Beispiel um 1 K aufzuheizen. Dies testen wir dann bei
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tiefen Temperaturen. Wegen der sich stark dandernden spezifischen Warme missen jedoch
verschiedene Bereiche festgelegt werden, um das Experiment optimal durchzufiihren. Abb. 9 zeigt
die Tabelle, um die Heizvorschrift festzulegen. Diese Tabelle soll den gesamten Temperaturbereich
2-300 K umfassen.

loop 1 | toop2 | loop3 | Tabel | Fehier

Temperatur output Control
output% heat/wait time[s] Heat Range

o

T T T
91 ,.\ 3 o 20 G | 1 *Heat Range: {
°F 1: 10% of MaxCurrent {

o
IS

43 0
= < 2 2: 30% of Max.Current ‘
441 10 420 91 3:100% of Max.Current ‘
: p . gl | . |
- ,-‘?10 . Al Max.Current=1[A] |
0 420 0 F ‘
J100 20 30 1
420 910 30 B
d3as  H10 30
o E5 20 430 ‘
Ja09 1420 o130 :
50 30 30 }
Joos Ko Ko &> | 1
100 40 430 ‘
330 ﬁ’jao 0 :

Abb. 9: Tabelle fiir die Heizvorschrift im Experiment. Beispielsweise heizen wir hier zwischen 1 K und 4 K mit 3%
in Heizbereich 1 (=10% von 1 A) fiir 20 s. Danach wird 20 s nicht geheizt, so dass das thermodynamische

Gleichgewicht erreicht wird, wonach der néchste Heizschritt folgt.

Ein Heizintervall 1dsst sich durch zwei Zeilen definieren (siehe Abb. 9). Dabei miissen die Werte
(Output%, Heat/Wait time, Heat Range) in beiden Zeilen gleich sein und die T-Werte dirfen nicht
Uberlappen. In der ersten Spalte werden die verschiedenen Temperaturintervalle definiert. In der
zweiten Spalte werden die Prozentwerte des maximalen Stroms angegeben, in der dritten Spalte
wird die Heizzeit/Wartezeit vorgegeben. Der Lakeshore-Controller hat drei Bereiche, die man mit
dem , Heat Range” Parameter auswahlt (siehe Abb. 9). Zum Beispiel fiir den rot markierten Bereich
in Abb. 9 wird also mit dem Strom 1[A] * 10% * 3% = 0.003 [A] geheizt.

Nach dem Erstellen der Tabelle wird das Experiment mit dem Heizkreis Probe begonnen. Sobald die
Temperaturdifferenz zwischen Probe und Abschirmung mehr als ca. 2 K betrdgt, muss mit dem
entsprechenden Heizkreis die Temperatur nachgefiihrt werden. Ab ca. 15-20 K wird dann der dritte
Heizkreis hinzugeschaltet. Das System wird dann automatisch so lange laufen bis die maximale
Temperatur erreicht wird. Das gesamte Experiment dauert 8-48 h, je nach den Einstellungen in der

Heiztabelle. Die Heizkreise fiir die Abschirmung und die Ebene werden durch den PID-Controller
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stets im Sekundentakt automatisch auf die Probentemperatur aktualisiert, so dass idealerweise der

gesamte Kryostat auf die Temperatur der Probe gebracht wird.

6 Auswertung

=

Plotten Sie cp (T) in den Einheiten J/mol-K und K.

Sie bestimmen im Experiment cp. Rechnen Sie dies in cy um. Wie groR ist der Unterschied?
Passen Sie die Kombination aus Debye- und Sommerfeld-Modell an Ihre Daten an. Welche
Debye-Temperatur und Sommerfeld-Konstante erhalten Sie? Vergleichen Sie dies mit
experimentellen Werten aus der Literatur.

Plotten Sie cy/T als Funktion von T2. Bei tiefen Temperaturen ergibt sich eine Gerade. Fitten
Sie diese und berechnen Sie daraus erneut Debye-Temperatur und Sommerfeld-Konstante.
Diskutieren Sie mogliche Abweichungen der beiden Berechnungen in unterschiedlichen
Temperaturintervallen und vergleichen Sie mit der Literatur.

Diskutieren Sie systematische Fehler, die im Experiment auftreten.

7 Fragen zur Selbstkontrolle

=

10.

Wie erhalt man bei klassischer Betrachtungsweise einen Ausdruck fir die spez. Warme c,?
Erldutern Sie die Vorstellungen (iber den Festkdrper im quantenmechanischen Bild des
Einstein-Modells.

Worin besteht der Unterschied zwischen dem Einstein- und dem Debye-Modell?

Was versteht man im Debye-Modell unter der Abschneidefrequenz wp und der Debye-
Temperatur Op?

Bis zu welcher reduzierten Temperatur T/ Op gilt im Debye-Modell ndherungsweise das T3
Gesetz?

Was versteht man unter dem Spektrum der Eigenschwingungen eines Kristalls?

Geben Sie w(k) flr eine lineare Kette an.

Wie unterscheiden sich die 1- und 3-dimensionalen Zustandsdichten im Einstein-, im Debye-
Modell und in der Gittertheorie?

Was ist ein Phonon?

Was versteht man unter akustischen bzw. optischen Zweigen des Gitterspektrums? Wie

viele Zweige eines jeden Typs gibt es?

12
Version 2.1, November 2024



11.

12.
13.

14.
15.

Leiten Sie einen Ausdruck flr die Warmekapazitat des Elektronengases her. Wie wirkt sie
sich bei diesem Versuch aus?

Warum befindet sich die Probe im Vakuum?

Welche Funktion hat der beheizbare Abschirmbecher? Welche Energieverluste kénnen bei
der Durchfiihrung des Versuches trotzdem auftreten?

Welche Vorteile bietet die Vierpunkt-Messmethode bei der Bestimmung der Heizleistung?
Warum nutzt man Materialien wie Manganin, dessen spezifischer Widerstand kaum d@ndert

zwischen 2 und 300 K, als Heizdraht?
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