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Résumé :

L’effet Hall quantique est un effet qui ap-
parait dans les gaz 2D sous 'action du champ
magnétique, tel que le matériau 2D va devenir
isolant, & l'exception des bords. Le transport
va s’effectuer au sein de canaux de bords de
conduction balistiques et chiraux. Ce sont ces
canaux qui vont étre & l'origine de la quanti-
fication du transport de charge. Cet effet est
au coeur de la physique mésoscopique d’aujour-
d’hui, notamment car il permet d’effectuer des
expériences simples en transport quantique mé-
soscopique, ainsi que des expériences de métro-
logie, afin de mesurer précisément la valeur de
I’étalon de résistance par exemple. Le transport
au sein des canaux va étre doublement quanti-
fié. En effet, il y aura une quantification de la
charge, mais aussi une quantification du flux de
chaleur.

L’objectif de la thése est de mesurer la quan-
tification du transport de chaleur dans le gra-
phéne en régime d’effet Hall quantique. L’effet
Hall quantique est différent dans le graphéne
comparé aux gaz 2D. En effet, le diagramme de
dispersion du graphéne posséde deux points de
symétries appelés vallées, qui sont a ajouter aux
symétries de spin usuelles dans les matériaux
2D. La caractéristique du graphéne est d’avoir
a la fois des symétries de spins et de vallées (dé-
générescence = 4), contre une seule symétrie de
spins pour les gaz 2D (dégénérescence = 2).

Le manuscrit est présenté de cette maniére,
tout d’abord les différents éléments théoriques
sur l'effet Hall quantique et le graphéne sont
introduits dont les éléments principaux ont été
donné ci-dessus.

Puis la méthode de mesure de quantification
du flux de chaleur dans le graphéne & partir de
mesure de bruit thermique est développée. Le
modéle de transport de chaleur au sein de ca-
naux balistiques est décrit, avant d’appliquer ce
modéle au graphéne a partir de mesures de bruit

thermique. La particularité de ces mesures est
d’extraire du bruit thermique mesuré le flux de
chaleur issu des canaux de bords du graphéne.

Ensuite, la méthode de mesure et de fabrica-
tion des échantillons est présenté. Les mesures
doivent étre effectuées dans un réfrigérateur a
dilution pouvant refroidir jusqu’a 10 mK, et at-
teindre des champs magnétiques de l'ordre de
14 T. Le dispositif de mesure a été intégrale-
ment installé par nos soins. La fabrication des
échantillons a été une grosse partie du travail
de theése, car pour mesurer le transport de cha-
leur dans l'effet Hall quantique fractionnaire il
est nécessaire de fabriquer des échantillons de
haute qualité.

Le manuscrit présente ensuite les mesures
de transport de chaleur dans un échantillon que
nous avons fabriqué, montrant la quantification
du flux de chaleur dans 'effet Hall quantique en-
tier. Ces mesures permettent de vérifier des me-
sures déja effectuée dans le graphéne pour 'effet
Hall quantique et la fiabilité de notre méthode
de mesure.

La derniére partie est consacrée aux mesures
effectuées sur un échantillon issu d’une collabo-
ration, dont nous avons pu montrer 'impact des
modes neutres contre-propageants sur le trans-
port de chaleur en régime d’effet Hall quantique
fractionnaire.

Pour conclure sur le travail effectué durant
cette thése, il a pu étre vérifié, & partir de me-
sures de bruit thermique, la quantification du
flux de chaleur dans le graphéne en régime d’ef-
fet Hall quantique entier et fractionnaire. Ce
deuxiéme cas a montré des résultats encoura-
geants sur la compréhension des modes neutres
en son sein. Ces résultats ouvrent la voie vers de
futures mesures de transport quantique dans le
graphéne, que ce soit dans ’approfondissement
de la compréhension de ces modes neutres, ou
encore, dans la mesure des magnons dans le gra-
phéne.
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Abstract :

The quantum Hall effect, is an effect which
appears in the 2D gas when a field is applied,
such as the material will become insulating, ex-
cept on the edge. The transport will be on ballis-
tic and chiral edge channels. This is these chan-
nels will be the source of charge transport quan-
tization. This effect is the center of the modern
mesoscopic physic, particularly because it allows
to perform simple experiments in quantum me-
soscopic transport, as well as metrology expe-
riment to measure the value of the resistance
standard, as an example. The edge transport
will have a charge quantization and also a heat
transport quantization.

The goal of this phD is to measured the
quantization of the heat transport on graphene
in the quantum Hall regime. This quantum Hall
effect is different for graphene that the 2D gas.
In fact, the energy dispersion has two symme-
try points called valley, which is to add to the
spin symmetry in the 2D materials. This gra-
phene caracteristic is to have spin and valley
symmetry (degeneracy = 4), against only one
spin symmetry for the 2D gas (degeneracy = 2).

This manuscript is present on this way, first
the different theoritical elements on the quan-
tum Hall effect and graphene are introduct,
of which we have presented the main elements
here.

Then the method of heat flow quantization
in graphene from noise thermometry is develo-
ped. The heat transport model in ballistic chan-
nels is describe, before applied this model to gra-

quantum transport, graphene, quantum hall effect, heat transport

phene from thermal noise measurement. The pe-
culiarity of this measurement is to extract from
thermal noise measured on the graphene edge
channels.

Next, the measurement method and sample
fabrication are presented. The measurements
should be done on the dilution fridge which can
cool to 10 mK, and increase his magnetic field
to 14 T. The measuring system has been instal-
led by ourselves. The sample fabrication was a
big part of the job, because to measure the heat
transport inside fractional quantum Hall effect,
we need to fabricate high quality sample.

The following part of the manuscript present
the heat transport measurement on a sample we
fabricated, showing the heat flow quantization
on integer quantum Hall effect. These measure-
ment verified those already done in graphene,
and the reliability of our measurement method.

The last part is focused on the measure-
ment done on a sample from a collaboration,
in which we have shown the impact of counter-
propagating neutral mode on heat transport for
fractional quantum Hall effect.

To conclude on the work done during this
phD, we verified with thermal noise measure-
ment, the quantization of heat flow on integer
and fractional quantum Hall effect. This second
case shown positive results on the understan-
ding of neutral modes. These results open the
path to future measurements in quantum trans-
port for graphene, whether in deepening of the
understanding of neural modes, or for magnon
measurement in graphene.
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CHAPITRE 1

INTRODUCTION

L’effet Hall quantique a été découvert en 1980 par K. von Klitzing, et est au
centre de la physique mésoscopique contemporaine. C’est un effet qui apparait au
sein des matériaux 2D lorsqu’ils sont soumis & un fort champ magnétique, tels que
les gaz 2D, comme I’AsGa, qui est le matériau le plus fréquemment utilisé pour les
mesures en effet Hall quantique, mais c’est aussi le cas du graphéne. Sous I'action du
champ magnétique, ces matériaux 2D deviennent isolants, de sorte que le transport
va s’effectuer uniquement suivant les bords du matériau, dans ce cas on parlera de
canaux de bords balistiques et chiraux. Cette caractéristique va induire la quantifi-
cation du transport de charge, de sorte que la conductance de ’échantillon va étre
égale & vGg ou v correspond au facteur de remplissage, qui est égal au nombre de
canaux de bords en effet Hall quantique entier, et Go = e%/h au quantum de conduc-
tance. Cette définition des canaux de bords va permettre la réalisation d’expériences
de métrologie permettant d’extraire la valeur de ’étalon de résistance par exemple.
D’autres applications de matériaux 2D en effet Hall quantique, permettent d’utiliser
ces canaux de bords autant en physique quantique, qu’en optique quantique ou trans-
port quantique. Dans chacun de ces domaines, maitriser le nombre de ces canaux de
bords, permet de faire des mesures précises issue de la quantification de la charge.
La particularité des canaux de bords qui est la base de la physique de ce manuscrit,
est que ces canaux transportent de la charge mais aussi de la chaleur. Ce transport
de chaleur est aussi quantifié, de sorte que chaque canal va transporter le flux de

2K2 , . . ,
chaleur J§ = W3hB %(Tl2 — T3) entre deux réservoirs qui sont aux températures T} et

by

L’effet Hall quantique peut avoir des facteurs de remplissage entiers. Il existe

aussi un cas ayant des facteurs de remplissage fractionnaires. Celui-ci est dii aux in-
teractions et aux états fortement corrélés. Ces deux cas ont été mesuré dans I’AsGa,
mais ils sont I'objet d’expériences dans le graphéne. Ce dernier posséde, sur son dia-
gramme de dispersion deux points de symétries, appelés vallées, qui sont & l'origine
d’un effet Hall quantique particulier. En effet, dans les gaz 2D, le nombre de canaux
de bords est défini en fonction des symétries de spin, tel que la dégénérescence de spin
gs = 2. Dans le graphéne, il y a cette dégénérescence & prendre en compte, mais aussi
les dégénérescences issues des symétries de vallées g, = 2. Cela implique que le gra-
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phéne a une dégérescence totale de 4 contre 2 pour les gaz 2D. Cette différence rend
I’observation de certains facteurs de remplissage difficile, car il est nécessaire de lever
ces deux types dégénérescences. Pour cela, il est nécessaire d’avoir des échantillons
de graphéne de haute qualité pour la mesure de ’effet Hall fractionnaire.

L’objectif de cette thése est de mesurer le transport de chaleur dans le graphéne
en régime d’effet Hall quantique. Pour mesurer le transport de chaleur, 1’échantillon
est placé dans un réfrigérateur descendant & une température de I'ordre de 10 mK, et
peut étre soumis & un champ montant jusqu’a 14 T. Cela implique I'utilisation d’un
réfrigérateur a dilution, dont les lignes de mesures ont été faites sur mesures par nos
soins. Afin de présenter tout le travail effectué pendant la thése, de la fabrication
d’échantillons, aux mesures de transport de chaleur, ce manuscrit est divisé en cing
parties, qui vont étre présentées successivement.

Tout d’abord, seront détaillés les différents éléments théoriques indispensables
& la compréhension des mesures & travers 4 chapitres, en commengant par avoir
une vision générale du graphéne et de l'effet Hall quantique entier dans les semi-
conducteurs. Puis il sera question d’appliquer cette effet Hall quantique au graphéne,
pour y expliquer les différentes caractéristiques propres & ce matériau. Enfin, sera
introduit 'effet Hall quantique fractionnaire, qui a une physique prenant en compte
les interactions, différente de l’effet Hall quantique entier.

La deuxiéme partie est consacrée a la description de la quantification du flux
de chaleur dans le graphéne. Cette partie est divisée en trois chapitres. Le premier
consiste & présenter le modéle de transport de chaleur dans un canal balistique, en
général et dans le graphéne, ce qui nécessite une géométrie d’échantillon particuliére.
Les deux autres chapitres sont dédiés au principe de mesure du transport de chaleur,
et aux mesures de bruit thermique. Ces mesures de bruits thermiques sont nécessaires
a lextraction des différentes températures.

Dans la troisiéme partie, est abordé le cidblage des mesures dans le réfrigérateur
ainsi que la méthode de fabrication des échantillons. Ces deux sujets sont chacun
I’objet d’un chapitre, et ils ont été une grosse partie du travail de thése. En effet, a
eux deux, cela a pris plus de la moitié du temps de la thése. Une des contraintes pour
le cablage, est d’avoir une température de base des électrons la plus basse possible
dans I’échantillon. Cette contrainte a nécessité un travail important pour sa mise en
oeuvre. Cela a pu déboucher sur les résultats qui sont I'objet des deux prochaines
parties.

La quatriéme partie présente les résultats de mesures de transport de chaleur en
effet Hall quantique entier, dans un échantillon que j’ai fabriqué. La caractérisation de
I’échantillon est traitée dans le premier chapitre, elle consiste & montrer les différents
résultats sans champ magnétique, ce qui va définir ’échantillon. Ensuite, 1'objet
du chapitre suivant sont les mesures de transport de chaleur en effet Hall quantique
entier, dans les états choisis suite a la caractérisation de I’échantillon, qui ont confirmé
la quantification du transport de chaleur.

Enfin, la cinquiéme partie présente les résultats pour un second échantillon, qui a
été fabriqué par une équipe du Centre des Nanosciences et des Nanotechnologies ' a
Palaiseau. Dans un premier chapitre, les notions de transport de chaleur en effet Hall
fractionnaire sont expliquées, notamment avec la notion de canaux de bords contre-

1. C2N



CHAPITRE 1. INTRODUCTION

propageants. En effet Hall fractionnaire, il existe un mode neutre ne transportant
aucune charge mais de la chaleur. Ces expériences permettent de mettre en évidence
ces modes en mesurant le nombre de canaux de bords par état Hall quantique. En
prenant en compte les interactions entre les canaux, le mode neutre va étre a ’origine
de deux états possibles d’équilibrations. Un premier, dit "non-équilibré", pour lequel
chaque canal va transporter un flux de chaleur quantifié, qui est ’objet du deuxiéme
chapitre. Et un second, dit "équilibré", dans lequel le mode neutre supprime une
contribution au flux de chaleur équivalente & celle d’'un canal balistique et qui a
été mesuré dans le graphéne, dans des conditions inattendues et qui fait 'objet du
troisiéme et dernier chapitre du mémoire.
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CHAPITRE 2

INTRODUCTION AU GRAPHENE

Introduction

Les premiers travaux sur le graphéne remontent a 1947 avec la prédiction théo-
rique de l'existence du graphéne par P.R. Wallace [1] et a valu le prix Nobel a A.
Geim et K. Novoselov pour sa découverte en 2010 [2].

Le graphéne est un matériau bidimensionnel, un allotrope du carbone, a 'image
du graphite, nanotubes et fulleréne par exemple (voir figure 2.1). Tout ces matériaux
ont comme particularité de n’étre composés que d’atomes de carbone. Chacun a une
structure propre dont celle du graphéne est en nid d’abeilles comme représenté sur les
figures 2.1 et 2.2. Cette structure particuliére lui donne des propriétés intéressantes
de part sa symétrie.

Figure 2.1 - De gauche a droite
et de haut en bas. Graphéne,
graphite, nanotube de carbone
et fullerene Cg. Image issue de

(3]

On rappelle que la structure électronique du carbone est 1522s522p?. Cette struc-
ture lui permet d’avoir quatre électrons de valence. Le diamant est le seul allotrope
du carbone ayant une maille tétraédrique, qui impose que les quatres électrons de
valence font une liaison carbone-carbone. Tout les autres allotropes, tel que le gra-
phéne ont une maille hexagonale, ce qui fait qu'un des électrons est libre au sein de
la structure. Cette maille hexagonale implique alors une hybridation orbitale sp? qui
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2.1. STRUCTURE CRISTALLINE

sera & 'origine de toute la physique du graphéne.

2.1 Structure cristalline

Le graphéne est constitué d’une structure en nid d’abeille, avec une maille élémen-
taire hexagonale, qui lui vaut d’étre un matériau stable, aux propriétés électroniques
intéressantes compte tenu de la présence d’un électron libre pour chaque carbone.
Ainsi, on peut représenter la maille et le réseau réciproque du graphéne suivant les
représentations ci-dessous :

kyh P17
K \\\\\
r - =
b,

Figure 2.2 - A gauche, le réseau de Bravais de la maille du graphéne dont les
vecteurs entre deux atomes \ voisins d'un méme type (a1, a3) ou entre deux
plus proches voisins ((51, 52, (53) sont representes A droite, la premiere zone
de Brillouin définie par les vecteurs 61 et b2 Image provenant de [4].

Le motif posséde deux atomes de carbone, A et B dont les vecteurs entre deux
atomes de méme types (ici, B), sont définis par :

= %(37 V3) , = %(37 —V3) 2.1)

ot a correspond & la distance carbone-carbone, et est égale a a ~ 1.42 A, et le
paramétre de maille correspond a la distance v/3a ~ 2.46 A. Ainsi, on peut de la
méme maniére, définir les vecteurs entre plus proches voisins, 4123 :
a —
—(1,—V3) , 63 =—a(1,0) (2.2)

3(1,@ 5 =3

La premiére zone de Brillouin quant a elle, est définie par les vecteurs :

27 2
— 5(1,\/5) = %(1,—\/5) (2.3)

Cette premiére zone de Brillouin, a la particularité d’avoir deux points de symé-
trie K et K’ qui sont définis par :

2w 1 2w 1
o 17 s ) K/ = 5 ]-7 S
3a ( \/5) 3a ( V3
La structure cristalline du graphéne est la base des structures des différents allo-
tropes du carbone. Le graphéne peut-étre utilisé brut, une seule couche de graphéne,

K= ) (2.4)

ou bien bi-couches. Dans cette thése, c’est le graphéne mono-couche qui a été étudié.
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CHAPITRE 2. INTRODUCTION AU GRAPHENE
2.2. DIAGRAMME DE DISPERSION DU GRAPHENE

2.2 Diagramme de dispersion du graphéne

La structure cristalline du graphéne va étre & 'origine des propriétés exotiques
du graphéne. Les solutions & ’équation de Schrédinger tight-binding du graphéne
vont s’écrire, en posant I’approximation des plus proches voisins|1][4][5][6] :

Ey(k) = itm — ' f(k) (2.5)

ol t correspond & ’énergie nécessaire pour passer du site d’origine au site voisin, et
t’ du site d’origine au second voisin. La fonction f(k) quant a elle est égale a :

f(k) =2 cos(V/3kya) + 4 cos(\ggk:ya) cos(gk:xa) (2.6)

Le diagramme de dispersion associé est représenté en figure 2.3.

Figure 2.3 - Diagramme de dispersion du graphéne a gauche, et a droite le
zoom sur le point de Dirac, aussi appelé cdne de Dirac. Image issue de [4]

Une des particularité du diagramme de dispersion du graphéne, est la présence
de cones de Dirac & des points précis de 'espace. En effet, ils apparaissent aux
points de symétries K et K’ appelés vallées, et ils sont dégénérés, ce qui impose une
dégénérescence dite de vallées gy = 2, pour lesquelles le spin est lui aussi dégénéré
deux fois gg = 2. Ces vallées sont définies par l'isospin de vallée, £ = + ou +
correspond a la vallée K et - & la vallée K. Ces particularités vont entrainer un certain
nombre de propriétés du graphéne, comme la dispersion linéaire, proche du point de
Dirac, ou le gap est nul et les symétries liées & ces vallées. Cette caractéristique
permet au graphéne d’étre un semi-metal.

2.3 Equation de Fermi-Dirac

Le systéme a été résolu a partir d’'un Hamiltonien dans "approximation des liai-
sons fortes !, dont la solution a basse énergie, c’est-a-dire au voisinage des points de

1. tight-binding



CHAPITRE 2. INTRODUCTION AU GRAPHENE
2.3. EQUATION DE FERMI-DIRAC

Dirac K et K’, est celle d’une équation de Dirac 2D pour des particules sans masse.
Cet Hamiltonien effectif peut étre réécrit|5] :

H = hvpd.k 2.7)

ou ¢ = (04, 0y) est le pseudospin du sous-réseau et o, correspond aux matrices de
Pauli. Dans cette équation, & ne correspond pas au spin, mais & ’isospin.

La solution & cette équation sera :

Ey(k) = hop|k| (2.8)

ol vr correspond a la vitesse de Fermi, et est de I'ordre de 10% ms~! dans le graphéne,
et le signe + correspond a chacune des bandes d’énergie, la bande de conduction
dans le cas d’'un + et a la bande de valence dans le cas d'un —. Cette énergie est
indépendante & la fois du spin et de la vallée.

conduction
band

energy
[}

valence
band
(h=-)

K E=+)

momentum

Figure 2.4 - Relation entre l'indice de bande ), l'isospin de vallée ¢ et la chi-
ralité du graphene 7. Image issue de [6].

Or, comme il a été dit précédemment, le Hamiltonien ne dépend pas directement
du spin (équation 2.7), mais du sous-réseau auquel la particule appartient, ainsi, il est
nécessaire de calculer la chiralité n. Pour cela, il faut définir I’hélicité, qui correspond
a la projection du pseudospin dans la direction de propagation tel quel6] :

ST

p.
hy =22
T Ip

dont les valeurs propres sont n = + et dépendent du sous-réseau (A ou B). L’index

(2.9)

de la bande, qui sera noté A dépend de la chiralité et de I’isospin tel que :

A=1n-¢ (2.10)

La figure illustrant cette relation est en figure 2.4.
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CHAPITRE 2. INTRODUCTION AU GRAPHENE
2.4, EFFET D'UN CHAMP MAGNETIQUE

2.4 Effet d'un champ magnétique
Lorsque 'on applique un champ magnétique B au graphéne tel que :

B =V x A7) 2.11)

ot A correspond au potentiel vecteur. Ce champ va modifier le moment cinétique du
graphéne tel que :

Il = §+ eA(7) (2.12)

Les solutions pour 1’énergie sous champ deviennent|6] :

B
Eam = AZLBF\/% (2.13)

ot n correspond & lindice du niveau de Landau?, X indice de la bande, et Ip
correspond a la longueur magnétique et vaut :

| h
lp = B (2.14)

Ces différents éléments vont étre la base de la physique du graphéne sous champ
magnétique. Une des particularités du graphéne, est que sous l'effet du champ ma-
gnétique, le graphéne sera en régime d’effet Hall quantique qui sera introduit pour
les gaz 2D dans le prochain chapitre et tous les détails du graphéne sous champ
viendront dans le chapitre 4.

2.5 Expérience dans le graphene

Un des moyens d’obtenir du graphéne, est de I'exfolier. La technique d’exfoliation
et de fabrication de I’échantillon sera détaillée dans le chapitre 10 de ce mémoire.

Néanmoins, il ne suffit pas d’exfolier le graphéne pour l'utiliser et une des mé-
thodes de mesures dans le graphéne, est d’encapsuler le graphéne dans du nitrure de
bore hexagonal (hBN) pour obtenir des échantillons de haute qualité. Initialement, le
graphéne était mesuré sur un substrat de SiOs, mais il est a présent utilisé encapsulé
dans du hBN car il permet plus facilement d’observer les états Hall quantique du
graphéne. Ce matériau a I'avantage d’avoir une maille en nid d’abeille & I'image du
graphéne, mais dont les atomes ne sont pas du carbone mais de 'azote et du bore
comme représenté en figure 2.5.

De plus, ce matériau est un bon isolant avec un gap de 5.67 eV. Il est utilisé
ici comme substrat & la place du Si0s, car les propriétés diélectriques de ces deux
isolants sont proches. Le 5705 290 nm est le substrat utilisé pour des raisons optiques,
car il permet de voir les cristaux exfoliés (voir chapitre 10), mais la réponse en grille
du graphéne est meilleure lorsque le graphéne est superposé avec du hBN, comme
cela est présenté sur la figure 2.6. Dans le cas du hBN en substrat, le graphéne a un
point de Dirac centré en zéro et moins large que sur 'oxyde de Silicium, ou le point

2. notion qui sera détaillée dans le chapitre suivant
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2.5. EXPERIENCE DANS LE GRAPHENE

Figure 2.5 - Maille hexago-
nale du hBN

de Dirac est décalé. Le choix du hBN est le plus optimisé a ’heure actuelle pour
fabriquer des échantillons de graphéne de haute qualité[7]. Comme le graphéne, le
hBN est obtenu par exfoliation ce qui permet d’obtenir des cristaux 2D qui seront
alignés avec les atomes de carbone du graphéne. L’alignement du graphéne et du
nitrure de bore ne fait pas 'objet de la thése ici, mais il est important de préciser
que des effets de moirés peuvent apparaitre en fonction de cet alignement, comme
cela a été montré dans le graphéne bi-couche[8][9].

p (kQ)

Figure 2.6 - Mesure de
la résistance avec la
tension de grille, pour
du graphéne mono-
couche, surdu hBN et
Vg (Volts) de SiO, (image issue
et adaptée de [10]).

Conclusion

Le graphéne étant un semi-métal, il sera possible de modifier son dopage avec une
grille électrostatique afin de se placer dans différents états et d’y mesurer le transport.
Mesurer le transport quantique dans le graphéne, demande de placer le graphéne
en régime d’effet Hall quantique, et ainsi utiliser les notions de quantifications du
transport. Ces notions vont étre détaillées dans le prochain chapitre dans le cas
général des semi-conducteurs, avant d’étre appliquées au graphéne.
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CHAPITRE 3

BASE DE EFFET HALL QUANTIQUE ENTIER
DANS LES SEMI-CONDUCTEURS

Introduction

L’effet Hall est un effet bien connu de I’electromagnétisme, qui apparait lorsque
I’on applique un champ magnétique sur un semi-conducteur ce qui crée un courant
électrique transversal. La figure 3.1 représente les caractéristiques de 'effet Hall et
plus particuliérement, l'existence de la tension dite, de Hall. Cette tension est la
tension transversale mesurée issue de ce courant, et celle-ci est nulle lorsqu’aucun
champ magnétique n’est appliqué, et devient non-nulle sous l'action d’'un champ
magnétique. Les électrons se retrouvent ainsi soumis a la force de Lorentz sous 'effet
du champ B :

F=q(E+7xB) (3.1)

++++++++++H+

, GD ) B=0-Vy;=0
B +0 >Vy#0

Vo4

(V)
N

Figure 3.1 - Barre de Hall pour représenter I'effet Hall et I'existence de la
tension transversale appelée "de Hall" non nulle sous l'action d'un champ.

Cette force est a l'origine de la déviation des électrons, ce qui va polariser le
matériau, et créer la tension appelée Hall, au sein de ce matériau.
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CHAPITRE 3. BASE DE L'EFFET HALL QUANTIQUE ENTIER DANS LES SEMI-CONDUCTEURS
3.1. GENERALITES SUR L'EFFET HALL QUANTIQUE

Cet effet se manifeste aussi dans les matériaux 2D mais sous la forme d’un effet
Hall quantique dont la découverte a été effectuée par Klaus von Klitzing en 1980.
Cette découverte lui a valu le prix Nobel de physique en 1985. Cet effet est la base de
la physique qui a été utilisée durant cette thése, comme toute ’expérience est basée
sur du graphéne en régime d’effet Hall quantique.

Les rappels sur l'effet Hall mentionnés dans cette introduction, sont 1a pour
donner les bases de la physique sous champ magnétique, afin de comprendre, 'effet
Hall quantique, et comment il se manifeste.

3.1 Généralités sur I'effet Hall quantique

—

| B
S
Q

S \JVW A

Figure 3.2 - Représentation de l'effet Hall quantique et du transport sur les
bords du matériau.

Dans un matériau 2D (gaz 2D,...), sous l'effet d’'un champ magnétique, le Hamil-
tonien du systéme va s’écrire :

(7 —qA)’
2m*
ou m* correspond & la masse effective de la particule, et q sa charge.

H = (3.2)

Dans une vision semi-classique, sous l'effet de ce champ, les électrons vont ac-
quérir un mouvement cyclotron de fréquence w, = % ce qui va induire un transport
sur les bords du matériau (figure 3.2), car les électrons du bulk ! seront sur des états
localisés a 'origine du caractére isolant de celui-ci en effet Hall quantique.

L’énergie des électrons solution de I’équation de Schrédinger (voir I’équation 3.2)
est :

1
E, = hw:(n + 5) (3.3)
ol n correspond & l'indice des niveaux de Landau.

3.2 Niveaux de Landau

La quantification de I’énergie en niveaux de Landau est présentée en figure 3.3
dans le cas général, oil chaque niveau est espacé de ’énergie cyclotron fuw,.. Au sein

1. bulk = terme anglais employé pour désigner un matériau épais. Ici son emploi corres-
pond au centre du matériau.
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CHAPITRE 3. BASE DE L'EFFET HALL QUANTIQUE ENTIER DANS LES SEMI-CONDUCTEURS
3.3. ETATS DE BORDS

de chaque niveau, les électrons vont avoir leur spin qui vont étre dégénérés, de sorte
que pour lever cette dégénérescence, il faut appliquer un fort champ magnétique.

Dans le cas d'un 2DEG 2, le degré de dégénérescence dépend du champ magné-
tique, et il peut étre vu comme étant le nombre maximal d’électrons dans le systéme
et il s’écrit :

_ gsBS

N.
P B,

(3.4)

ou :
gs : dégénérescence de spin = 2

. At3 _ h
®( : quantum de flux magnétique = ¢
S : surface du gaz 2D
B : champ magnétique

On peut alors introduire le nombre de niveaux de Landau remplis, comme étant
le facteur de remplissage v, qui est égal a :

p= 2 (3.5)
np

ou:ng = % et ng = %, avec N le nombre total d’électrons dans le systéme, ce qui
fait que ng est propre au matériau.

Figure 3.3 - Niveaux de Landau.
Chaque niveau est espacé de
I'énergie hwe. Er correspond a
I'énergie de Fermi, ou le facteur
de remplissage correspond au
nombre de niveaux de Landau
complétement remplis sous le ni-

, veau de Fermi (en rouge), ici v =
-L/2 0 L/2 9.

dmmmm Ep

3.3 Etats de bords

Cette quantification en niveau de Landau va impliquer que le transport s’effec-
tuera au niveau des bords du matériau, lorsque celui-ci a une taille finie, comme cela
a été montré et défini en figure 3.2. Chaque électron étant localisé sur une orbite
cyclotron, le bulk sera isolant, et les électrons vont circuler sur les bords du maté-
riau. On parle alors de canaux de bords pour décrire ce transport, et c’est ce qui est
représenté sur cette figure.

2. 2DEG: 2D electron gas = gaz 2D d'électrons
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CHAPITRE 3. BASE DE L'EFFET HALL QUANTIQUE ENTIER DANS LES SEMI-CONDUCTEURS
3.4. QUANTIFICATION DE LA CONDUCTANCE

Le facteur de remplissage précédemment introduit en équation 3.5 est directement
relié au nombre de canaux de bord, N. Il correspond au facteur de remplissage v
dans le cas de l'effet Hall entier. Ces canaux de bords sont des canaux chiraux et
balistiques, ¢’est-a-dire que les canaux vont circuler dans un sens donné par le champ
magnétique, et qu’il n’y a pas de rétrodiffusion au sein de ces canaux. Cette notion
sera détaillée dans la partie 6.1 consacrée au transport quantique.

3.4 Quantification de la conductance

Une des caractéristiques de U'effet Hall quantique, est qu’en fonction du nombre
de niveaux de Landau remplis sous le niveau de Fermi, soit la valeur de v, la résistance
transversale Ry est quantifiée. Cette caractéristique est ce qui permet de mettre en
évidence l'effet Hall quantique dans n’importe quel matériau. Afin de pouvoir faire
ces mesures, la géométrie la plus fréquente est celle de la barre de Hall ou il est
possible de mesurer la résistance longitudinale (& partir de la tension appelée V7, sur
la figure 3.1) qui correspond a la mesure de la résistance du bulk, et la résistance de
Hall, & partir de la mesure de V, qui correspond & la résistance transmise par les
canaux de bords, et donc la résistance de I’échantillon.

Figure 3.4 - Mesure de l'effet Hall dans une configuration de barre de Hall.
Les mesures des deux résistances Ry et R,, sont représentées.

La figure 3.5 représente les mesures de ces résistances. Chaque canal correspond a
un conducteur quantique, et posséde une conductance égale au quantum de conduc-
tance Gy, tel que la conductance de Hall Gy correspond a :

GH = VGO (36)

oit Gy = €2/h.

Cela implique que la résistance Ry = 1/Gy soit quantifiée. De plus, la résistance
longitudinale Ry, doit étre nulle lorsque la résistance de Hall correspond a un pla-
teau. En effet, cette résistance correspond a la mesure du bulk de ’échantillon. A
champ nul, cette résistance est définie & partir de la conductivité du matériau :

Ozz = NEU (3.7)

ou u correspond & la mobilité des électrons et n a la densité électronique.
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3.5. INFLUENCE DU DESORDRE

On notera qu’a faible champ magnétique, la résistance longitudinale n’a pas
le comportement linéaire attendu, et connait des oscillations. Ces oscillations ont
une période proportionnelle & 1/B, et proviennent de ce qu’on appelle leffet de
Shubnikov-de-Haas|11]. Cet effet est issu de la modification de la densité des états
et des électrons avec le champ magnétique. Cette densité se retrouvant modifiée, les
niveaux de Landau apparaissent progressivement.

T T H 3.0
12
H 25
10
H 20
X X
2 H 15 =
o 6 2
AL 1.0
2| J J_ 05
0 . r H 0.0

6 8 10 12
B(T)

Figure 3.5 - Tracé de la conductance en fonction du champ magnétique.
Image adaptée de [12].

3.5 Influence du désordre

L’effet Hall quantique est observable grace au désordre. Le désordre correspond
aux différentes impuretés au sein du matériau. Il permet ’existence des plateaux de
conductance en agissant sur la densité d’état des électrons. Cette derniére s’écrit en
fonction du niveau de Fermi :

dns = p(Ep, B)dEp (3.8)

ol
-ng = fOE F p(E)dE est la densité des électrons
- p(Er, B) est la densité de probabilité des électrons qui dépend de 'énergie de Fermi
Er et du champ magnétique

Le facteur de remplissage est défini par le nombre de niveaux de Landau remplis
sous I’énergie de Fermi, et I’équation 3.8 doit vérifier dns = 0, si le champ magnétique
est modifié, alors Fr se réajuste pour conserver une densité d’électrons constante en
moyenne. Il pourra alors étre observé la quantification de la résistance. De méme,
4 un champ donné, il est possible de modifier le niveau de Fermi en changeant la
densité électronique au sein d’un matériau.

La figure 3.6 représente I'impact de ce désordre dans la représentation des niveaux
de Landau. En effet, dans le cas représenté précédemment en figure 3.3, quand il n’y
a aucun désordre le remplissage des niveaux va s’effectuer par "saut", autrement dit,
le premier niveau se remplit, et le systéme reste & v = 1, jusqu’a ce que 1’énergie soit
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suffisante pour atteindre le deuxiéme niveau, ol le facteur de remplissage devient v
= 2. De cette maniére, il y a un saut entre le niveau v = 1 et v = 2. Chaque niveau
de Landau étant défini par une énergie, une fois cette énergie atteinte, ce niveau est
intégralement rempli, et les électrons sautent brusquement avec 1’énergie hw. d'un
niveau a l'autre.

TS
NZRTRRY U

—L/2 L/2 —L/2 L/2 -L/2 L/2

Ep Ep Ep

—

Figure 3.6 - En haut, représentation des niveaux de Landau, quand le
désordre est pris en compte. Les lignes pleines correspondent aux états
remplis, et les lignes en pointillés aux états vides. Le passage de v =1 a 2
est mis en évidence en augmentant progressivement I'énergie de Fermi de
gauche a droite. En bas, la position associée sur les plateaux de Ry.

En pratique, le désordre doit étre pris en compte, et le remplissage des niveaux va
s’effectuer progressivement. La transition de v = 1 & v = 2 représentée en figure 3.6 va
s’effectuer de la maniére suivante. En partant du niveau v = 1, ’énergie va augmenter
en commencant par remplir les basses énergies correspondant au niveau v = 2. Puis,
arrivé a I’énergie correspondant au niveau v = 2, le systéme sera définit avec le facteur
de remplissage v = 2 et restera dans cet état, soit sur le plateau de conductance
jusqu’au remplissage du prochain niveau de plus basse énergie. Entre 1’énergie la
plus basse du niveau, et I’énergie correspondant au niveau remplis, il y aura les
transitions entre plateaux. La largeur des plateaux obtenus sera proportionnelle au
désordre, soit, d’autant plus importante que le désordre sera important.

Lors de cette transition de v = 1 & v = 2, on augmente la densité d’électrons.
Ce phénomeéne explique aussi la notion de bulk isolant et canaux de bords dans les
2DEG. En effet, les électrons étant sur des états localisés, lorsque 1’énergie de Fermi
va augmenter, les orbites vont s’agrandir progressivement jusqu’a transmettre les
électrons a travers le bulk, via les fluctuations spatiales engendrées par le désordre,
ce qui explique la non-nullité de la résistance longitudinale Ry entre les plateaux,
et sa nullité sur un plateau. Plus le désordre sera important, et plus le matériau sera
résistif. On peut aussi relier le désordre & la mobilité électronique, en regardant ce
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qu’il se passe pour Ryy, suivant la relation de cette résistance avec la densité des
électrons dans le matériau dans I’équation 3.7. Cette augmentation de la résistance
du matériau, va jouer sur la mobilité, et plus un matériau est résistif, et plus la
mobilité des électrons sera faible (et inversement).

Les plateaux de conductances, et les états seront d’autant plus définis que le
désordre sera grand, ainsi, augmenter le désordre dans un matériau signifie élargir les
) )
plateaux de conductance. Cela a des avantages comme des inconvénients en fonction
de I'expérience menée. Un échantillon trop propre induira des plateaux moins larges
qu’un échantillon avec quelques impuretés.

3.6 Brisure de symétries

Dans les 2DEG comme I’AsGa, il a été dit plus tot que les niveaux de Landau
sont doublement dégénérés en spin, gs = 2. Compte tenu des dégénérescence de spin,
le facteur de remplissage est égal & :

v=2n (3.9)

Il existe deux types de brisures de symétries. Les brisures dites "spontanées"
dues aux interactions, et les brisures arrivant suite & une perturbation extérieure.
Dans le cas des 2DEG présentés ici, les brisures ne sont pas spontanées, et vont
étre générées par 'application du champ magnétique extérieur. Dans le cas d’une
dégénérescence de spin, il faut permettre a ’énergie du systéme d’étre suffisamment
importante pour étre équivalente & ’énergie Zeeman et séparer les différents niveaux
d’énergie. On appellera le gap de spin Ay, tel que :

Ay = gupB (3.10)

ou g est le facteur de Landé, et up le magnéton de Bohr.

La figure 3.7 présente les niveaux de Landau, dans le cas ol on fixe I’énergie
de Fermi et on augmente le champ de By = 0 & By. A By, tout les niveaux de
Landau sont dégénérés. Quand on augmente le champ a By, I’énergie cyclotron des
électrons est supérieure & I’énergie Zeeman nécessaire & séparer les spins. Néanmoins,
les premiers plateaux de résistances, v = 2,4, 6 sont visibles. Ensuite, le champ est
augmenté jusqu’a Bs. Cette fois, ce champ permet au systéme de séparer les différents
spins, et les plateaux v = 1 et 3 apparaissent. On remarquera que ’énergie de Fermi
ici est placée, de sorte & ce que l'on reste & v = 4 sur chaque représentation. De
méme, d’autres plateaux en résistance pourraient étre visibles si ’énergie de Fermi
augmentait.
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GHT Gy +

>

E Ep

Figure 3.7 - Schéma de la levée de dégénérescence de spin pour les niveaux
de Landau allant de 1 a 3, dans le cas d'un 2DEG. Les niveaux vides corres-
pondent aux niveaux en blancs, et les états remplis sont colorés, avec un
code couleur de bleu pour les spins down, et rouge pour les spins up. En
dessous des niveaux de Landau, est représenté la résistance de Hall asso-
ciée a chacun des champs magnétique.

Conclusion

L’effet Hall quantique a ici été introduit pour les 2DEG, en donnant les différents
éléments clés pour comprendre le fonctionnement de cet effet et ses caractéristiques.
Les fondamentaux sont la quantification de la conductance électrique vGy ainsi que
la décomposition en niveau de Landau.

Durant cette thése, I'idée a été de mesurer le graphéne en régime d’effet Hall
quantique. De ce fait, la prochaine partie sera consacrée aux caractéristiques du
graphéne dans ce régime, et comment s’expriment ces différents éléments pour ce

matériau.
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CHAPITRE 4

CAS DU GRAPHENE EN REGIME D’EFFET HALL
QUANTIQUE

Introduction

Le graphéne a été introduit dans la partie qui lui est dédiée, ou1 seule I'influence du
champ magnétique n’a pas été détaillée. Le chapitre précédent a présenté l'effet Hall
quantique dans les 2DEG. Le graphéne n’étant pas un 2DEG a dispersion parabolique
mais un semi-métal, et sous 'action d’'un champ magnétique on peut y mesurer de
leffet Hall quantique. Le cas du graphéne est différent des 2DEG & cause de sa
dispersion linéaire au point de Dirac, de la présence des vallées, qui implique une
dégénérescence due aux symétries de spins et de vallées des niveaux de Landau, et
de l'inexistence de gap. Le graphéne est ainsi dégénéré quatre fois, contrairement
aux 2DEG qui ne sont dégénérés que deux fois, avec les symétries de spin. C’est
cette particularité, qui nécessite de dédier une partie entiére, au cas particulier du
graphéne en régime d’effet Hall quantique.

4.1 Niveaux de Landau du graphéne

Suite & la résolution de I’hamiltonien (équation 2.13), il a été vu dans la partie 2
que 'énergie des niveaux de Landau est égale a :

h
Ean = AZLBF\/zn (4.1)

ou quand lp est remplacée par sa valeur, cette énergie s’écrit :

Exn = VFAV2heBn (4.2)

Cette écriture de I’énergie des niveaux de Landau, permet de mettre en évidence

la proportionnalité avec Av/Bn. La figure représentant ces niveaux de Landau en

fonction de la valeur de A est présentée en figure 4.1. Le graphéne a ses niveaux de

Landau dégénérés en spin et en vallées. Le facteur de remplissage prenant en compte
ces dégénérescences vaut ainsi :
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v=2(2n+1) 4.3)

Il a été vu que dans les 2DEG, la levée de dégénérescences de spin va s’effectuer en
fonction du champ magnétique, car il s’agit d’une brisure de symétrie non spontanée,
et c’est grace a l'effet Zeeman, que les brisures de symétrie peuvent avoir lieu. Dans le
cas du graphéne, il s’agit de brisures de symétries spontanées, a cause des interactions
entre électrons, et I’énergie coulombienne associée '. C’est ce mécanisme qui va étre

détaillé.
+.n=4
+.n=3
-
5 +,n=2
@
c | +.n=1
@
0— n=0

magnetic field B

~"=l" Figure 4.1 - Niveaux de Landau
-n=2 en fonction du champ magné-
—n=3 " tique pour le graphéne. Image
-n=4

issue de [6]

4.2 Mesure de I'effet Hall dans le graphéne

Les facteurs de remplissage du graphéne, sans levée de dégénérescence de spin ni
de vallées, correspondent aux valeurs + 2, 6, 10 etc... (cf équation 4.3). Les autres
valeurs ne peuvent étre obtenues qu’en brisant les symétries. La figure 4.2 montre les
facteurs de remplissage des niveaux de Landau dégénérés, v = 2(2n+ 1), ou n est le
niveau de Landau.

Ces mesures ont été effectuées 4 champ constant & partir d’un échantillon composé
d’une mono-couche de graphéne, en barre de Hall, sur un substrat de SiO3/Si ou
I’épaisseur d’oxyde est de 300 nm, tel que ce substrat de Silicium sert de grille pour
modifier la densité électronique du graphéne, et ainsi, son niveau de Fermi. Cette
notion de dopage en grille sera revue plus tard, dans le cadre de notre échantillon.
En schématisant le systéme en condensateur plan, il est possible d’écrire, dans le
graphéne, le facteur de remplissage en fonction du champ B et de la tension de grille
Ve, tel que v o< Vg /B.

1. En pratique, on observe cette brisure de symétrie a partir du Fan Diagram, qui corres-
pond au tracé de la résistance de I'échantillon en fonction du champ magnétique et de la
densité électronique. Ce diagramme sera vu pour la premiére fois dans le chapitre 11.
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Figure 4.2 - Résistance de Hall et longitudinale en fonction de la tension de
grille de Si0, a 9T et 1.6 K. L'insert montre les facteurs de remplissage plus
élevée (6,10,14,18,22) mesurés a 30 mK. Image issue de [13].

Les travaux qui ont suivis, ont permis la mesure des états v = 1,2, 4,6 en 2006|14].
Le tracé des résistances correspondantes est en figure 4.3, et a été effectué avec le
méme type d’échantillon que précédemment, mais & plus fort champ pour lever les
dégénérescences associées.
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Figure 4.3 - Mesure de la résistance Hall et longitudinale en fonction de la
tension de grille de SiO, a 45 T et 1.4 K. L'échantillon correspondant est
présenté dans l'insert a gauche. Image adaptée de [14].

En 2011, I’équipe de Philip Kim|7][15] a réussi & mesurer dans le graphéne tous les
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états entiers, ainsi que certains états fractionnaires? (1/3) en utilisant le nitrure de
bore hexagonal comme substrat (figure 4.4) dans les mémes conditions d’expérience.

Les échantillons de trés haute qualité utilisée pour cette thése, suivent une tech-
nique et un procédé expérimental dont la base a été développée par I'équipe de
P.Kim[10][7]|16]. Cette technique est une technique d’encapsulation du graphéne
dans le nitrure de bore hexagonal[16], qui permet de fabriquer des hétérostructure
de graphéne. Ces hétérostructures permettent d’observer les états Hall quantique du
graphéne a des champs de 'ordre de 10 T pour des températures de ~ 15 mK.

7 3
3\ 1? B=35T
10 |
—_~ L 2 )
G 3 <
= ' =
e <
o« Of %I 1 &
1
0
Vg (V)

Figure 4.4 - Résistance longitudinale et de Hall en fonction de la grille de
Si0,. Mesures effectuées a 35 T et 0.3 K. Image adaptée de [15].

4.3 Levée de dégénérescence de spins et de val-
lées

Les brisures de symétries dans le graphéne sont spontanées et tirent leur origine
des interactions coulombiennes entre les électrons contrairement aux 2DEG. L’écart
entre les spins sera noté A4, et I'écart entre les vallées sera noté Ag. L’énergie Ay
est ’équivalent de I'écart Zeeman Az pour les 2DEG sur la figure 3.7, mais pour le
graphéne, ce n’est pas un mécanisme Zeeman qui en est a 'origine, d’ott 'appellation
différente de cet écart. Ces deux écarts correspondent aux énergies entre les spins ou
les vallées, et dépendent de ’énergie coulombienne issue des interactions. Elles dé-
pendent de I’échantillon, et il y a deux possibilités pour les levées de dégénérescence,
qui sont représentées sur la figure 4.5.

2. L'effet Hall fractionnaire sera détaillée dans le chapitre 5
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Figure 4.5 - Brisure de symétrie des niveaux de Landau, dans les deux cas
possibles. En rouge, les dégénérescences de spin se levent avant celle de
vallées, et en bleu les dégénérescences de vallée se levent avant celle de
spin.
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Figure 4.6 - Représentation de la levée de dégénérescence de spin et de val-
lée du graphene. A gauche schéma sans brisure de symétrie pour un champ
non nul, apparition des niveaux de Landau. A droite, schéma avec brisure
de symétrie, a partir des données expérimentales de Dean & al.[10].

En pratique, ce qui a été observé est représenté sur la figure 4.6 d’aprés les
données expérimentales de [10]. Pour le niveau N = 0, les dégénérescences de vallées
se lévent avant celle de spin. Et il y a le cas inverse pour les niveaux N # 0.
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Conclusion

Le grapheéne est un matériau contemporain qui est encore en cours de compréhen-
sion. Etant un semi-métal il posséde des propriétés différentes des gaz d’électrons 2D.
Les différences sont dans la présences des symétries comme cela a été montré dans
ce chapitre, avec 'apparition des symétries de vallées. De cette maniére, lever les
dégénérescences reléve de mécanismes différents entre ces deux types de matériaux.

De nombreux travaux, durant cette derniére décennie, ont permis le développe-
ment de procédés de fabrication permettant d’obtenir des échantillons de graphéne de
tres haute qualité. Cette technique sera détaillée dans le chapitre 10. Cette technique
permet de mesurer de ’effet Hall fractionnaire dans le graphéne, jusqu’a présent, ob-
servé uniquement dans les 2DEG. Cet effet Hall fractionnaire est expliqué et détaillé
dans le chapitre suivant.
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CHAPITRE 5

EFFET HALL QUANTIQUE FRACTIONNAIRE

Introduction

Les éléments essentiels de I'effet Hall quantique ont été présentés, ainsi que son
application au graphéne dans les chapitres précédents. Seulement, il existe aussi des
états Hall quantiques, tels que le facteur de remplissage est un nombre fractionnaire.
Il en découle une physique particuliére. Son observation est possible pour le graphéne,
dans le cas d’échantillons de trés haute qualité.

Dans ce chapitre, l'effet Hall quantique fractionnaire sera présenté, ainsi que ses
différentes caractéristiques, sans le transport de chaleur, qui sera développé plus tard.

5.1 Introduction a I'effet Hall fractionnaire

L’effet Hall quantique fractionnaire a permis aux physiciens Daniel Tsui, Horst
Stormer et Robert Laughlin d’obtenir le prix Nobel en 1998 sur leurs travaux dans
les hétérostructures d’AsGa dans le début des années 1980[17][18]. Comme son nom
I'indique, l'effet Hall quantique fractionnaire correspond & des valeurs fractionnaires
du facteur de remplissage. Sur la figure 5.1 est tracée la conductance en fonction du
champ magnétique lorsque cet effet est visible. Comme pour le cas entier, les états
Hall quantique présentent un plateau pour la valeur de Ry, et un minimum pour
Ryx. Ces valeurs sont caractéristiques de l'effet Hall quantique, et dans ce cas, les
valeurs de résistances aux plateaux, correspondent & des fractions de la valeurs du
facteur de remplissage Ry, = R /v.

Le point important, est que pour v < 1, il y a une symétrie autour de la valeur
v =1/2. Il y a alors deux définitions de v :

Pour v < 1/2:

y="2 (5.1)
q

Pour v > 1/2:

y=1-2 (5.2)
q
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ou p et q sont des entiers, tel que q est impair.
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Figure 5.1 - Trace la résistance R,, en fonction du champ magnétique, ou
est mis en évidence la symétrie autour de v = 1/2 pour les facteurs de
remplissage inférieurs a 1, avec les notions de "hole-conjugate" et "particle-
conjugate" autour de ce point de symétrie. Image adaptée de [12].

Ces états sont définis tel que p/q < 1/2, ot quand v < 1/2, ils sont appelés
"Particle-conjugate" et quand v > 1/2, ils sont appelés "Hole-conjugate". Dans le
cas ou v > 1, ces états sont respectivement égaux a :

v=Ny+1-2 (5.3)
q

v=No+2 (5.4)
q

ot Ny correspond & la partie entiére de v, et p/q est défini comme étant la fraction
< 1. Ces états font I'objet de nombreux travaux aujourd’hui, en particulier les états
de type "hole-conjugate".

5.2 Fonctions de Laughlin

Ces états fractionnaires ont été étudié par R.B. Laughlin|[18] en 1983, par le biais
de l'état v = 1/3. Dans le cas de l'effet Hall entier, 'Hamiltonien est pris pour un
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modéle sans interactions. Or, tout le formalisme des fonctions de Laughlin implique
des interactions entre les particules. Il définit les états tel que :

1
2p+1

UV =

(5.5)

ol p est un entier.
Le nouvel Hamiltonien du systéme prenant en compte les interactions s’écrit :

1
H=
2m*

> (pi- eA})z + 1 é (5.6)

La résolution de I’équation de Schrodinger par Laughlin a donné lieu a la dé-
finition des fonctions d’ondes de Laughlin, pour N quasi-particules a la position
ZJ' = IL‘j + iyj :

N
1
U(z1,.2n) = [ [ £z = 2j)eap (—4Z|z112> (5.7)
i<j !
ou f(z) = z™ tel que m est un entier impair.
Dans le cas des électrons, il faut se placer dans la statistique de Fermi-Dirac, ce
qui permet d’écrire la fonction d’essai de Laughlin :

v, = H(Zl — zj)"exp <_jl Z ‘Zl’2> (5.8)
i<j l

Ot la valeur de m est solution de la minimisation de I’énergie et est reliée au facteur de

remplissage tel que m = 1/v et correspond & une valeur entiére et impaire. La valeur

de m est directement corrélée a l'espace entre les particules. Ainsi, les particules

seront d’autants plus espacées que m sera grand. Si m = 3, v = 1/3, et ainsi les

particules sont d’avantages espacées que dans le cas ou m = 1.

5.3 Théorie des fermions composites

La théorie des fermions composites peut étre résumée par cette phrase "the FQHE
of electrons is a manifestation of the IQHE of composite fermions"[19], autrement dit,
I’effet Hall fractionnaire des électrons est une manifestation de 'effet Hall quantique
entier pour des fermions composites. Cette théorie considére que chaque électron est
attaché & un quantum de flux. Le facteur de remplissage de ces fermions composites
est p, qui est entier. Dans cette théorie, chaque électron transporte 2m quanta de
flux. Et le facteur de remplissage v est tel que, dans le cas o v < 1 :

p
S 5.9
v 2mp + 1 (59)

La fraction 2mp 4 1 est un entier impair, ce qui justifie I’'observation de facteurs
de remplissage fractionnaire des fermions pour des valeurs p/q (cf figure 5.1).

Sur la figure 5.2, sont représentés les différents états prédits par cette théorie, ou
ceux qui ont été observés dans des 2DEG correspondent aux états en cercle plein.
Les fractions de 1/3 sont les états qui nous intéressent et sont entourés en rouge. On
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rappelle que les états "hole-conjugate" et "particle-conjugate" correspondent aux
valeurs de v > 1/2 et v < 1/2 respectivement et proviennent de la définition telle
que par symétrie électrons-trous, il est possible de définir le facteur de remplissage

des trous :
y=1-—L _ (5.10)
2mp £ 1
F A | r==x»
Trous : . Pi " Particules:
S8 ls
p /%15 | : P
2mp—-1 / : | v 2mp+1
/ e T
A E IR S TR
’/ ° - i 6 i 6 \
K 11 ! o %13 |
5 1|5 5
/ ®9 C'n |
4 4 a4
K °15 *7 ®9 |
3 3 il3. 3 3
*un *s 7 0 7t “u3
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Figure 5.2 - Représentation des fractions ;L. Les états observés sont
symbolisés par des cercles pleins, et les états prédits uniquement sont des
cerclesvides. Les états entourés en rouge sont les fractions 1/3. Image adap-
tée de [19].

Il est alors défini pour tout niveau de Landau n :

p

—nt—2 5.11

et T .11
p

a1 5.12

ver el (>-12)

Ce qui est utilisé des travaux de J.K. Jain[19], c’est qu’on définit le facteur de
remplissage v tel que :
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y—_ P (5.13)
2mp +1

Sur la figure 5.3 est représenté le cas on v =1/3, otily ap=m = 1. Ainsi, il y
a un électron qui transporte 2m quantum de flux, il y a donc trois quantum de flux
au total, donc un occupé par un électron.

AR |
|
: v=1/3: viE=] |
|
| Théorie T T I
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R ‘| vortex
I portant 2s quanta de flux (liés)
T quantum de flux libre «>  fermion composite

Figure 5.3 - Représentation de la théorie des fermions-composites dans le
cas de v = 1/3. Image adaptée de [20]

Cette théorie permet de définir la charge fractionnaire associée, pour une valeur
de v. La charge est une fraction de la charge élémentaire de 1’électron e a partir de
I’égalité :

62

G:Vﬁ

Cette charge fractionnaire, dans la théorie des fermions composites, est définie
pour v = 1/3, par la charge effective e* tel que :

e = - (5.14)

Ici, il s’agit du cas tel que v = 1/3. 1l existe bien d’autres fractions, 1/5,1/7,1/9,
dont la statistique anyonique ! est ce qui permet de les comprendre.

5.4 Canaux de bords dans l'effet Hall quantique
fractionnaire - Analogie avec le cas entier

Il a été défini que le transport, pour l'effet Hall quantique entier, s’effectue sur
les bords du matériau, avec le nombre de canaux de bords, égal au facteur de rem-
plissage. Dans le cas de l'effet Hall quantique fractionnaire, cette notion n’est pas
si évidente. Ayant une fraction de la charge élémentaire par état, il est difficilement
concevable, d'imaginer un canal fractionnaire, au sens littéral. Pour cela, différents
travaux et théories ont été menés sur I’état fractionnaire v = 2/3, qui est un état
"Hole-conjugate", tel que v =1 —1/3.

1. les quasi-particules associées sont appelés "anyons", car ils ne sont ni des fermions,
ni des bosons
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Le premier modéle a été posé en 1990[21][22] posant la notion de canaux contre-
propageants tels que 1 — 1/3 apparait trés clairement. Cette représentation est en
figure 5.4, elle présente deux canaux, un avec une conductance de 1Gy et un avec
une conductance de —%Go, de part sa nature contre-propageante.

Gel

1 Figure 5.4 - Représentation du mo-
- Ge.’. dele de McDonald[22] pour le cas
v=2/3.

Or, en posant ce modéle dans une géométrie en barre de Hall, il devrait étre
mesuré une conductance de %GO et non %Go. En considérant toujours I'existence de
ce canal contre-propageant, et en prenant en compte les interactions entre les canaux
et le désordre dans I’échantillon, il y a I’existence d’un canal ne transportant aucune
charge, et dont la conductance est nulle[23]. Ce canal est appelé "mode neutre" et ne
peut transporter que de la chaleur. La représentation de ce modéle est en figure 5.5.
Cette représentation a été généralisée pour d’autres facteurs de remplissage[24][25].

Le mode neutre ne transportant en théorie que de la chaleur et aucune charge, il
peut étre mis en évidence par mesure de bruit avec du transport de chaleur comme
ce qui a été fait dans cette thése, ou bien en utilisant un QPC?[26]. Aussi, en fonc-
tion du nombre de canaux propageants, "downstream" Ny et du nombre de canaux
contre-propageants "upstream" N, les interactions seront différentes. En effet, on ne
compte, dans ce modéle, que les canaux interagissant entre eux, et ainsi, on compte
combien de canaux interagissent avec les canaux contre-propageants.

2
_Gel

3
Figure 5.5 -  Représentation
OGez du modele de Kane, Fischer,
Polchinski[23] pourle casv = 2/3.

Conclusion

L’effet Hall quantique fractionnaire est suffisamment proche de 'effet Hall quan-
tique entier pour étre traité comme étant une quantification du transport, mais suf-
fisamment différent pour avoir une physique propre. La notion de canaux de bords

2. QPC: Quantum Point Contact
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est particuliére et considére que chaque canal peut transporter une charge issue
d’une fraction de Gy, accompagnée d’'un mode neutre ne transportant que de la cha-
leur dans le cas des états dits "hole-conjugate". La théorie permettant d’expliquer
ce transport, correspond & la théorie des fermions composites, dans laquelle 'effet
Hall quantique est appliqué, non pas & un électron, mais & un fermion composite de
charge e* = e/3 dans le cas ot v = 1/3. La base de cette physique étant 1’effet Hall
quantique, il s’appliquera de la méme maniére au graphéne.

Cette premiére partie consacrée aux bases théoriques nécessaires a la compré-
hension du graphéne en effet Hall quantique est terminée, et la prochaine partie est
consacrée a la quantification du flux de chaleur dans le graphéne a travers 'expérience
qui a été menée, basée sur la quantification du flux de chaleur.
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Deuxieme partie

Quantification du flux de chaleur
dans le graphéne
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CHAPITRE 6

MODELE DU TRANSPORT DE CHALEUR DANS
UN CANAL BALISTIQUE

Introduction

Aprés avoir détaillé I’ensemble des notions de l'effet Hall quantique entier et
fractionnaire dans le grapheéne, il sera présenté dans ce chapitre, les différentes clés
théoriques pour comprendre comment fonctionne le transport quantique et plus par-
ticuliérement de chaleur au sein d’un canal balistique, dans une hétérostructure de
graphéne en effet Hall quantique.

6.1 Théorie du transport quantique dans un ca-
nal balistique

6.1.1 Définition du transport balistique d’électrons au sein
d’un conducteur mésoscopique

Le transport d’électrons au sein d’un canal mésoscopique, va dépendre des dimen-
sions du systéme comme cela est présenté en figure 6.1. Dans notre cas, il s’agit d’une
quasiparticule composée d’un électron (ou trou) et de son nuage d’écrantage. Cette
quasiparticule va avoir son transport défini par sa longueur de diffusion I (~ 100
nm). Et en fonction de la longueur du canal, il existe différents types de transport.
Sur la figure 6.1 sont représentés les différents types de transport en fonction de la
comparaison entre la longueur du canal, et la longueur de diffusion de I’électron repré-
senté en rouge. Dans chacun des cas présenté, il s’agit de transport quantique, tel que
la longueur de cohérence des électrons est comparable & la longueur du conducteur
L. Dans le cas diffusif, ’électron qui arrive dans le canal, va rencontrer les impuretés
présentes et va se retrouver dévié dans une certaine direction. Le type des chocs va
dépendre de la nature de I'impureté. Dans le dernier cas présenté, le cas du transport
balistique, I’électron ne va jamais rencontrer d’impuretés.
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Figure 6.1 - Schéma représentant les différents types de transports au sein
d’'un conducteur mésoscopique.

6.1.2 Transport de charge

Le modéle présenté ici, est l'interaction de deux réservoirs L. et R ayant des
potentiels chimiques respectifs ur, et pr, comme représenté sur la figure 6.2, via un
canal transportant les potentiels chimiques entre les deux réservoirs. L’objectif ici va
étre de s’intéresser au transport quantique au sein de ces canaux, dans le cas ol les
canaux ne sont pas dégénérés en spin. Le modéle présenté ici, est un modéle & un
canal transportant la charge et la chaleur, dans le cas d’une transmission parfaite
au sein du canal balistique, soit pour un coefficient de transmission entre les deux
canaux 7 = 1. Toute la premiére partie sera ici consacrée au transport de la charge,
et dans la seconde partie, la différence de température sera prise en compte pour
écrire I’équation du flux de chaleur entre les deux réservoirs.

Uy — pp =€V

u (T, V) Ur(Tg, 0)

Figure 6.2 - Représentation du transport entre deux réservoirs d'énergie, a
travers un canal balistique dans les deux sens de circulation.

L’équation du courant émis par le réservoir dans le systéme présenté sur la figure
6.2 avec la probabilité de transmission 7(¢) peut étre écrit dans le formalisme de
Landauer-Buttiker selon 'équation suivante|27] :

I — %T/ds(fi(s) —O(e — ) ©6.1)
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Entre les deux réservoirs, on peut écrire I’équation :

I= %T(ML — [R)

Ce qui dans le cas d’'un conducteur polarisé en tension, s’écrit :

I = %TGV

ou V correspond a la différence de potentiel entre les deux réservoirs. Ce qui
permet d’écrire la conductance associée :

2
G = FT (6.2)
On rappelle qu’ici 7 = 1, ce qui donne
o2
G = 5= Go (6.3)

ol G est le quantum de conductance et représente la conductance d’un canal balis-
tique. Si le systéme posséde plusieurs canaux N, on pourra sommer la fonction 6.1,
ce qui donnera pour N canaux balistiques :

G™ = NGy (6.4)

6.1.3 Transport de chaleur

Comme pour le transport de la charge, on peut écrire le transport de chaleur
dans un canal en utilisant le formalisme de Landauer-Buttiker. En considérant que
les deux réservoirs ont des températures différentes, on pourra écrire la puissance J;
émise par le réservoir i dans un des canaux. En reprenant 1’équation de Landauer
6.1, on peut écrire la puissance associée, en fonction de la température :

Ji= 7 [ dete = wfi(e) — O — ) 65)

Ce qui devient dans les conditions du systéme (7 =1) :

2R 6h
ou R correspond a la résistance du canal, 1/Gy, ce qui donne :

_ GoV?  m%k%

/ 2 6h

T (6.6)

Dans cette derniére équation, le premier dépend de la tension appliquée au ré-
servoir, et correspond a la puissance Joule Jg engendré par la tension V appliquée,
et le deuxiéme correspond au flux de chaleur électronique du canal, qui sera écrit J&
par la suite qui dépend de la température au carré du canal. On peut ainsi écrire le
bilan de chaleur entre les deux réservoirs tel que :

J=Jq+ J& (6.7)
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ou :

GoV?
Jg = — (6.8)
2
et
n2k? K
I =~ P (TE — Tj) = (T} — T§) 6.9)
6h 2
dans ce deuxiéme terme, on pose :
7r2l<:123
= 6.10
Ko 30 (6.10)

Cette conductance est appelée la conductance thermique. Sa définition provient
de la définition de la conductance thermique du canal limp, .7, % = koT. Celle-
ci étant proportionnelle & la température, une convention usuelle consiste a ap-
peler cette conductance kg la conductance thermique. Elle a été montrée comme
étant quasi-universelle dans la littérature. Elle posséde cette méme valeur pour les
phonons|28]|, les photons|29], les électrons[30], et pour les anyons|31]. Elle est dit
"quasi-universelle" car dans certains cas, par exemple le cas non-abelien|32], les sta-
tistiques non-triviales donnent une conductance thermique différente.

De plus, on remarquera que cette conductance respecte la loi de Wiedemann
Franz, car elle est proportionnelle & la conductance électrique Gy avec un facteur de
TR,

Cette définition du flux de chaleur électronique J§ montre la quantification du
flux de chaleur au sein d’un canal balistique. Ce modéle va étre appliqué au cas du

graphéne en régime d’effet Hall quantique.

6.2 Applicationaugraphéne enrégime d’effet Hall
quantique

Le transport quantique a été montré précédemment, comme étant quantifié au
sein d’un canal balistique, a partir du formalisme de Landauer Buttiker, qui permet
d’écrire simplement les équations du courant et de la chaleur au sein de ce canal.
Dans cette partie, ce modéle va étre appliqué au graphéne en régime d’effet Hall
quantique. La géométrie utilisée est présentée en figure 6.3. Elle est constituée de
deux zones de graphéne indépendantes entre elles, de cing contacts métalliques, dont
un contact flottant. Les deux cOtés ne communiquent entre eux que via ce contact
flottant, qui sera par la suite nommeé ilot. Le transport quantique, va s’effectuer au
sein des N canaux de bords, imposés par 'effet Hall quantique. Par la suite, chaque
contact sera nommé selon l'indice associé (1,2,A,B,C).
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Figure 6.3 - Schéma représentant la géométrie de I'échantillon, et la circu-
lation du transport (représenté par les fleches noires). En gris la surface de
graphéne en effet Hall quantique qui posséde N canaux balistiques. Les dif-
férents contacts métalliques sont symbolisés en jaunes, et correspondent
au centre a un contact flottant, et aux contacts de mesures aux coins.

6.2.1 Equation de conservation du flux de chaleur dans les
conditions de I'expérience

L’objectif va étre d’écrire I’équation de conservation du flux de chaleur dans la
structure en graphéne présentée en figure 6.3.

Figure 6.4 - Schéma réprésentant le transport de charge au sein de I'échan-

tillon, ou V;,, = Vg = u_clzofdc

Les lois de I’électromagnétisme impliquent la conservation du courant dans la
structure, comme cela est représenté sur la figure 6.4. Ainsi, le courant entrant I;,
dans I'ilot va étre égal a la somme des courants en sortant, et peut étre plus simple-
ment écrit par :

Iin = Lout
Dans la géométrie utilisée ici :
Iy = Idc
Iowt =14+ Ip
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Iogc =14+ 1B

Or, le nombre de canaux est le méme des deux cotés, ce qui implique que I4 =
Ip et donc I'égalité des potentiels V4 et Vi :

_ Iac o Vide
IA—7— B VG[) (6-11)
14 =vGoV4 =vGyVp (6.12)
Vie
Va=Vp = (6.13)

Pour effectuer le bilan de chaleur, il est nécessaire d’écrire ’équation 6.6 pour
chaque canal. Pour cela, il faut écrire les valeurs des paramétres T; et V;, ot 'indice
i correspond a l'indice du contact auquel sont connectés les canaux. Les valeurs de
températures et de potentiels ont été rassemblées dans le tableau 6.1.

Parametre || T;, | To | T¢ Ty Ty
Valeur To | 1o Tc To To

Parametre || Vi, | Vo | Vi Va Vi
Valeur Vie | O Vdc/2 Vdc/2 Vdc/2

Table 6.1 - Tableau regroupant les valeurs des températures et des poten-
tiels appliqués a chacun des contacts de I'échantillon.

On appellera Ji, Jo les flux de chaleur entrant dans l'ilot, et Ja, Jp les flux
de chaleur en sortant. Afin de faire le bilan de chaleur au contact, il est nécessaire
d’écrire chacun des flux de chaleur, pour chaque canal.

La partie entrant dans le contact est :

Jo = N—T¢

La partie sortant du contact est :

N 2
JAZ%—FN@T(%
2 2
Jg=Ja

Ce qui permet d’écrire le bilan de courant tel que :
J1+Jo=Ja+JB

2

NGoVZ

/4}0 2
INZ2T2 =9
+ 270 2

K
+ 2N 212

2
En rappelant que Vo = % on arrive a ’équation :
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N 2
Jin = % = 2N%(T§ — T2 (6.14)
On peut réécrire ce bilan comme :
Jq =2NJ§ (6.15)

ou Jq est la puissance Joule injectée, qui dépend du courant I4. appliqué a
I’échantillon.

Comme pour le courant, le flux de chaleur sera conservé au sein de la structure.
Et on peut représenter ce bilan de chaleur, en schématisant les canaux de part et
d’autres du contact central (figure 6.4). Ainsi, pour N canaux, on aura en sortie du
contact central N JG de chaque coté, et le flux de chaleur incident sera Jg comme
cela est représenté en figure 6.5.

En effet Hall quantique, pour un échantillon possédant v canaux, on peut alors
réécrire la tension V3. comme :

= —] .
Vie= 7 ol (6.16)

La valeur de la puissance Joule peut étre réécrite en fonction du courant appliqué
I4c, ce qui permet de réécrire I’équation du transport de chaleur tel que :

1

Jo = 4Gy

2 _ o K0 (2 g2
I3 =2 (12 - 13) (6.17)

Figure 6.5 - Schéma représentant le transport de chaleur dans I'échantillon.

Conclusion

Dans ce chapitre, il a été question de montrer le modéle du transport de chaleur
dans un canal balistique dans le graphéne en régime d’effet Hall quantique. Afin de
mesurer ce transport, la suite de ce manuscrit va présenter la méthode expérimentale
utilisée.

En effet, dans ce modéle, il y a plusieurs paramétres qui sont nécessaires a la
mesure de ce transport, qui consiste a vérifier ’équation 6.17. Pour ces mesures, il
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est nécessaire de connaitre la valeur du facteur de remplissage v, le courant injecté
I4c, ainsi que la température T et Ty. Pour cela, v sera déterminé & partir de
mesures de conductance deux points, a ’aide d’une mesure lock-in. La valeur de Iy
sera obtenue & partir de la tension appliquée aux bornes de ’échantillon Vg, issue
d’une source de tension. T sera obtenue a partir d’un set-up de mesure de bruit, a
I'image des expériences effectuées dans I’AsGa[30] et dans le graphéne[33|[34] et qui
sera développé dans le chapitre 8. La valeur de Ty quant a elle sera déterminée a
partir des mesures de bruit en tant que paramétre d’ajustement, pour 'application
de ce modéle.

Tout ce procédé expérimental sera décrit dans la partie I1I, avant de passer aux
résultats obtenus en régime d’effet Hall quantique entier dans la partie IV et d’effet
Hall fractionnaire dans la partie V.
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CHAPITRE [

REALISATION DES MESURES DE TRANSPORT DE
CHALEUR DANS LE GRAPHENE

Introduction

Dans ce chapitre, va étre présenté le principe des mesures, et comment elles ont
été réalisées. L’objectif ici va étre de présenter, comment est mesuré le flux de cha-
leur dans le graphéne, dont la théorie a été présentée dans le chapitre 6. Mesurer
ce transport, revient a vérifier la proportionnalité entre la température au carré de
I'flot central T et la puissance injectée Jg en fonction du facteur de remplissage
v (cf équation 6.17), et chacun de ces paramétres doivent étre déterminés séparé-
ment. La température de l'ilot est déterminée & partir de mesures de bruit a 'image
de l'expérience dans I’AsGa[30] et de celles dans le graphéne[33|[34]. Le facteur de
remplissage v est déterminé a partir de mesures de conductance deux points. La
variable Jq quant a elle, est imposée a partir de la tension appliquée V4. comme il
sera présenté ici.

Ce chapitre va étre présenté de la maniére suivante. Tout d’abord, sera présenté
le principe de 'expérience des mesures de transport de chaleur. Puis, sera développée
comment on mesure le facteur de remplissage v. La détermination de la température
Tc sera développé dans le chapitre suivant, consacré au set-up de mesure de bruit.

Pendant tout ce chapitre, on supposera que I’échantillon est soumis & un champ
magnétique B fixé.

7.1 Principe de I'expérience

L’objectif de I'expérience est de mesurer le transport de chaleur dans le gra-
phéne monolayer en régime d’effet Hall quantique, et de mesurer la quantification du
transport de charge et de chaleur dans ce graphéne.

L’échantillon utilisé est un échantillon de graphéne encapsulé dans du nitrure de
bore hexagonal, avec une grille en graphite, représenté en figure 7.1a. On rappelle

que dans le graphéne le facteur de remplissage dépend de la densité électronique et
hnel

du champ magnétique B tel que v = 5.

A partir du modéle de condensateur plan,
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correspondant a I’échantillon donné en figure 7.1b, on peut réécrire cette expression
de ne en fonction de la tension appliquée sur la grille en graphite, tel que :

E0Er

v, (7.1)

ol dgy correspond a I’épaisseur d’isolant, ici le hBN.
Cette équation va permettre de relier la tension de grille au facteur de remplissage

tel que :
e2Bdgn
Ve=v (7.2)
h eger
—e—8— Graphéne
00000
-— s+ oo ® o 0 o 0 hBN -[dBN
B Grophite I
] 3
(a) Structure de 'échantillon (b) Schéma du
condensateur plan
associé

Figure 7.1 - Schéma de I'échantillon en a, représentant I'hétérostructure de
graphéne, encapsulé dans du hBN. La représentation du condensateur plan
associé est représentée en b, ou I'épaisseur de l'isolant, soit de hBN, sera
appelée dpy par la suite.

Ainsi, en effet Hall quantique, on va pouvoir, en appliquant différentes tensions
Ve sur la grille, avoir différentes valeurs pour la résistance de ’échantillon, qui sera
traduit, par différentes valeurs du facteurs de remplissage, et ainsi du nombre de
canaux. La grille en graphite va permettre de controler le nombre de canaux au sein
de I’échantillon, et ainsi, de choisir les différents états Hall quantique.

La géométrie de 1’échantillon pour la mesure du transport de chaleur, nécessite
d’avoir un ilot central métallique, par lequel les deux cétés de graphéne vont pouvoir
échanger de I’énergie, comme ce qui est représenté sur les figures 7.1a et 7.2. Les
contacts de connexion au graphéne sont des contacts de bords[16] . La méthode de
fabrication de I’échantillon est présentée dans le chapitre 10.

La géométrie de I’échantillon est visible en figure 7.2, o il y a de part et d’autre,
quatre contacts de bord métalliques, connectés a I’échantillon en graphéne (surface
en bleu sur la figure). L’échantillon posséde deux cotés, appelés ici A et B, qui sont
indépendants, qui possédent le méme facteur de remplissage v car ils sont dopés par
la méme grille, sur laquelle on applique une tension V et sont connectés entre eux
par l'ilot central. Ces deux cOtés ont chacun, une ligne d’injection de courant Iy,
une masse, une mesure de tension Vo et une mesure de bruit S. Pour les mesures,

1. Edge Contact
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il sera question d’utiliser une seule ligne d’injection de courant. La mesure consiste
ainsi & appliquer une tension V., ce qui va induire un courant I4. dans 1’échantillon.
Ce courant va venir chauffer par dissipation I'tlot tel que le flux de chaleur incident

Jq soit équivalent a ﬁ[ gc . De part et d’autre de I'ilot, le flux de chaleur au sein
7r2k]23
3h

des N canaux s’exprimera NJ§ = N2 (Tg — T5) ou ko =

Figure 7.2 - Structure de I'échantillon pour la mesure du transport de cha-
leur.

On rappelle que dans ces conditions, I’équation d’équilibration du flux de chaleur

est :

1

Jo = 4vGy

2= 2N% (13 - 13)

7.2 Détermination dufacteur de remplissage par
mesure deux points

7.2.1 Définition de la mesure

Figure 7.3 - Mesure de R, et R,, en géométrie de barre de Hall.
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L’inconnue essentielle & ’expérience de transport de chaleur est la valeur du
facteur de remplissage v.

Pour comprendre les mesures, il faut se placer dans une géométrie similaire a celle
de la barre de Hall comme vu dans le chapitre 3, et faire 'analogie avec la structure
de notre échantillon, comme montré sur les figures 7.3 et 7.4. Ainsi la mesure de
Ry« correspond a la résistance qui traverse 1’échantillon de gauche a droite, ici, cela
équivaut & mesurer la résistance entre les cotés A et B de I’échantillon comme cela est
montré sur la figure 7.4. Pour la résistance Ry, il s’agit de la résistance transversale,
et cela revient & mesurer la résistance d’'un méme c6té de ’échantillon. On notera que
le détail des lignes de mesures au sein du réfrigérateur est présenté dans le chapitre
9.

C’est a partir de la mesure en Ry, que 'on va pouvoir déterminer le facteur de
remplissage, et ainsi le nombre de canaux. Cette mesure est effectuée pour différentes
valeurs de tensions appliquées sur la grille en graphite, ce qui permet d’effectuer ce
que l'on appelle une trace en grille sur la figure 7.5. Sur cette figure est tracée la
résistance deux points transversale en fonction de la tension de grille, ott apparaissent
les différents plateaux de résistance.

300 K 35K 10 mK

Figure 7.4 - Mesure lock-in des différentes résistances Hall Rops, Rxy, €t
en effet Hall quantique dans la géométrie de mesure du transport de cha-
leur. La couleur de la mesure nommée au point de mesure correspond a la
couleur de la ligne d'injection pour le lock-in.

Comme dit précédemment, la résistance longitudinale est mesurée de la méme
maniére ainsi que les résistances de chacun des cotés avec en sortie du lock-in la ligne
d’injection de courant. Ces mesures permettent d’obtenir les mesures des courants
transmis et réfléchis de I'tlot. Ces mesures permettent d’obtenir des informations
quant a la qualité de ’échantillon. En effet, dans le cas d’un échantillon dont ’équi-
partition du courant est respectée, les valeurs attendues des courants transmis et
réfléchis, d’apres la loi de conservation de courant sont :

Idc

[R:]T:7

La théorie du transport de chaleur étant basée sur cette conservation du courant,
il est nécessaire que cette condition soit vérifiée.
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Figure 7.5 - Exemple de résistance deux points Ry, mesurée en fonction
de la tension de grille en graphite.

7.2.2 Obtention de la valeur du facteur de remplissage

A partir des données de la résistance Ropgs, il est possible de remonter a la valeur
de la résistance Hall qui est égale a :

Ry=-——
H v Gy

et

Gy = vGy et en unité de G, on obtient :

oit Go = & et & ~ 25800 .

Ainsi, & partir des mesures effectuées pour la figure 7.5 on peut remonter direc-
tement au facteur de remplissage en tragant la conductance en unité de Gy soit en
unité de €2 /h, comme cela est représenté en figure 7.6. Sur cette figure la valeur de v

= 0 ne tombe pas & 0 pour la valeur de Gy, cela est dii & la saturation de la mesure
Lock-in, ot le signal est au dela de la détection de I'appareil.

On peut alors sélectionner la valeur de V; de notre choix afin de se positionner
sur un plateau, et controler le nombre de canaux au sein de notre structure. Par
exemple, si on souhaite avoir deux canaux, il faudra se placer sur le plateau v = 2, et
donc a V; = 1 V. Une fois I’é¢tat Hall quantique sélectionné, les mesures de transport
de chaleur peuvent avoir lieu.
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Figure 7.6 - Tracé de Ry, (en noir) et de la conductance Gy en unité de e?/h
associée (enrouge). Les valeurs de v sontindiquées sur chacun des plateaux.

7.3 Choix du courant /;. pour la mesure de J;,

La mesure du flux nécessaire nécessite de connaitre la puissance Joule dissipée au
sein de l'ilot, Jg o< [ dQC. Ainsi, la valeur de I4. imposée va chauffer le métal jusqu’a
Tc. Pour I'expérience, ’objectif est de n’avoir que du refroidissement thermique, ce
qui implique que tous les autres moyens de refroidissement doivent étre négligeables.
Pour cela, 'expérience doit se dérouler & trés basse température, de fagon a ce que
le refroidissement par les phonons soit négligeable, et que I'ilot ne puisse se refroidir
que par les électrons. Les deux contraintes fondamentales pour la mesure sont un fort
champ magnétique, et une trés basse température. De cette maniére, le réfrigérateur
permettra de descendre jusqu’a une dizaine de millikelvins.

En effet, tant que la température T¢ < 100 mK le refroidissement par les phonons
est négligeable, et le transport de chaleur pourra donc étre réalisé pour des courants
suffisamment faibles, inférieurs au nanoampére. Pour cela, dans le chapitre 9 sera
expliqué le cablage permettant d’atteindre ces trés faibles courants.

7.4 Mesure de la température 7

La mesure de T¢ va s’effectuer & partir d’un set-up de mesure de bruit a ’image
de Pexpérience effectuée dans 1’AsGal30].

Cette mesure va étre faite & travers le bruit thermique généré par le refroidisse-
ment de I'llot a travers les N canaux comme représenté par les sorties Sy et Sp de
la figure 7.2. Ainsi, a partir de ce bruit, on pourra extraire la température T et la
température Ty qui correspond & la température des électrodes froides.
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7.4. MESURE DE LA TEMPERATURE T

Le développement de 'extraction de la température T et le principe des mesures
de bruit va étre développé dans le chapitre suivant.

Conclusion

Dans ce chapitre, il a été montré comment les différentes mesures du transport
de chaleur sont effectués. Le détail des cablages et des différentes lignes adaptées a
chacune des mesures est développé dans le chapitre 9.

L’état Hall quantique est déterminé & partir de mesures de résistance deux points,
qui permet une détermination précise de la valeur du facteur de remplissage v.

La valeur de I4. doit étre inférieure & 1 nA pour pouvoir mesurer le transport de
chaleur a trés basse température (~ 10 mK), sans qu’il n’y ait d’autres refroidisse-
ments qui interférent dans la mesure du transport thermique.

La température T est extraite a partir de la mesure du bruit thermique. Cette
extraction sera développée dans le chapitre suivant, consacré aux mesures de bruit.
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CHAPITRE 8

MESURES DE BRUIT THERMIQUE

Introduction

Afin de mesurer le transport de chaleur dans les hétérostructures de graphéne, il
est nécessaire de passer par la mesure de la température de I'tlot métallique reliant
les deux parties indépendantes en graphéne comme cela est représenté en figure 8.1.
La mesure de cette température T est extraite par la mesure du bruit thermique.
C’est cette mesure qui va étre détaillée dans ce chapitre.

Figure 8.1 - Schéma de I'échantillon, avec n4 et ng les nombres de canaux
des cOtés des lignes de bruits respectives A et B. Le contact C correspond a
Ilot central, qui est chauffé a la température T¢
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CHAPITRE 8. MESURES DE BRUIT THERMIQUE

8.1.

EXPRESSION DU BRUIT MESURE DE L'ECHANTILLON

8.1 Expression du bruit mesuré de I'échantillon

8.1.1 Bruit thermique

Les fluctuations de courant au sein d’un canal de bord i, en provenance d’un
réservoir r (r = I4, A, B ou C sur la figure 8.1), dI,; sont définies comme étant la

somme des fluctuations de courant thermiques 1%, et des fluctuations du potentiel

T, @)
du réservoir 0V, lorsque celui-ci n’est pas connecté a une source de courant ([35]) :

01,; = 61 + GooV, (8.1)

O les fluctuations de courant thermique sont définies par :

<51£f;>2 = 2’;;;7’" (8.2)

Et ou le terme GV, provient des fluctuations de tension dans les canaux de bords,
et sa valeur est nulle si le réservoir correspond & une source de courant.

Le bruit mesuré au contact A, qui sera noté S4'**, dépend des fluctuations du
potentiel au contact My tel que M4 correspond & une source de tension, comme C'
et Mp. Son expression est donnée ci-dessous :

e = ((0Var,)?) (8.3)

Afin de trouver le bruit en A, on part de I'expression 8.1, pour écrire le bilan de
courant au sein des trois contacts : A, B et C.
Le bilan au contact C est :

nA ng nA ng
S 6Iai+> 6Ipi=Y 0o+ Y e,
=1 =1 =1 =1

(8.4)
na ngp na np
STOI +> 01 =D I + > 0T + (na + n)GodVe
i=1 i=1 i=1 i=1
Au contact A, le bilan s’écrit :
nA nA
> 6Ici=61z,0+ Y 6D,
. i=1 i=1 . (85)
A 5VMA A
Zé ; +naGeldVe =4I ZRLC ZnLc +Z§:15 MAl+nAG05VMA
La valeur de 0V, peut étre extraite & partir de I’équation 8.5 :
na
SVar, = 2, (Za i +naGeldVe — 61— ZMMA )
i=1 (8.6)
R 1
ou : Z// = Gil
vl + ZRLC

On notera par la suite le nombre total de canaux n = na + ng. Il reste, dans
cette expression, une inconnue qui est V. Cette valeur est déterminée a partir du
bilan au contact ohmique (equation 8.4) :
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nA np nA np
nGodVe = > I + > oI, = 61 — > I,
i=1 =1 i=1

=1

. - - . (8.7)
Vo=~ (Z ST + > oI = Mgfi)
o \; 5 i=1 i=1
En injectant I’équation 8.7 dans 8.6 :
na na nA ng n
SV, =2y, [Z SIgh + — ( SOt 4> eI -y Mgfi)
i=1 noia i=1 i=1 (8.8)

na
- (HtZ};Lc o Z 51}5&AJ]
i=1
L’objectif est de déterminer la valeur du bruit S’ au contact A. Ce bruit
équivaut a :
S = ((0Van,)?) . (8.9)

Ainsi, il est nécessaire de calculer ce terme & partir de ’expression 8.8. La densité
spectrale du bruit des fluctuations thermiques pour deux réservoirs o et 3 est :

<513?¢51Hf¢>0 = 00,3%,;2ksT Gy (8.10)

Telle que la densité spectrale des fluctuations thermiques de 'impédance Zgrc
est :

1
(8(1%,,0)?) . = 4kpTricRe ( ZRLC) (8.11)

Ce qui permet de trouver 'expression du bruit au contact de mesure :

mes 2 1
SUA = ’Z//‘ [4kBTRLCR€ (ZRLC>

2
+ 2kpGoTh (nA + (%) (nA + nB)) (8.12)

2 2
+ 2k Golc ((M) n + na (1 — nA) )
n n

Le premier terme de cette expression correspond aux fluctuations du résona-
teur Zgrc a la température Trrc = T'fridge, les deux autres termes, correspondent
respectivement aux fluctuations des canaux a la température Ty et T, Ces deux
températures vont dépendre de la température du frigo et du chauffage. En effet,
To ~ Trriage et Tec = f(lac), tel que si Igc = 0, T = Tp.

Dans le cas ot ny = ng = v, ’équation 8.12 devient :

2 1
Slrzes = ‘Z//’ [4kBTRLCR€ (Z

) + 3kprGoTy + kprGolc (8.13)
RLC

Ce bruit, correspond au bruit entrant dans ’amplificateur cryogénique. Le bruit
qui arrive a la carte d’acquisition correspond au bruit suivant (voir figure 8.2) :
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sy =G [ drr (f) gmes (8.14)
BW Je
C’est ce bruit qui est mesuré par la carte d’acquisition et a partir duquel 'analyse

et I'extraction de la température T pourra étre effectuée.

____________________________________________________________________________________________________________________________________________________

Figure 8.2 - Schéma du circuit des mesures de bruit, de I'échantillon a la carte
d'acquisition. Le résonateur est fait a partir d'une capacité c,, une inductance
L avec une résistance effective ry, et une résistance R qui représente les
pertes dans le circuit.

8.1.2 Auto et cross-corrélation du bruit

Le bruit réellement mesuré est un bruit d’auto-corrélation pour une ligne de bruit,
et de corrélation croisée (cross-correlation). Ces bruits correspondent respectivement

a:
1
(Vara)?),. = 7 (3VGokpTh + vGokpTt) (8.15)
‘VGO + ZRLC,A
1
<(5VMB)2>C —— (8vGokyTo +vCoksTc) (8.16)
‘VGO + ZRLC,B
1
((OVar, (6Vaag) ) o = (vGokTo — vGokpTc)

(8.17)

De cette maniére chacun des bruits mesurés peut étre écrit en fonction du bruit
AS = I/G()]{ZB(TC — To) :

1

<(5VMA)2>C = ) 3 (4I/Gok‘BTo + AS) (8.18)
‘VGO + ZRLC,A ’
1
<(6VMB)2>C 3 (WwGoksTy + AS) (8.19)
‘VGO + ZRrRLC,B ‘
1
(Vs (0Vap) ) = — _ x AS (8.20)




CHAPITRE 8. MESURES DE BRUIT THERMIQUE
8.2. EXTRACTION DE LA TEMPERATURE - PROCEDE DE CALIBRATION

8.2 Extractiondelatempérature-Procédé de ca-
libration

8.2.1 Expression du bruit thermique

Le bruit thermique mesuré en sortie de la carte d’acquisition est la somme des
contributions de toute la ligne de mesure (voir partie 9 et équation 8.14). Par
rapport a ’expression du bruit de I’échantillon défini précédemment, il faudra ici
prendre en compte le bruit de la chaine d’amplification Sgpm,p, le bruit du résonateur

4kgTrrcRe (ﬁ), et le bruit de I’échantillon qui s’exprime tel que :

S2

i,sample

2
na
:2kBGOTsample nA + (n> (nA + nB)

2 2
(”A) np 4+ <1 _ ”A) nA] (8.22)
n n

ou T¢ la température de l'ilot central. Z,, correspond a l'impédance vue par la

(8.21)

+2kpGoTc

chaine d’amplification et est égale a :

Z))=—3 I (8.23)

ZRLC ZSample

ou 'admittance du résonateur, qui sera un paramétre a déterminer, est définie
tel que :

L1, 10
Zrrc Zc Zr 4L

(8.24)

Ici, les différentes impédances sont respectivement les impédances de la capacité,
de la résistance et de la bobine du résonateur défini par sa résistance effective ry, et
son inductance L, comme cela est montré en figure 8.2 et sont égales a :

1
Zo=——
wceo

Zr=R
Zr=rr+iwfL

Dans notre systéme, la température minimale sera Ty, la température électro-
nique. Dans le cas ou Vpe = 0 (cas de la calibration), on a Tc = Ty = T, ce qui
permet de simplifier ’expression du bruit de I’échantillon tel que :

2 2
Sﬁsampze = 2kpGoTs lnA (1 + <nA) ) 4+ A (1 + "Bﬂ (8.25)
n n n

Le résonateur de 'amplificateur a sa température Trr.c = T'fridge (VOir partie 9),

2
et a son bruit qui est égal a Saamp + ’Z / /‘ S? sample- On aura alors I'expression du
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bruit thermique, dans le cas ot toutes les températures sont égales & :

meas __ 2 i 2
th,v =G~ x /BW dfF(fc) [Sv,amp
(8.26)

+ |z, <5§amp + 4kpTRe (Z !

) + Si%sample(TS7 TC - TS))
RLC

8.2.2 Calibration en température

L’objectif de la calibration, va étre de déterminer I'impédance du résonateur
Zrrc, le gain G et le bruit de la chaine d’amplification Syy,p. On remarquera que
I’on peut jouer sur deux paramétres, qui sont la température T et la conductance de
I’échantillon vGy. Ces deux dépendances nous permettent de déterminer les valeurs
de nos inconnues. Si on regarde I’expression 8.26, on remarque que Siamp ne dépend
ni de v, ni de la température, et SZ amp 1€ dépend que de v. Ainsi, on va supprimer ce
deuxiéme terme, dans le cadre de la calibration, en étudiant le bruit en fonction de
la température, et en calculant ’écart de ce bruit a la moyenne sur les températures.
Il sera néanmoins possible de déterminer ce bruit en courant, en mesurant le bruit

pour différentes valeurs de v a température fixée (voir partie 8.2.3).

— 194 mK
2173 mK

— 29.92mK

— 39.77 mK
- 60.04 mK =
N N
T — 59.98 mK T
< =
~ 69.95 mK N
> 79.92 mk >
o m
—~ 89 94 mK v-‘<
o 99 98 mK o
= —— 109.95 mK =
8 120.01 mk "
3 —— 129.99 mK S
£, >
) — 14003 mK "

— 149.95 mK

—— 159.89 mK

170.02 mk
e 180.03 mK.
20 22 24 26 28 30 32 34 190.0 mK 20 22 24 26 28 30 32 34
Frequency (MHz) 200.42 mK Frequency (MHz)

Figure 8.3 - Courbe du bruit mesure S35 en fonction de la fréquence a diffe-

rentes températures pour les deux lignes de bruits (A et B). Echelle adaptée
pour voir le spectre au niveau de la résonance. Chaque couleur correspond
a une température.

La calibration consiste & prendre des spectres de bruits pour différentes tempéra-
tures, de la température T & 200 mK dans notre cas. On rappelle que la chambre
de mélange posséde un systéme de chauffage (voir partie 9), ce qui nous permettra
d’atteindre les températures souhaitées. Pour cela, on prend un premier spectre a
Tinit, 1l s’agit le plus souvent de la température la plus basse, qui est proche de Tj
puis on chauffe jusqu’a 200 mK, et on diminue ensuite progressivement la tempéra-
ture jusqu’a 10 mK. Le systéme et ’échantillon étant plus longs & se thermaliser a
basse température, il sera donc essentiel de se baser sur les hautes températures lors
du traitement de cette calibration. Les spectres ainsi obtenus sont visibles en figure
8.3. Toutes les données présentées dans cette partie, ont été prise & un champ de 14
T.
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A partir de ces spectres, on va déterminer le gain G, la valeur de S2 amp €t les

caractéristiques du résonateur. Pour une valeur de vy fixée, et a haute température
(T > Tp) le bruit a I’équation 8.26 peut-étre réécrit comme :

1
Speas — G2/ dF< )Z 4kTR< )
BW d ’ //‘ B Zrre
2
+G2/ dfF( )’Z//‘ 2k5TGo [nA <1+<nA> >+”_A(_1+"_B)]
n n n

v aw ¥ <fc) UZ//’ wmp+53,amp]

(8.27)
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120.01 mK
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— 140.03 mK
— 14995 mK
— 159.89 mK
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190.0 mK
200,42 mK
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26 28
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Figure 8.4 - Spectre de bruit pour les deux lignes A et B apres application de
I'équation 8.28.

19.4 mK
— 2173 mK
—— 29.92 mK
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Figure 8.5 - Spectre de mesure comparé avec la théorie apres ajustement
des parametres du résonateur dans la formule théorique. A gauche pour la
ligne A, et a droite pour la ligne B.

Puis, on calcule la différence de cette valeur avec la moyenne sur les températures
afin de supprimer la partie liée & la chaine d’amplification :
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AS, = S — (Spee) (8.28)

Ce qui nous donne, lorsque ’on remplace la valeur du bruit par ’expression 8.27 :
2 1
AS”‘:GQ/ F<f> 2kpAT |Z))| x 2Re< )
! sw \f) " ‘ /! ’ ZRrLc

a1 ()) 5 045)

Les valeurs de ASjeqs obtenues pour les deux lignes de bruit sont celles qui

sont représentées sur la figure 8.4. Ensuite, il s’agit de les comparer a ’équation
8.29 du bruit thermique, afin de trouver les valeurs de nos inconnues. Pour cela, les
parameétres vont étre ajustés jusqu’a avoir une égalité mesure-théorie comme cela est
visible sur la figure 8.5.

Les valeurs obtenues & la suite de la calibration sont données dans la table 8.1.

| Parametres || R o | L | o ] Cs | Gain |
Valeurs ligne A || ~ 500 kQ | ~20Q | 22 uH | 22nF | ~ 165 pF | ~ 3500
Valeurs ligne B || ~ 400 kQ2 | ~20Q | 22 uH | 22nF | ~ 160 pF | ~ 3600

Table 8.1 - Valeurs typiques des paramétres des lignes de mesure de bruit.
Lesvaleurs de L et ¢y, sont des valeurs connues, et fixées, tous les autres pa-
rametres peuvent étre modifiés en fonction des mesures et des échantillons
(ce dernier joue sur la valeur de ¢, par exemple) et sont nos parametres de

calibration.
1.25 o
11.00 os
N N
Towe T 96
o~ ~
> 1050 = o
2 m 94
I ]
g wxs 2 92
g o
g w0 g a0
& o
975 88
950 a6 |
% s 75 100 125 150 175 200 % s 75 100 125 150 175 200
Temperature (mK) Temperature (mK)

Figure 8.6 - Bruit S;"*** pour les deux lignes de bruits en fonction de la tem-
pérature pour un set de parameétres Zr.c et G donné apreés le fit pour la
détermination de la valeur de 52

v,amp

Afin de déterminer la valeur de S2 on va tracer S™* = f(T) (voir figure

v,amp’
8.6). De cette maniére, on peut effectuer une approximation linéaire de la fonction

tel que :
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szATJrB:i/ g
B

BW Jsw ~ G*F(4)
Ici, B correspond a la valeur de Sg’amp (voir équation 8.27), et on trouve les

valeurs pour les deux lignes de bruits :

Sv.ampa = 0.26 0V /VHz| et |Syampy >~ 0280V /VHz

8.2.3 Détermination des parameétres de la chaine d’ampli-
fication

41
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—— T=130 mK
40 —— T=124 mK
T=110 mK
—— T=98 mK
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T —_ T=33mK
~ 38 T=19 mK
=
m
-
ID
= 37
@
L}
L
Ea
Y 36
35
34

Ng (10 m~2)

Figure 8.7 - Plateaux de bruits en fonction de la densité électronique du
matériaua3.5T

Dans cette partie, I'objectif est de déterminer les valeurs des paramétres de la
chaine d’amplification, S;f‘,amp et SZ amp & Partir d’une autre méthode que celle de la
calibration en température, dont le bruit en courant ne peut étre extrait. Comme
il a été montré dans la partie 8.3, ces bruits dépendent de la température et de la
résistance de 1’échantillon. Pour trouver ces paramétres, le bruit a été mesuré en
fonction du facteur de remplissage v, dans le cas oit V. = 0 et no = ng = v pour
différentes températures. Les spectres obtenus sont visibles en figure 8.7. Les mesures
présentées ici, sont des mesures a 3.5 T.

A partir de ces spectres, on rappelle que I'expression du bruit en fonction de
la température est donnée par I'expression 8.27 que 1'on peut simplifier de la fagon
suivante :

Sthes*(T) = ArT + Br (8.30)
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Figure 8.8 - a) Moyenne du bruit sur le plateau de conductance en fonction
de v pour différentes température. b) S;"** en fonction de la température
pour chacun des facteurs de remplissage a 3.5 T.

On peut aussi réécrire I'expression de 57'“® en fonction de la conductance de
I’échantillon Gg = vGy tel que :

By

Go +C, (8.31)

Ay
th (Gs) el
S
ou :
7, = _ Zrrc L
/' 1+ ZpoGs ~ Gs
Dans 'expression 8.31, C,, = G252

v,amp*
la valeur de Sy, gmp. On pourra ensuite remonter a la valeur de S; gmp & partir de la

Ce terme nous permettra de déterminer

valeur de By :

_ 2 f 2 )
Br=G /B dfF <f—) [Svﬁamp +z)) Sl.’amp] (8.32)

Les courbes correspondantes aux équations 8.31 et 8.30 sont représentées en figure
8.8.

Les valeurs ainsi obtenues pour les bruits en tension et en courant de 'ampli
sont :

— Ligne A :

Svamps =026 0V/VHz| et |S;amp, = 20.7 fA/VHz
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— Ligne B :

Svamps = 028 0V /VHz| et |Siampy =174 fA/VHz

On retrouve bien ici la méme valeur de Sy qmp que pour la méthode avec la
calibration en température, pour un champ magnétique différent.

8.2.4 Application de la calibration aux mesures

On rappelle que pour I'analyse des données, le bruit étudié est celui qui corres-
pond au bruit en excés de 1’échantillon. On utilisera le bruit :

ASLneaS(VdC) — Sz;neas(vdc) _ S;neas(vdc — 0)

En injectant le bruit de I’équation 8.26 dans 1’équation précédente dans le cas ot
Vie = 0 et le cas ou Vy. # 0, on trouve que :

Agmens _ G2 /BW dfF(JJ:C) ’Z//’2 leBGOAT (("Z*)QnB + (1 = ?)2%)]

(8.33)

On retrouve ici, nos inconnues déterminées par la calibration, G et Zgrrc, le bruit
calibré est :

A meas
AS = % ;
G? [ dfF(L)|2)))

nANB

AS = 2kgGyp————— (T — T,
BGo nB( c —Tp)
(8.34)
Dans le cas ot np = ng = v, le bruit en excés aprés calibration sera :
AS = kpvGo(Tc — 1) (8.35)

8.3 Déterminationdelatempérature électronique

La température électronique Ty ne peut étre mesurée directement, et doit étre
approximée en fonction de la mesure, lorsque le systéme répond au modéle du flux de
chaleur. Cette température est sensiblement proche de la température de la chambre
de mélange du frigo, qui est la température la plus basse possible.

Dans cette partie, on s’intéresse au cas du bruit thermique (voir équation 8.35),
qui est proportionnel & AT¢ :
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1
I/GokB

Tc va varier en fonction du courant injecté dans ’échantillon I4.. Le modéle de

ATc = AS (8.36)

transport de chaleur relie cette température de I'llot avec le courant injecté (voir
equation correspondante) :

J
TS =2 472 8.37
5 2NG0+ 0 (8.37)
Ce qui donne :
1 1 Rk,
=2 T2 8.38
C =\ GoanN 4y de T (8.38)
1 1 Rk
ATe = | ——""1I2 + T2 - T, 8.39
© Go 2N 4y 1de 740 10 (8.39)

Cette derniére équation doit étre égale a ’équation 8.36 si le systéme respecte
le modéle du transport de chaleur. Ici, la valeur de T n’est pas déterminée, mais il
s’agit de faire correspondre ’égalité entre AT & partir du modéle de transport de
chaleur avec celle obtenue & partir du bruit, en fixant la valeur du nombre de canaux
transportant de la chaleur et en ajustant la valeur de Tj.

Conclusion

La mesure du bruit thermique permet la détermination des différentes tempéra-
tures du systéme, dans des conditions cryogéniques. Pour mener a bien les mesures,
est utilisé un réfrigérateur a dilution permettant de descendre & des températures
proches de 10 mK. Les mesures & ces températures permettent d’avoir toutes les
contributions du bruit qui ne sont pas thermiques négligeables tel que la contribu-
tion liée au refroidissement par les phonons par exemple.

Ainsi, I'utilisation de ce type de réfrigérateur demande un cablage particulier
permettant la réalisation de I’expérience. Dans le prochain chapitre vont étre détaillés
les cablages adaptés a chacune des mesures.
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CHAPITRE 9

CABLAGE DU REFRIGERATEUR A DILUTION

Introdution

L’objectif de I'expérience est d’étudier le transport de chaleur dans le graphéne
en régime d’Effet Hall quantique. Il a été montré dans le chapitre 7 que pour mesurer
ce transport de chaleur, il est nécessaire d’avoir différentes lignes de mesures, qui ont
différents roles. Cette expérience doit étre effectuée dans des conditions cryogéniques
telles que la température de base du réfrigérateur doit étre de 'ordre de la dizaine
de milliKelvin, avec un champ magnétique intense, qui peut aller jusqu’a 14 T'. Pour
cela, il a été utilisé un réfrigérateur a dilution avec un systéme permettant de laisser
le réfrigérateur clos et froid lors de la charge ou de la décharge de 1’échantillon qui
est appelé "bottom loader".

Le travail de cablage du réfrigérateur a été effectué durant la premiére année de la
these. En effet, celui-ci correspond a un Oxford Triton 300 et a été livré 3 mois aprés
le début de la thése, en janvier 2020, et ce travail de cablage a duré quelques mois
avant de pouvoir mesurer le premier échantillon. Afin de mener & bien l'expérience
chaque type de ligne, qu’elle soit pour une masse, une injection de courant, une
mesure deux points ou une mesure de bruit, doit avoir un ciblage qui lui est propre.

C’est ce travail de ciblage, et I'intérét de chaque type de ligne qui va étre présenté
dans ce chapitre, ot il va étre détaillé, dans un premier temps le cablage pour les
mesures DC, puis celui pour les mesures de bruit qui est un céblage pour mesures
RF.

9.1 Cablage pour mesures DC

Chacune des lignes posséde un cablage qui est propre & son utilisation. Parmi
toutes les lignes DC, il y a des lignes dédiées a l'injection du courant, et des lignes
dédiées aux mesures. La base commune des lignes est décrite sur le schéma de la figure
9.1. Il y a eu deux versions du cablage, qui vont étre détaillées I'une aprés 1'autre.
Le descriptif des lignes pour ces deux versions va étre effectué en commencant par
la description des lignes de mesures puis en décrivant les lignes d’injection.
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9.1.1 Vue générale des lignes de mesures DC

Coaxial cables

res /b 300K
77K
Bundle de coax
pane - psubD-25 M
psubD-25 I’/ )
4K
X2
1K
. 70 mK
Boite filtrage _|
isaDhm enrobé
subD-25 M/F
(K /F) Yusubp-25 psubD-25 F
— M ~1omK
psubD-25
HsubD-25]F
Paires twistées __,__,._———-"‘"
cuivre ] ]
Puck

Figure 9.1 - Schéma représentant les lignes DC dans I'enceinte du réfrigéra-
teur. En rouge sont indiqués les différents niveaux de refroidissement, de
300 K jusqu’a ~ 10 mK. Le puck correspond au porte-échantillon.

Comme montré sur la figure 9.1, le réfrigérateur est composé de différents étages
de thermalisation, des 300 K ambiants, aux 10 mK au niveau du porte-échantillon
("puck"). Les différentes lignes ont une base commune, qui correspond & ce qui
est représenté sur cette figure. Les cébles co-axiaux en provenance d’une cage de
Faraday, qui permet de faire le lien entre appareils de mesures et le réfrigérateur,
sont connectés via un contact sub-D sur lequel il y a une capacité de 5 nF. Ensuite,
les lignes rejoignent une boite dans laquelle il y a des résistances de polarisation sur
les lignes d’injection, puis cela continue jusqu’a des filtres & 10 mK avant d’entrer
dans le puck. Cette base est la base de cablage fixe, commune aux deux lignes et
aux deux versions du cablage réalisées. Sur les quarante lignes DC possibles, il y en
a quatre qui sont dédiées aux lignes d’injections, et les trente six autres sont dédiées
aux mesures. Mais seule une petite partie des lignes seront utilisées dans ce but,
car une partie des lignes rencontre des problémes, avec une résistance ou capacité
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trop élevée, ou bien elles sont déconnectées & un endroit précis du circuit, entre
I’échantillon et les appareils de mesures. Avoir autant de lignes est une sécurité, afin
de s’assurer d’avoir le nombres de lignes opérationnelles nécessaires pour mener a
bien ’expérience.

9.1.2 Premiére version du cablage

Ligne de mesure de conductance

Les lignes de mesure de conductance correspondent aux détails présentés sur les
figures 9.2 et 9.3. Le descriptif va étre effectué de I’échantillon jusqu’aux lignes de

mesures.

e
|
| 51
I gttt " SO 2|
Pczto) 3= |
B ! !
Y ' '
B l l
| |
I | |
! i sample | I
Lo | |
| 1sS shield | |
T |

Figure 9.2 - Cablage du porte échantillon.
300 K 60 K 4K 1K 60mK 10 mK

Cage Faraday 2m=>1800,100 pF /m [~ 10 Q—{ 2 m, 900/m, 100 pF /m [}

—
i
1

i
Appareils de
mesures Puck

o

ub

g
=)
= 3

sul

nanoD

Figure 9.3 - Ligne de mesure de conductance, du porte échantillon jusqu’aux
appareils de mesures.

Les lignes destinées a servir de mesure de conductance, ou de masses, sont connec-
tées via un fil de cuivre, et enroulé avec de I'epoxy argent afin d’aider & la thermalisa-
tion des lignes sur le porte-échantillon. Puis la ligne est connectée via un connecteur
psubD & une paire de fil de cuivre twistés jusqu’au connecteur nanoD. De nouveau,
ce méme type de fil en cuivre va étre par paires twistées jusqu’au psubD qui permet
de faire la connexion entre le porte-échantillon et la boite de filtrage, dans laquelle
les fils sont collés sur une plaque de cuivre avec de I’epoxy argent ! pour la ther-
malisation & 10 mK, d’une résistance équivalente de 26 Ohm. Ensuite, les fils sont
connectés jusqu’a ’étage 4 K. Au niveau duquel, comme il a été briévement énoncé

1. Epotek H20E
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au début de cette partie avec la figure 9.1, il y a une boite contenant, pour les lignes
de mesures, une résistance de 10  afin de découpler thermiquement des cables a
300 K. Puis, ces mémes lignes sont connectées jusqu’a la sortie du réfrigérateur avec
un connecteur subD, dans lequel il y a une capacité de 1 nF. Ensuite, les lignes
sont connectées a une cage de Faraday dans la salle de mesures, dans laquelle sont
connectées les lignes utilisées pour la mesure, aux différents appareils souhaités.

Ainsi, les sorties de lignes utilisées sur I’échantillon seront les seules & étre connec-
tées aux différentes lignes. On notera que dans cette version du cablage, les lignes
destinées a étre une masse, sont connectées a la masse dans le porte échantillon, lors
de la phase de soudure de I’échantillon avec les lignes. Toute la partie des lignes en
sortie du réfrigérateur sont détaillées dans la partie 7.

Lignes d'injections

300 K 60 K 4K 1K 60mK 10 mK

Cage Faraday [—1— SM —( _Zm=1800 0057/ [~ 1M~ Zm S067m, 1005/ |
T y
Fuq I
1k

v

Figure 9.5 - Lignes d'injections du porte-échantillon aux appareils de me-
sure.

subD

q
=)
= ES

Les lignes destinées & une injection de courant sont différentes. Dans cette pre-
miére version du cablage, celui au niveau du porte-échantillon différe par la présence
d’un filtre, en plus de la thermalisation & ce niveau, comme cela est visible sur la
figure 9.4. Sinon, l'intégralité du cablage de I’échantillon aux appareils de mesures est
sensiblement le méme. Ce qui est propre aux lignes d’injection, est la présence d’une
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résistance de polarisation a 4 K de 1 M), et d’une résistance de 5 M) & 'entrée
du réfrigérateur. Ensuite, comme pour les lignes de mesures, il y a une capacité de 1
nF puis le cable va jusqu’a la cage de Faraday, ot en sortie, il y a un pont diviseur
2 avant la source de courant.

Inconvénients de ce type de thermalisation et de cablage

Apres les premiéres mesures détaillées en partie IV, il a été mesuré une tem-
pérature électronique bien supérieure a la température du réfrigérateur, indiquée a
~ 9.7 mK, contre une température électronique mesurée de 40 mK. L’expérience
demande des températures électroniques inférieure & 100 mK afin de conserver un
couplage électron-phonon négligeable. Pour diminuer cette température électronique,
le cablage a été repensé. La thermalisation et les filtres des lignes d’injection ont été
retirés du porte échantillon, et ont été déplacés sur I'étage a 10 mK.

Un autre parameétre dont il n’a pas été question pour le moment, mais qui est
tout aussi important pour ’abaissement de la température de 1’échantillon, et qui a
été modifié, correspond aux vibrations générées par les tubes pulsés. Ainsi, tout un
systéme de découplage mécanique des tubes pulsés a été installé.

Pendant la mise en oeuvre de ces modifications, la température au sein du porte
échantillon a été mesurée a 'aide d’un résistance RuQO- qui avait été calibrée par
mes soins lors de mon stage de master, et qui a donné une température de base du
porte échantillon de l'ordre de 20 mK. Cette température mesurée est supérieure a
la température attendue pour le réfrigérateur qui est aux alentours de 10 mK.

9.1.3 Deuxiéme version du cablage

—20kQ—20kQ+ 20 kQ— 20 kQ—20 kQ—

10 nF |10nF |10nF | 10nF
\v Al v v A v

Figure 9.6 - Filtre des lignes d'injections, disposés a 10 mK.

Comme il a été présenté dans la partie précédente, la premiére version du cablage
a permis de faire de belles mesures malgré une température électronique élevée. Dans
cette seconde partie, il est présenté la seconde version du céblage, qui a eu pour but
de diminuer la température électronique au sein de 1’échantillon.

Dans cette deuxiéme version du cablage, la thermalisation des lignes a été dépla-
cée du porte-échantillon, a I'étage thermalisé a 10 mK. Ainsi, le porte échantillon,
pour toutes les lignes correspond & présent a la figure 9.2.

La masse quant a elle, est modifiée, de sorte que les lignes destinées a cette uti-
lisation, sont connectées & une méme résistance de 150 k€2 dans le porte échantillon,
comme cela est montré sur la figure 9.7, qui est elle méme connectée a la masse du
porte-échantillon, afin de s’assurer de la connexion & la masse de I’échantillon lorsque
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celui-ci n’est pas dans le réfrigérateur, et ainsi, connecté a la vraie masse a ’étage
de la chambre de mélange a 10 mK.

holder

Figure 9.7 - Photo du porte-échantillon avec la résistance de 150 £ ajoutée
pour les masses visibles.

. \ byl Lignes de
Boite de ‘ - - bruit

thermalisation
B~
<’

4

Figure 9.8 - Photo du porte-échantillon de I'étage a 10 mK, pour la seconde
version du cablage. On voit apparaitre, en cyan les connecteurs, en rouge
les différentes boites, filtres et thermalisation, et en vert apparait la partie
mesure de bruit.
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Une photo de I'étage & 10 mK aprés ces modifications du réfrigérateur, est en
figure 9.8. On y voit apparaitre les différents éléments pour les mesures DC, mais
aussi les parties correspondantes aux mesures de bruit qui sont ’objet de la prochaine

partie.

9.2 Cablage pour mesures de bruit

Les mesures de bruits sont effectuées en mesures de bruit MHz. Les lignes sont
détaillées sur le schéma 9.9. Ces lignes sont constituées de cébles coaxiaux semi-
rigides CuNi connectés a des connecteurs SMA pour des températures supérieures
a 1 K. Et pour les températures inférieures a 1 K, des cables en inox sont utilisés.
Ces derniers permettent une meilleure thermalisation et sont beaucoup plus fins, et
davantage semblables a des fils classiques, contrairement aux cables CulNi, dont ’iso-
lant contracte thermiquement, et ainsi, & basse températures, ils sont plus sensibles
aux vibrations internes. Ces céables en inox sont visibles sur la figure 9.10.

Alim ampli ,ﬂlu:hmnampll
chaud i
Acq card :I ;; |
Pal
Coax shielded a?n‘:n[n cryo
BNC 1
- 300K
SMA-M Cable coax CuNi

ami rigide, SMA-M
SMA-M

I 77K

- Passages traversant

SMA-F
SMA-M /

4K
x2 LZ’&' ——f-Ampli cryo (SMA-F)

SMA-M

SMA-M 1 K
Cable microcoax Inox
SMA-M|
e 70 mK
SMA-M
Résonateur ~3MHz
SM;\;\__ J\_ L« (SMA-F)
MC ~10mK

Figure 9.9 - Schéma des lignes RF dans le réfrigérateur.

Dans le réfrigérateur, il y a deux lignes de bruits qui seront notées A, et B
dans tout le manuscrit pour les différencier. Ces deux lignes sont identiques mais
connectées a deux endroits différents de I’échantillon.. Les deux lignes sont connectées
au porte-échantillon de maniére directe, les cibles inox partent directement du porte-
échantillon pour accéder aux lignes du réfrigérateur.
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Amplificateur
cryogéniques

i
il = s

2 it &
2 W1 N

Figure 9.10 - Lignes de mesures de bruit, a gauche I'étage 4 K ou sont posi-
tionnés les amplificateurs cryogéniques et ou sont visibles les cables CuNi. Et
a droite I'étage 10 mK, ou sont fixés les résonateurs cryogéniques connectés
a I'échantillon via les cables inox.

Décalage d a la capacité du
circuit (échantillon, lignes)

Echantillon1:
1¢r version du
cablage DC

Bruit Ligne B (10"7V3/Hz)

. . ; .
15 20 25 30 35 40
Fréquences (MH2) "™ Fréquence de coupure

Echantillon 2 :
2éme yersion du
cablage DC

Bruit Ligne B (10~ *V?/Hz)

15 20 25 N 30 35 40
Figure 9.11 - Spectre de bruit 200 mK, des deux échantillons mesurés. Le
décalage en fréquence avec la fréquence de résonance du résonateur a 3
MHz, résulte de I'existence d’'une capacité effective due a I'échantillon et aux
lignes de mesures de bruit principalement. La fréquence de coupure de 3

MHz correspond a celle des filtres entre les amplificateurs a température
ambiante et la carte d'acquisition.
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Ensuite sur 1’étage & 10 mK, il y a des résonateurs de 3 MHz, composé des ca-
ractéristiques suivantes : une capacité totale de 160 pF', une inductance de 20 uH
et une résistance de 5 k€2. A 1 K, les cables passent de cables inox aux cables CulNi,
qui connectent les lignes & un premier duo d’amplificateurs & 4 K. Il s’agit d’am-
plificateurs cryogéniques basés sur des transistors commerciaux Agilent ATF-34143,
de type HEMT, dont I'alimentation et la polarisation s’effectue & température am-
biante. Les lignes sortent ensuite du réfrigérateurs, dont les cables sont des coaxiaux
avec des connecteurs BNC. Enfin, ces lignes sont connectées a des amplificateurs a
température ambiante avant de rejoindre la carte d’acquisition pour les mesures. En
sortie, on obtient le type de spectre du bruit thermique visible en figure 9.11 pour
les deux échantillons présentés dans ce rapport pour les deux versions du cablage. Le
second spectre a moins de pics de bruit parasites, grace aux différentes modifications
effectuées entre les deux versions du cablage.

Conclusion

Le cablage du réfrigérateur pour I'expérience sur le transport de chaleur n’est
pas aussi simple. Il y a eu différents problémes rencontrés qui ont été corrigés avec le
temps. Une premiére version de celui-ci, générait des problémes en terme de tempé-
rature électronique trop élevée et du bruit parasite dii aux vibrations du réfrigérateur
entre autres.

Comme présenté sur la derniére figure 9.11, les deux échantillons présentés ont
été mesurés avec une seule des deux versions du céablage, car c’est suite aux mesures
sur le premier échantillon, qu’il a été décidé de modifier le cablage afin d’améliorer
les futures mesures.
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CHAPITRE 10

FABRICATION DE ECHANTILLON

Introduction

L’objectif de la thése étant d’étudier le transport de chaleur dans le graphéne,
la premiére étape consiste a fabriquer I’échantillon. Cette premiére étape a été la
premiére partie de la thése et a duré toute la premiére moitié de la thése.

Le type d’échantillon voulu est montré en figure 10.1, ol est représenté en a)
I'hétérostructure souhaitée, en b) le modeéle de condensateur plan lié & la structure
choisie, et en ¢) la géométrie pour la réalisation de 'expérience.

L’échantillon est constitué d’une mono-couche de graphéne encapsulée entre deux
critaux de hBn d’une épaisseur comprise entre 10 et 50 nm, et d’un morceau de
graphite de 5 & 10 nm d’épaisseur. La méthode qui est suivie est celle donné par
Wang[16], qui permet d’encapsuler successivement les cristaux afin de créer I’hétéro-
structure.

En effet, le graphite va étre utilisé comme une grille dans 1’échantillon. Ce qui
permettra de changer la densité des électrons et donc de jouer sur I’énergie de Fermi
des électrons. On rappelle la densité des électrons dans le graphéne :

eB
Nel = V— 10.1
el h ( )
Ot pour un condensateur plan de surface S, et d’épaisseur d’isolant d, la capacité
est :
€0&rS
c =0 (10.2)
d
La densité électronique au sein de ce condensateur plan est :
E0er
= 10.3
Tel dxe 8 ( )
Ce qui permet d’écrire les relations :
2
e“B d
Vo=v—0 10.4
& h epe, ( )
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10.1. PROCEDE GENERAL POUR LA FABRICATION DE L'ECHANTILLON

L’hétérostructure présentée dans la partie suivante, est une hétérostructure n’ayant
mené & aucun échantillon, car elle possédait des courts-circuits entre les lignes, et
uniquement six lignes sur les huit voulues. Ici, elle sert uniquement d’illustration a
la fabrication. En effet, il y a eu deux générations d’échantillons avec deux procédés
de fabrication différents. Pour cela, la base sera présentée ici, et les deux méthodes
caractéristiques seront présentées dans les parties associées.

a) b)

—e—e— Graphéne

[ hBN ==
—Graphite —
Métal

Figure 10.1 - En a) vue en coupe de I'hétérostructure voulue. En b) le schéma
du condensateur plan associé a I'échantillon. En c) géométrie de I'échantillon
pour les mesures de transport de chaleur.

10.1 Procédé général pour la fabrication de I'échan-
tillon

10.1.1 Exfoliation

Afin de fabriquer I’échantillon, il faut commencer par obtenir les différents maté-
riaux. Pour cela, la premiére étape est ’exfoliation, qui consiste a réduire des cristaux
macroscopiques, en flocons microscopiques comme cela est représenté en figure 10.2.
Le procédé d’exfoliation utilise la méthode du Scotch [16]. Le principe est le suivant,
on dépose un petit bout de cristal sur le Scotch puis on ferme et rouvre pour sépa-
rer les couches successives, et ce jusqu’a obtenir une fine couche sur le Scotch que
I'on dépose ensuite sur un substrat de SiOy/S%, dont la couche d’oxyde est de 290
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nm. Cette épaisseur d’oxyde est choisie pour des raisons optiques, car elle permet
de distinguer les mono-feuillets de graphéne. Le procédé expérimental complet, pour
I’exfoliation du graphéne est :

1. Placer un morceau de graphite sur le Scotch , coupé a la taille adéquate ;

2. Refermer le Scotch et bien le faire adhérer;

3. Ouvrir et fermer le Scotch plusieurs fois jusqu’a obtenir une surface d’environ

2 x 2 cm (la surface de la puce de SiO3 est de 1 x 1 cm)

4. Prendre un Scotch fille et récupérer les cristaux exfoliés ;

5. Dépoét sur une puce SiOs préalablement posée sur une lame de verre;

6. Dépot de 'ensemble lame de verre/SiOy/Scotch sur une plaque chauffante a

100°C pendant 1 min;

7. Retrait du Scotch et observations (permet de savoir si I'exfoliation est suffi-

sante) ;

8. Reprise a I'étape 3 jusqu’a avoir un nombre de cristaux restant suffisant pour

une puce de Si0O; sur les deux moitiés de Scotch mére;

9. Séparer en deux le morceau de Scotch mére et effectuer les étapes 5 et 6 pour

les deux morceaux.

La méthode d’exfoliation du hBN est plus simple car elle ne demande pas de
chauffage avant retrait du Scotch . Le cas du graphéne est plus minutieux car les
cristaux sont plus fragiles. Pour obtenir de grands feuillets de graphéne, il est né-
cessaire de limiter leur casse en ne touchant jamais les cristaux, tout en exfoliant
suffisamment, mais pas trop, car plus on exfolie, et plus on cassera les couches, et les

mono-couches ainsi obtenues peuvent se retrouver cassés dans la procédure, ce qui
donnera de petits morceaux de graphéne.

Graphite : flocons (cm?) Feuillets de graphite/graphéne (um?)

500 pm
P et

Cristaux de h-BN (um?)

500 pm 50 pm

Figure 10.2 - Photos optiques du procédé d'exfoliation, en partant de cris-
taux macroscopiques, jusqu'aux feuillets et cristaux microscopiques de gra-
phéne (graphite) et hBN respectivement. L'échelle de taille rétrécit de gauche
a droite.
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Une fois I'exfoliation réalisée, la sélection des cristaux est fastidieuse, car il faut
prendre en compte la taille, la forme, et 'homogénéité de chacun. Cette étape peut
étre plus ou moins longue en fonction de la réussite de l'exfoliation qui dépend la
aussi, du choix du cristal original. Une fois tous les cristaux sélectionnés, la suite
consiste & empiler les cristaux & partir de la méthode d’empilement|16].

10.1.2 Empilement de I’hétérostructure

L’hétérostructure est obtenue par empilement des différents cristaux. La méthode
d’empilement est représentée en figure 10.3. Pour cela est utilisée une lame de verre,
dont le nom aprés dépot des différents polymeéres sera "slide", représentée en figure
10.4, sur laquelle a été déposée un cylindre de PDMS !, sur lequel est déposé un bout
de Scotch ot sera mit une goutte de PPC 2. Le PPC agit comme le "collant" de la
slide, et c’est grace a cela que le premier cristal pourra étre attrapé, en effet, il jouera
le role de tampon. Les détails de fabrication des slides sont détaillés en annexe A.

Figure 10.3 - Méthode d’empilement des cristaux, dit de stacking. Image is-
sue de la référence [16].

L’objectif étant d’avoir une structure (de haut en bas) hBN-Graphéne-hBN-
Graphite, le premier cristal récupéré par le PPC sera le hBN. Puis, grace aux inter-
actions de Van-der-Waals, le graphéne va adhérer au hBN, puis, le tout sera déposé
sur le hBN du dessous, comme cela est montré sur la figure 10.3. Les cristaux sélec-
tionnés pour fabriquer 'hétérostructure sont présentés en figure 10.5 et le procédé
d’empilement est détaillé en annexe B.

Le but étant d’avoir un échantillon le plus propre possible, c’est-a-dire, sans
bulles, sans craquements, sans déformation des cristaux, I'astuce est de venir déposer
le PPC contenant 1’hétérostructure en empilement & la fin de plusieurs étapes. En
effet, le faire fondre sur la puce permet d’assainir I’échantillon en faisant évaporer les
quelques bulles, car le moyen de faire s’évaporer le PPC, est de mettre les puces dans
un four & 400°C. Le principe d’utiliser la slide comme tampon, peut venir détériorer
le PPC en fonction de sa qualité?. .

1. Polydiméthylsiloxane ou di- méthicone

2. Polypropylene carbonate

3. Un PPC assez vieux va se détériorer plus facilement qu'un PPC neuf. Néanmoins, cer-
tains PPC ont montré des altérations deés les premiers cristaux
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AN i 7 [ [
L INE T |
HEEZ JII 0 (=
WEZE

N Lame de verre

Figure 10.4 - En bleu, la délimitation du PPC sur lequel sera collée I'nétéro-
structure en réalisation. En rouge, la zone délimitant le cylindre de PDMS.
Gauche : Photo de la slide aprés fabrication. Droite : Schéma 3D de la slide
ou I'on voit les différentes couches.

Graphene

o

Bottom hBN / « Graphite

Figure 10.5 - Image des différents cristaux sélectionnés pour fabriquer I'hé-
térostructure.

Ensuite, lorsque le dépot et ’évaporation ont été réalisés, il s’agit de venir récu-
pérer I'hétérostructure en prenant une nouvelle slide. Ensuite, la grille en graphite
est récupérée, en utilisant I’hétérostructure en cours de réalisation comme tampon,
avant de déposer le tout sur la puce adaptée aux mesures. Tout ce procédé est effectué
sur une station de transfert. La figure 10.6 présente ’hétérostructure aprés procédé
d’empilement. Cette hétérostructure a son graphite désaligné avec le graphéne, cela
est une erreur d’alignement lors du procédé d’empilement.
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Figure 10.6 - Hétérostruc-
ture apres procédé d'em-
pilement complet. En bleu
est délimité le graphene et
en noir le hBN supérieur.

10.1.3 Dépodt des contacts

Le dépdt des contact se fait suivant la technique de Wang|16]| présenté au milieu
de la figure 10.7. Ainsi, la premiére étape est de procéder a de la lithographie élec-
tronique. Pour cela, la technique utilisée consiste & mettre deux couches de résine
PMMA 4. Les deux couches de PMMA sont d’une épaisseur de 350 nm chacune. Les
PMMA utilisés sont A6 et A2° mis dans cette ordre.

Ensuite est réalisée la lithographie e-beam, qui consiste & exposer les zones ou
I'on souhaite déposer le métal, avant de graver ces zones. Compte tenu de notre
géométrie d’échantillon, il est nécessaire de graver intégralement le premier hBN,
mais superficiellement le second hBN qui sert & isoler le graphéne de la grille en
graphite. Ainsi, dans le cas ou la gravure serait trop importante, un court-circuit
entre le graphéne et la grille peut se produire. Aprés avoir effectué la gravure, peut
étre réalisée le dépot métallique. Le dépot est réalisé par évaporation, tel qu’il est
déposé 10 nm de Chrome et 80 nm d’Or.

Figure 10.7 - En bleu est délimité le graphéne et en noir le hBN supérieur.
Gauche : Image optique de I'hétérostructure avant ajout des contacts. Mi-
lieu : Méthode de dépbt des contacts, image issue de [16]. Droite : Image
optique de I'hétérostructure apres ajout des contacts.

Ensuite, ’échantillon est plongé dans de l'acétone pour retirer la résine et le
métal qui est dessus, afin de ne garder que les zones qui ont été dessinées. De cette
maniére, on obtient 'image de droite de la figure 10.7. L’échantillon peut alors étre

4. PMMA : Polymethyl Metacrylate (en francais Polyméthacrylate de méthyle, ou plus
communément appelé Plexiglas).

5. A6 correspond a du PMMA solide dissous dans une concentration d'anisole de 6%, et
A2 dans une concentration d’anisole de 2%
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testé, a l'aide d’une testeuse sous pointe une premiére fois pour vérifier si tous les
contacts sont bien connectés a ’échantillon. De cette maniére, ’échantillon présenté
sur les différentes figures pour illustrer les étapes, a montré qu’une résistance infinie
était mesurée sur un des contacts, du coté ou il n’en possédait que 2/4.

10.1.4 Finalisation de I'échantillon

Avant de passer au refroidissement de 1’échantillon dans le réfrigérateur, celui-
ci doit étre gravé pour séparer les deux cotés de graphéne, et séparer les différents
contacts entre eux, dans le but d’obtenir la géométrie présentée en figure 10.1c). La
méthode est la méme que pour déposer les contacts. Il s’agit d’effectuer une lithogra-
phie electronique aprés enduction de PMMA A6/A2. Puis de procéder a une gravure
CHF3/0, mais cette fois d’une épaisseur équivalente a celle de I’hétérostructure.

Apres avoir effectué cette étape, il faut réitérer la mesure de chacune des lignes
avec testeuse sous pointes. Afin de vérifier si toutes les lignes sont bien connectées
entre elles uniquement par 'intermédiaire de I’échantillon, et que la grille et le gra-
phéne sont bien déconnectés entre eux.

10.2 Premiére génération d'échantillon avecilot
en graphéne.

10.2.1 Présentation de lI'objectif

L’objectif de cette premiére génération d’échantillon, est de se passer de métal
pour l'ilot central utilisé pour les mesures de transport de chaleur, et de n’utiliser que
le graphéne, comme cela est présenté en figure 10.8. Dans cette premiére génération
d’échantillons, I’objectif a été de doper fortement le graphéne avec la grille de silicium,
tout en conservant la grille en graphite pour faiblement doper le graphéne en régime
d’effet Hall quantique. Pour mettre cela en oeuvre, I'idée est de percer le graphite
pour créer une capacité entre le graphéne et la grille de silicium.

La surface du graphéne fortement dopée est prévu pour agir comme un métal, a
la différence que dans le graphéne, le couplage électron-phonon & basse température,
est beaucoup plus faible. Cela a pour but de limiter I'interaction electron-phonons
dans les mesures de bruits, comme c’était le cas dans I’AsGa|30]. L’idée ici, est que
I’énergie de charge de I'ilot soit de I'ordre de 100 - 200 mK, afin de pouvoir négliger le
couplage électron-phonon qui apparait a des températures supérieures (~ 1 K, dans
l'idéal), dans le but d’explorer le régime de blocage de Coulomb de la chaleur|36].

L’énergie de charge de ce condensateur de surface S est :

62
B~ = — 10.
e (10.5)
ot : C = EO;’“S (10.6)

La température associée a cette énergie est :
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E,
Tesp = k—g (10.7)

L’idée étant de minimiser cette énergie de charge, de fagon & avoir une tempé-
rature effective T, 7 la plus faible possible, afin de ne pas avoir de couplage aux

phonons.

b)

Région du Graphéne
- fortement dopé

—e—e— Graphéne

[ hBN

I Graphite
Métal

d = epy + esi0,

. sio,
N Si

N
Figure 10.8 - En a), schéma de la premiére version de I'échantillon, ou appa-

rait la région fortement dopée du graphéne et la grille en graphite en deux
parties, ou le condensateur associé a ce niveau est représenté en b).

10.2.2 Optimisation de I'énergie de charge de la surface
métallique

Figure 10.9 - Schéma de la grille en graphite trouée pour l'expérience.

L’échantillon posséde une contrainte, qui est celle de la taille du graphéne et de
I’homogénéité des différentes couches de I’hétérostructure. Ainsi, le choix effectué est
celui de ne conserver qu’un seul morceau de graphite pour tout I’échantillon ce qui
nécessite de le trouer. Bien que I’échantillon final aura deux grilles indépendantes,
I'idée est que ces deux grilles proviennent d’un seul et méme morceau pour assurer
le bon comportement et le dopage de ’échantillon en effet Hall quantique.
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50 um

Figure 10.10 - Différents flocons de graphite en a),b) et c) avant gravure, et
en d), e) et f) aprés gravure ou apparaissent les différentes dimensions.

Souhaitant avoir une zone du graphéne qui sera dopée par la grille de silicium,
il sera nécessaire de faire un trou dans la grille en graphite sélectionnée. Pour cette
utilisation particuliére, le graphite a été exfolié et déposé sur une puce marquée avec
des croix d’alignement afin d’y faire une lithographie électronique. En effet, le choix
a été fait de graver les morceaux de graphite avant I’encapsulation afin d’utiliser
directement la grille telle quelle est.

La figure 10.9 représente un schéma de grille en graphite troué aprés gravure, soit,
I’objectif. Pour la gravure, la recette de base correspond aux autres lithographies, on
enduit de PMMA A6/A2 puis, la gravure est une gravure au plasma Os. Ensuite,
le graphite est nettoyé a I'acétone avant de passer a ’encapsulation. Néanmoins, les
problémes pouvant subvenir sont des problémes de largeur du graphite et d’épaisseur.
En effet, si le morceau est trop épais, la résine se retrouvera gravée avant la totalité
du graphite, soit le morceau n’est pas assez large par rapport au trou et un probléme
d’alignement peut couper le morceau de graphite. La limitation est dans la géométrie
de I’échantillon car pour avoir huit contacts de mesures, il faut avoir une surface assez
large sur le graphite.

Rayon (um) 2 3 4 5 6
Surface (um?) | 12.6 | 28.3 | 50.2 | 78.5 | 113.0
Capacité (fF) | 1.5 | 3.3 | 5.8 | 9.0 | 13.0

Ec (10724)) 88 | 39 | 22 | 1.4 | 0.98

T.ff (mK) 642 | 285 | 160 | 103 71

Table 10.1 - Tableau regroupant les différents parametres de lilot en gra-
phéne pour une épaisseur d'isolant de 300 nm.

La forme en cercle du trou & été choisi pour maximiser la surface. En effet,
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les autres formes nécessitent d’avoir de grands cristaux avec beaucoup de surface a
graver. Ainsi, on peut estimer théoriquement la température effective des électrons
dans le graphéne fortement dopé, comme cela est présenté dans le tableau 10.1.
L’idéal est donc d’avoir un trou de grand diamétre, mais cela nécessite une grande
surface de graphite & épaisseur raisonnable. Ainsi, le choix a été fait de diminuer le
rayon du trou, malgré la forte température, car les cristaux exfoliés ne permettaient
pas de faire des cercles de rayons suffisant.

La figure 10.10 présente différents graphites qui ont été gravés pour devenir des
grilles en graphite. Suite a la gravure, le graphite présenté en d) a son trou qui coupe
le graphite. Alors que les deux autres graphites ont leur trous plutdt centrés, ce qui
en fait de bons candidats.

10.2.3 Echantillon fabriqué

A la suite de cette sélection de graphite aprés gravure, un échantillon peut étre
fabriqué. En fonction de I’hétérostructure souhaitée. En figure 10.11, est présenté
un échantillon mesuré, avec cet ilot en graphéne fortement dopé. Ici, le trou dans le
graphite a un rayon de R = 2 um, ce qui lui donne une energie de charge de 'ordre
de 500 mK.

Figure 10.11 - Images optiques de I'échantillon entierement fabriqué et qui
a été mesuré. En a) I'hétérostructure apres montage, en pointillés blancs
sont mises en évidence les délimitations du graphéne. En b), hétérostructure
apres dépot des contacts et apres gravure totale. En c¢), image agrandie de
I'échantillon annoté avec toutes les lignes utilisées dans le réfrigérateur pour
les mesures. En lignes blanches en pointillés les délimitation du graphéne,
et en traits pleins, le graphite.

10.2.4 Limite de l'utilisation du graphéne comme métal.

Les mesures de I'échantillon présenté en figure 10.11 sont présentées en figure
10.12. Ces mesures montrent que ’échantillon a une perte de courant par la mesure
de It et IR, qui sont inégales et instables, ainsi qu’un bruit trop important. De ce
fait, 'tlot en graphéne implique que le bruit mesuré n’est pas que du bruit thermique,
et qu’il ne s’agit pas seulement de la contribution de I'interaction électrons-phonons.
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En effet, la mesure de AJg montre que le bruit mesuré est toujours trop important.
Le reste des mesures sont disponibles en annexe D. Afin de savoir si cela provient
du graphéne, un test a été effectué avec un autre échantillon en ajoutant un ilot
métallique, et cela a montré la correction de l'instabilité des résistances Rr et Ry
avec le courant Ig.. Ainsi, ce type d’échantillon a été abandonné, et une nouvelle

génération, avec un ilot métallique a été générée.
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Figure 10.12 - Résultats principaux de I'échantillon avec lilot en graphéne.
En haut, tracé des instabilités et inégalités des courants transmis et réfléchis
comparée a la valeur attendue Iy r/I, = 1/2. En bas, flux de chaleur en
fonction de la température de I'llot dans le cas ou on retire les phonons avec
I'étude de la difference AJq = Jq — Jq s Les lignes correspondent a la
théorie et les points aux données expérimentales.

10.3 Deuxiéme génération d’échantillons avecilot
métallique.

Cette deuxiéme génération d’échantillons consiste & reproduire, avec un ilot en
métal la structure de I’échantillon recherchée. Pour cela, le procédé est similaire au
précédent, mais avec des étapes de fabrication en moins.

En effet, une fois le graphéne encapsulé, n’importe quel graphite peut convenir.
Contrairement au cas précédent ot l'objectif était de lui faire un trou avant de
I’ajouter en tant que grille. Pour les nouveaux échantillons, une fois I’hétérostructure
déposée sur la puce de Si02/S1, les deux étapes principales sont le dépot des contacts
et la gravure compléte.

C’est ce procédé qui a été mis en oeuvre pour les échantillons qui seront présentés
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en partie IV et V.

Conclusion

La fabrication des échantillons de graphéne de haute qualité s’est effectuée en
deux temps durant cette thése. La premiére partie a consisté a fabriquer des échan-
tillons avec une géométrie particuliére utilisant uniquement les propriétés métalliques
du graphéne. Ainsi, la premiére génération d’échantillons a été effectuée avec un ilot
en graphéne. Seulement, ce type d’échantillon a présenté une amplitude de bruit
trop importante sur la mesure, donc le bruit mesuré n’était pas uniquement du bruit
thermique, mais il y avait d’autre sources de bruit avec le bruit thermique.

C’est pour cela, qu'une deuxiéme génération d’échantillons est née, avec un ilot
métallique, permettant des mesures de transport de chaleur satisfaisantes. C’est ce
type d’échantillon qui va étre présenté dans la partie suivante. En effet, il a été pos-
sible de mesurer la quantification du flux de chaleur en régime d’effet Hall quantique
entier dans cette géométrie et structure d’échantillon.
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Quatrieme partie

Quantification du flux de chaleur
en régime d’effet Hall quantique
entier
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CHAPITRE 11

CARACTERISATION DE ECHANTILLON

Introduction

L’objectif de ce chapitre est de caractériser I’échantillon qui a permis d’effectuer
les mesures de transport de chaleur en effet Hall quantique entier, & partir de la
deuxiéme génération d’échantillon avec un ilot métallique.

Tout d’abord, ’échantillon a été caractérisé en fonction de la tension de grille
en graphite, afin de mettre en évidence les états entiers. Ensuite, I’échantillon a été
caractérisé avec le champ magnétique, en tracant le Fan Diagram pour déterminer
comment sont définis ces états.

11.1 En fonction de la tension de grille / Dopage
du graphene

L’échantillon mesuré dans cette partie a été fabriqué & partir de la méthode de
"stacking" explicitée en partie 10, a partir des cristaux présentés en figure 11.1. Il
est constitué de 9 lignes de mesures, numérotées de 1 & 8 et une ligne connectée
a la grille en graphite (voir figure 11.2). Une fois I’échantillon fabriqué, il est testé
afin de vérifier si les lignes sont bien connectées & I’échantillon, c’est-a-dire qu’il est
possible de mesurer une résistance entre deux lignes. Pour cela, on utilise une testeuse
sous pointe, pour mesurer la tension entre deux lignes, ce qui équivaut a mesurer la
tension qui traverse I’échantillon entre ces deux points, et cela pour toutes les lignes
de mesures. Parmi ces 9 lignes, seule la ligne 4 montre une résistance infinie de
I’échantillon lors de ce test, ce qui conduit a la considérer comme étant défectueuse.

Dans ce cas, soit cette ligne n’est pas connectée au graphéne, ce qui nécessiterait
de refaire une étape de gravure/lithographie pour corriger cela, mais chaque étape de
fabrication peut détériorer les autres lignes, soit elle est déconnecté ailleurs sur le fil,
et il est alors difficile de trouver la zone ol le contact est "coupé". Aprés avoir vérifié
la position du graphéne dans 1’hétérostructure grace aux images optiques (voir figure
11.2a), la surface en contact avec le graphéne est importante, ce qui suppose que le
contact métallique est connecté au graphéne. Cette ligne sera connectée a la masse
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pour la suite. A partir de ces mesures, on peut estimer la résistance de 1’échantillon
A température ambiante de I'ordre de 4 k€.

a) Top h-BN b) Graphéne

Figure 11.1 - Image
optique des dif-
férents cristaux
qui composent
I'nétérostructure.
Epaisseur du h-
¢) Bottom h-BN - [ O BN supérieur @ 20
nm; Epaisseur du
h-BN inférieur : 45
nm. Ces données
d'épaisseurs sont
des estimations
optiques.

Gold island

hBN : 20 nm
Graphene
hBN : 50 nm
Graphite
Si0, 290nm
(a) (b)

Figure 11.2 - Description de I'échantillon. En 11.2a, vue optique de I'échan-
tillon, avec numéro des différentes lignes disponibles, ou est mis en évi-
dence la zone de recouvrement du graphene (en pointillés noirs), ainsi que
les contours du graphite (en gris clair). En 11.2b, représentation de la com-
position de I'nétérostructure.

Une fois avoir effectué ces vérifications de qualité de ’échantillon, celui-ci est
collé avec une résine, puis on vient microsouder les lignes entre la céramique et
I’échantillon, & ’aide d’une station de "ball bonding". L’objectif de cette étape est
de connecter chacun des contacts, avec les lignes correspondantes aux différents be-
soins comme la mesure de bruit, injection de courant dc, grille, masse, mesure de
conductance, etc..., avec un fil d’or de quelques pum d’épaisseur, via la station de
"ball bonding". Comme il a été vu dans la partie 9 certaines lignes du réfrigéra-
teur sont configurées pour accueillir chaque type de mesures. Les connexions ont été
réalisées suivant 'image optique et le schéma correspondant, visible en figure 11.3.

92



CHAPITRE 11. CARACTERISATION DE L'ECHANTILLON
11.1. EN FONCTION DE LA TENSION DE GRILLE / DOPAGE DU GRAPHENE

Une fois cette étape achevée, I’échantillon est inséré dans le réfrigérateur via le sys-
téme de bottom loader. Lors de cette étape, on s’assure que toutes les lignes utilisées
sont connectées a la masse en sortie du réfrigérateur, afin de ne pas détériorer notre
échantillon lors de la connexion.

X B

Figure 11.3 - Représentation des connexions entre I'échantillon et les me-
sures aprés bonding, en vue optique de I'échantillon en (a), et schématisé
en (b). Sur ces deux images, le parcours des électrons est présenté en lignes
pointillées, pour tout I'échantillon en (a) et uniquement pour les mesures de
bruits en (b). Les lignes du c6té de l'injection sont notifiées d’'une croix, car
apres avoir été connectées au réfrigérateur, aucun signal ne semblait pro-
venir de ces lignes.

Une fois connecté aux lignes de mesures, la premiére chose a faire consiste a
prendre une trace & champ magnétique nul, et & mesurer la réponse en tension de
grille de I’échantillon (voir figure 11.4a. et b.). Sur cette figure, est représentée la
résistance Rops avec la tension de grille pour deux températures du réfrigérateur
différentes, juste aprés l'insertion a 60 K, et aprés refroidissement & 20 mK. Le pic
de résistance, qui est plus important a basse température, correspond au point de
Dirac (CNP!) et atteint son maximum & une tension appliquée sur la grille de V, =
— 0.45 V. Cette mesure permet de vérifier la présence de ce point de Dirac, propre
au graphéne ici, avant de monter le champ magnétique.

Le champ a été monté a 12 T et le tracé de Rapts est représenté sur la figure
11.4c. Quand la tension appliquée a la grille augmente, la densité électronique aug-
mente aussi, ce qui vient lever les dégénérescences de spin et de vallées, et fait ainsi
apparaitre les différents facteurs de remplissages v, par exemple, pour Vo =1 V on
a v = 2. Sur cette méme figure, est aussi représentée la conductance de Hall, Gy,
associée en unité de e2/h. Pour cela, la résistance mesurée peut étre schématisée par
la figure 11.5, tel que Rynes correspond a la résistance des lignes, et R, correspond
A une résistance de coupure capacitive en paralléle de I’échantillon. La conductance
Gy, en unité de e?/h, est ainsi déterminée a partir de 1’équation suivante :

h 1 1
Gy=2(— 11.1
1 e? <R2pts — Riines Rc) ( )

1. CNP : Charge Neutrality Point

93



CHAPITRE 11. CARACTERISATION DE L'ECHANTILLON
11.1. EN FONCTION DE LA TENSION DE GRILLE / DOPAGE DU GRAPHENE

Les valeurs des résistances obtenues pour les mesures sont indiquées dans le
tableau ci-dessous :

Rlines 850 Q2

R. 258 k(2
a)
30
25
~ 20 c)
c
=
% 40
& 15 ré
35
10 "
30
5
8> <
0 X L)
-1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 15 2.0 2 2 "
8 b3 &
Vo(V) o &
b)
15
5000 F2
4500 10
F1
4000 5
00 05 10 15 20 25 30 35
g 3500 Vg (V)
3
&
& 3000

2500

2000

1500

-1.00 -0.75 -0.50 —=0.25 0.00 0.25 0.50 0.75 1.00
Vg(V)

Figure 11.4 - En a) et b), mesure de la résistance deux points de I'échantillon
sans champ magnétique, respectivement a 20 mK et 60 K en point rouges. Et
la ligne correspond a I'expression théorique de la résistance, qui permet de
déterminer la mobilité des électrons. En c) mesures de Ry, avec la conduc-
tance associée (en rouge). La mobilité a 20 mK est de = 0.5 x 10° cm?/V's,
eta 60 mK, =4 x 10° em?/V's.

Ici, la résistance des lignes comprend la résistance réelle des lignes, qui est de
Iordre de 400 €2 en série avec la résistance de contact a ’échantillon. Cela permet
de vérifier si notre résistance Ropts est égale a la résistance Hall attendue, ce qui est
le cas ici, compte tenu des faibles contributions du circuit.
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| lignes
Raped R R
2pt: — c 5
Vz;pts VZpts !

Figure 11.5 - Schéma représentant la mesure de résistance deux points, qui
équivaut a représenter la résistance Ry, mesurée, par trois résistances, la
résistance de I'échantillon Rg qui est la valeur recherchée en paralléle avec
une résistance R., qui correspond a la coupure capacitive des cables. Ces
résistances sont en série avec la résistance équivalente des lignes Rjignes,
qui est due a la longueur des cébles de mesure.

1.0+ Pt 6
B IT/IO f
0.8 oo 5
!
i
_ e 4
0.6 3’ 0.544
o
x 0,434 5 m}
0.4 — —
H : 2
0.2 5
g : 1
0.0 —
I I I I I I

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5
Vgate (V)

Figure 11.6 - Définition des plateaux de conductance a 12 T en bleu, ou le
rapport I/l est mis en évidence en rouge. Les valeurs moyennes des trans-
missions sont écrites pour chaque plateaux.

Les seules résistances qui seront mesurées dans la suite, sont celles du coté trans-
mis, soit la résistance transmise Rr, qui correspond a la résistance entre le contact
d’injection et le contact de mesure de conductance (voir figure 11.3b) et la résistance
deux points Raopes, 7, car les résistances du coté de l'injection de courant, donc les
résistances équivalentes du coté réfléchis Rr et Ropis, g n’ont montré aucun signal de
mesure, ce qui rend impossible la mesure de la résistance longitudinale Ry, qui doit
étre mesurée entre les contacts des deux cotés de 1’échantillon. Les lignes sont donc
supposées non-fonctionnelles.

Compte tenu de la géométrie de 1’échantillon (figure 11.3b), il est important de
s’assurer que la conservation du courant soit respectée. Afin de vérifier cette condi-
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tion, il est nécessaire de s’intéresser a la valeur de Rp. En effet, la valeur attendue qui
correspond & une équipartition du courant de part et d’autres du contact métallique,
est de Rt = %. Ainsi le rapport du courant transmis sur le courant total va donner
la portion de courant qui traverse I'flot métallique. Cette quantité est équivalente & :

Ir Ry
= =2 = R+G 11.2
Io ~ Ru T ( )

N N 2
ot G correspond & la conductance -Gy, et avec ce calcul, on trouve une valeur
moyenne de 49.8 % + 0.2 % de transmission. Ce qui signifie que la moitié du courant
est transmis.

11.2 Résistance de I'échantillon avec le champ
magnétique

La réponse de I’échantillon aprés avoir appliqué un champ magnétique, permet
de généraliser la caractérisation de ’échantillon, ici le tracé de la dépendance en grille
a été effectué pour différents champs magnétiques, sur la gamme B € [0,14] T, il
s’agit du fan diagram qui est représenté sur la figure 11.7. Ce type de représentation
permet de mettre en évidence la levée de dégénérescence progressive des plateaux
et leur apparition. En effet, les états v = 2 et v = 6 doivent étre les premiers a
apparaitre, puis ¥ = 4 qui correspond & un état polarisé en spin, et v =3 et v =5
a des états polarisés en vallées[10]. Les deux états polarisés en vallées apparaissent
avant ¥ = 4 dés 4 T comme cela est présenté en figure 11.8.

A partir du fan diagram, on peut remonter & la densité électronique, grace a la
relation entre la densité nej, Vg, v et B (voir partie 7, équation 10.4), soit :

eB €0
Nel =V =

h dxe

Le tracé de V, = f(B) est en pointillé sur la figure, et chaque courbe a été déterminée
pour les différents facteurs de remplissage. Cela a permis de trouver une épaisseur
de hBN de l'ordre de 50 nm, ce qui est cohérent avec 1’épaisseur du cristal utilisé,
qui avait été estimée par image optique a 45 nm (voir figure 11.1).
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Figure 11.7 - Fan diagram de I'échantillon. En Iégende, est indiqué le facteur de
remplissage correspondant a chacune des lignes Ve = f(B,v), qui permettent
de remonter a I'épaisseur du h-BN inférieur, soit, 50 nm. Les lignes verticales en
pointillés blancs correspondent aux champs magnétiques appliqués pour les me-

sures de bruit (8 et 12 T) ou les points représentent les positions sur le plateau pour
chacun des facteurs de remplissage.

ZS—H
— B=35T

20 —B=7T

Rapts (x10° Ohm)
o
|

Figure 11.8 - Coupe

du Fan Diagram a 3.5

Tet7Toul'on voit ap-

0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 35 paraitre v= 3 ety = 5
Y, (V) avant v = 4.

Toute cette premiére partie de caractérisation de I’échantillon, permet de mettre
en évidence la présence des plateaux de conductance et leur définition, afin de sélec-
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tionner la meilleure configuration pour les mesures de bruit. Ces différentes configu-
rations sont mises en évidence sur le Fan Diagram aux champs de mesures, 8 T et 12
T par des lignes pointillées. Les différentes positions sur les plateaux de résistance
sont symbolisés avec les points.

Conclusion

L’échantillon a été caractérisé et les plateaux Hall quantique de facteur de rem-
plissage entier ont été mis en évidence. De cette maniére les états Hall quantique
ont été sélectionnés pour mesurer le transport de chaleur. Le prochain chapitre est
consacré aux mesures dans ces états Hall quantique entier v = 1,2,3,4,5,6.
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CHAPITRE 12

LMESURES EN EFFET HALL QUANTIQUE ENTIER

Introduction

Dans ce chapitre, ils sont présentés les résultats obtenus sur ’échantillon carac-
térisé précédemment. Pour ces mesures, il a été utilisé la premiére configuration des
lignes (voir partie 9). La thermalisation des lignes s’effectue ainsi dans 'enceinte du
puck, et les filtres sont ceux de la premiére génération. Dans un premier temps, les
mesures ont été effectuées & 12 T, qui est le champ auquel I’échantillon a été préala-
blement caractérisé, puis a 8 T ot la caractérisation sera briévement présentée avant
les résultats des mesures de bruit.

Le principe des mesures de bruit & été développé dans le chapitre 8. On notera
qu’ici, une seule des deux lignes de bruit a été utilisée (voir figure 11.3b). Toutes les
données dans cette partie correspondront uniquement a cette ligne de bruit.

12.1 Mesuresa 12T

Dans cette partie, les valeurs de grilles utilisées pour le positionnement sur les
plateaux de conductances sont celles obtenues a partir de la figure 11.4c et les posi-
tions pour v = 1,2, 3,4, 5 sont représentés sur la figure 11.7 par des points. Avant de
traiter les données, on rappelle qu’il est essentiel d’effectuer la calibration des lignes
de bruit (voir partie 8.2.2), afin d’en extraire les valeurs des différents éléments de
ces lignes, pour en retirer le bruit en exceés.

Les plateaux ont été sélectionnés pour les valeurs de grilles du tableau 12.1.

v 1 2 3 4 5 6
Ve | 025V | 112V | 20V | 243V | 3.03V |39V

Table 12.1 - Tableau regroupant les valeurs de la tension appliquée a la grille
en graphite pour chacun des facteurs de remplissage sélectionnés a 12 T.
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12.1.1 Parametres de calibration
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() v = 2, bruit en fonction de la tempéra-(d) v = 6, bruit en fonction de la tempéra-
ture Thyo ture Tyc

Figure 12.1 - Courbes de calibration pour v = 2 a gauche, et v = 6 a droite.
En a) et b) les courbes de calibration et en ¢) et d) le bruit en fonction de la
température dans chacun des cas présentés. Sur ces dernieres, les points
(en rouge) correspondent a la mesure et la droite (en noir) correspond a
'approximationS=AT+BouB=.S5,

amp *

Réguliérement, avant ou aprés une mesure de bruit, il est nécessaire d’effectuer
une calibration afin de connaitre I’état du systéme au moment de la prise de données.
Les paramétres de la ligne de mesure ne sont pas constants dans le temps, et peuvent
donc étre différents entre deux sets de données. La principale source de modification,
va étre la polarisation des amplificateurs, ot le gain peut se retrouver modifié, ainsi
que le bruit des résonateurs de mesure qui varient en fonction du temps.

Pour les mesures effectuées ici, on rappelle que la configuration est telle que : n4
= np = v, ce qui permettra de simplifier toutes les équations qui ont été présentées
dans la partie 8.2.2.

Le programme de calibration a été lancé pour v = 2 et v = 6, pour les valeurs
de grille présentées précédemment (tableau 12.1) et les paramétres de la calibration
a 12 T sont présentés dans le tableau 12.2 et les courbes correspondantes en figure
12.1. Le bruit représenté sur la figure est obtenu a partir de ’équation 8.29, et est
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égal a :

ASH — 4G /

> +1/G0] (12.1)
B

dfF (;) kpAT ’Z//f [Re <ZRLC

Le facteur de remplissage intervient dans les deux termes Zrrc et vGy.

L’objectif de la calibration étant d’associer un bruit & une température, et celui-
ci dépendant de ’expression 12.1, on obtient les tracés du bruit avec la température
12.1. Les courbes théoriques du bruit avec la température possédent une pente qui
dépend principalement des paramétres de la ligne de bruit, et en particulier du gain,
et Pamplitude du bruit brut quant a elle, va dépendre du facteur de remplissage, par
exemple, pour v = 2, 440 mK, S = 7.3 10720 V2/H 2 et pour v = 6, "amplitude pour
cette méme température est de S = 7.2 10720 V2/Hz. Ainsi pour un méme ensemble
de paramétre, comme sur la calibration effectuée ici, 'amplitude et la largeur a mi-
hauteur des spectres sont différentes. Pour v = 2, ’amplitude est plus importante et
la largeur plus faible que pour v = 6.

Parametres R rL L c cy | Gain So.amp
(R | () | (nH) | (pF) | nF (nV/vVHz)
| ValeursligneB | 5000 | 18 | 22 [ 22 [140 3400 026 |

Table 12.2 - Parametres utilisés pour la ligne Ba 12 T, a partir des spectres
de bruitdev =2 etv =6.

12.1.2 Stabilité des plateaux de résistance avec le courant
incident /.

Avant d’analyser les données de bruit, il est nécessaire de s’assurer de la stabilité
du plateau de conductance pour chaque facteur de remplissage en fonction du courant
injecté dans I’échantillon. Sur les figures, chacun des plateaux est stable a la bonne
valeur de résistance, et la résistance transmise est en moyenne de 0.49 x Ry !. Chacun
des plateaux est alors considéré comme valide pour tout I4., que cela soit en stabilité
de Ropts ou en portion du courant transmis.

Une légeére diminution de la conductance est visible pour v = 1, & fort Iy, cela
est aussi le cas pour les autres valeurs de v, et correspond & un artefact de la mesure.
En effet, les valeurs ayant été prises pour des valeurs décroissantes de tension, cette
valeur minimale de résistance correspond & la premiére valeur de I4.

1. Cette valeur a été déterminée de la méme maniere que dans la partie caractérisation
de I'échantillon, en calculant le produit: Rt x Gg
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Figure 12.2 - Résistance de I'échantillon en fonction du courant I injecté
dans I'échantillon pour les différents facteurs de remplissage.

12.1.3 Détermination de la température électronique 7

Une fois validés les différents plateaux de conductance avec le courant incident
I4c, la température est extraite du bruit a partir de la méthode définie dans la partie
associée (chapitre 8.3). Les courbes obtenues sont en figure 12.3 et elles représentent
le AT = Te — Ty pour chacun des facteurs de remplissage en fonction du courant
injecté dans I’échantillon. Les données obtenues sont comparées au modéle du trans-
port de chaleur (voir le chapitre 6 et la partie 8.3). Si les valeurs expérimentales sont
égales aux valeurs théoriques, alors on peut en déduire que le modéle du transport
de chaleur pour notre échantillon est valide. Pour cela, la formule théorique du AT
(voir équation 8.39) est obtenue en ajustant la valeur de T, et en imposant la valeur
du nombre de canaux N = 2v, supposée exacte ici, et qui se vérifie sur la figure
correspondante. Les valeurs de températures Ty obtenues avec cette méthode, sont
présentées dans le tableau ci-dessous :

v 1 2 3 4 5 6
N 2 4 6 8 10 12
To£E5mK | 50mK | 30mK | 30 mK | 35mK | 45 mK | 50 mK

Table 12.3 - Valeurs de la température électronique en fonction du facteur
de remplissage a 12 T, la température moyenne est de 40 mK.

Dans I'expression du bruit thermique, La température électronique définit I’ar-
rondi thermique au minimum de la fonction AT¢ (pour I3 =~ 0). On notera aussi
que AT posséde un régime linéaire pour de fortes valeurs du courant, dont ’origine
dépend de la valeur de Tp, et la pente dépend du nombre de canaux N. De plus,
pour des valeurs supérieures a 40 mK, il y a une déviation des données avec la théo-
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rie. Cette déviation est due au bruit généré par le refroidissement du au couplage
electron-phonon par exemple, dont la contribution devient apparente & partir de ces
températures [37][38][39]. Cette contribution est d’autant plus forte que le facteur de
remplissage est faible.
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Figure 12.3 - Variation du gradient de température en fonction du courant
injecté dans I'échantillona 12T, pour T’,;44e = 9.7 MK, pour les différents fac-
teurs de remplissage. Les lignes en traits pleins correspondent a la théorie
du modele de transport de chaleur, et les points correspondent aux don-
nées.

12.1.4 Mesures de transport de chaleur

Une autre maniére d’analyser ces données, est de tracer le flux de chaleur Jg en
fonction de la température Tg obtenu & partir des mesures de bruit, afin de mettre en
évidence la quantification du flux de chaleur en effet Hall quantique entier dans notre
échantillon, pour nos facteurs de remplissage. La quantification du flux de chaleur
provient de la conservation de ce flux qui permet d’écrire :

w2k
3h
Les données présentées en figure 12.4 montre la quantification du flux de chaleur,

JQ = QV%(T(% - TOQ) ou Ry =

tel que les pentes correspondent & 2v, comme cela est prévu par ’équation précédente.
Cet échantillon, a 12 T, présente une bonne quantification du flux de chaleur en
fonction de son nombre de canaux.

Conclusion sur les donnéesa 12T

Ces données ont permis de vérifier la quantification du flux de chaleur au sein
de I’échantillon dans le cas de l'effet Hall quantique entier, pour les facteurs de
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Ces mesures a 12 T, ont permis de vérifier la quantification du flux de chaleur au
sein du graphéne dans un régime d’effet Hall quantique entier, a I'image de 'expé-
rience réalisée en 2019 qui a montré la quantification de la conductance thermique
dans le graphéne en effet Hall quantique entier|[33].

Les mémes mesures ont été reproduites & 8 T dont les différentes données vont
étre présentées dans la partie suivante.

12.2 Mesuresa 8T

Les mesures a 8 T ont été effectuées de la méme maniére que pour 12 T. Les
plateaux ont été sélectionnés pour les valeurs de grilles présentes dans le tableau
12.4 obtenus a partir de la figure 12.5. La valeur de la conductance a été déterminée
a partir des parameétres suivants (voir équation 11.1) :

8T 12T
Riines | 800 €2 | 850 €2
R. | 290 k2 | 258 k2

Ces paramétres sont différents entre les deux jeux de mesures a différents champs
magnétique, mais dans le méme ordre de grandeur. La conclusion sur ces résistances
est la méme que pour 12 T. La valeur moyenne du rapport du courant transmis sur
le courant réfléchi est de l'ordre de 49.4 %. Ce qui est équivalent & ce qui avait été
calculé & 12 T. La différence entre les deux champs magnétiques, est la définition des
plateaux. Comme par exemple, v = 4 qui est moins bien défini qu’a 12 T (voir figure
11.6), ce qui va diminuer grandement la valeur de la transmission pour ce facteur de
remplissage.
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v 1 2 3 4 5 6
Ve | 0.013V | 0.665V | 1.365V | 1.635V | 1.855V | 245V

Table 12.4 - Tableau regroupant les valeurs de la tension appliquée a la grille
en graphite pour chacun des facteurs de remplissage sélectionnés a 8 T.
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Figure 12.5 - Définition des plateaux de conductance a8 T. En rouge est tracé
Ir /1y ou la valeur moyenne sur le plateau est écrit au dessus, par exemple
pour v = 2 le rapport est de 0.499, et en bleu la conductance Gy.

12.2.1 Parametres de calibration

Les données ayant été prises pour 8 T et 12 T sur un intervalle de temps d’une
semaine, les valeurs des paramétres utilisés pour la calibration, sont les mémes que
celles utilisées & 12 T (voir tableau 12.2).

12.2.2 Stabilité des plateaux de résistance avec le courant
incident /.

Avec les mémes paramétres de mesure que pour 12 T, on observe & 8 T, sur la fi-
gure 12.6, que la résistance transmise Rt pour v = 3 et 4 n’est pas constante, contrai-
rement aux autres facteurs de remplissage. Une possibilité & cette non-uniformité de
la résistance transmise est un choix non-optimal de la position sur le plateau de ré-
sistance. En effet, les deux facteurs de remplissage qui ont une résistance transmise
non homogéne avec le courant Ig., sont aussi les facteurs de remplissage ayant un
petit plateau pour Ip/Iy (voir la figure 12.5). Néanmoins, le rapport I7/Iy est de
50.7% pour v = 3, et de 47.8 % pour v = 4, avec Iq.. Le choix n’est donc pas optimal,
mais cela ne sera pas un probléme pour les mesures de bruit, comme la transmission
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de ces deux cas est proche de la transmission moyenne calculée précédemment (46.3

%).
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Figure 12.6 - Stabilité des plateaux de résistance avec le courant I,

12.2.3 Valeurs de 7

v 1 2 3 4 5 6
To£5mMK(B=8T) | 50mK | 35mK | 28 mK | 22 mK | 22 mK | 45 mK
To£5mKB=12T) | 50mK | 30 mK | 30 mK | 35mK | 45 mK | 50 mK

Table 12.5 - Valeurs de la température électronique en fonction du facteur
de remplissage a 8 T.

Comme précédemment, il a été déterminé les valeurs de Tj correspondant a cha-
cun des plateaux de conductance, dans le respect du modéle de transport de chaleur,
en fixant la valeur de N et en ajustant la valeur de T afin que la courbe théorique
soit égale aux valeurs expérimentales. De cette maniére, la valeur moyenne de la
température obtenue est de 34 mK, ce qui est inférieur & la température mesurée
pour 12 T. Néanmoins, en prenant en compte 'incertitude de = 5 mK, les valeurs
sont proches pour v égal & 1, 2, 3, et 6.

106



CHAPITRE 12. MESURES EN EFFET HALL QUANTIQUE ENTIER
12.3. CONCLUSION SUR LES MESURES DE TRANSPORT DE CHALEUR ENTRE8 ET 12T

D O \ D v=6 | =
60 0 (o 5 I (o] v=5 II ‘ K
201 ¥ e\ o o v=4 f o
‘b . C a, U_2 . l_\
OD O 2 \ o v=3 | | 0 .
T 401\
g =] 4 7
E \ | |
z 30 | ‘ ‘ \ ( - O
- s A “I . .
20 O3 o - o~ | o . v £ 5
N 03 "...‘k . 0 \ ot o o &0 ]
10 G \ / « # A s
g Qfa{% LY o / > A0 -
° X I ' ":- £, .',_;_‘_j}';" |
| (nA)

Figure 12.7 - Variation du gradient de température en fonction du courant
injecté dans I'échantillon a 8 T, pour T4 ~ 10 MK, pour les différents fac-
teurs de remplissage.

12.3 Conclusion sur les mesures de transport de
chaleur entre 8 et 12T

A 8 T, les données donnent la méme conclusion qu’a 12 T concernant la quantifi-
cation du flux de chaleur en fonction du facteur de remplissage, avec une température
électronique moyenne plus faible. A 8 T, a été observé une des résistances transmises
non-homogeéne avec le courant incident I4. (voir figure 12.6), néanmoins, ces diffé-
rences n’affectent pas le transport de chaleur comme cela est montré sur la figure
12.8.

On remarquera que les valeurs de la température électronique mesurées sont plus
élevées que la température du réfrigérateur, qui est d’environ 10 mK dans chacun
des cas. Ainsi, aprés cet échantillon, il a été nécessaire de retravailler le set-up de
mesure afin de chercher 4 diminuer la température électronique, comme cela a été
décrit dans le chapitre 9.
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Figure 12.8 - Comparaison des résultatsa 12 Tet 8 T.
Conclusion

Toute cette premiére partie a été le fruit de plus d’un an et demi de travail, durant
lequel il a fallu travailler sur la structure de I’échantillon, puis monter I’expérience
et faire les premiéres mesures sur I’échantillon. Cet échantillon a abouti sur la vérifi-
cation de la quantification du flux de chaleur dans le graphéne monolayer pour deux
champs magnétiques, en reproduisant les résultats des travaux dans I’AsGa|30] et
dans le graphéne[33]. Néanmoins, la température électronique n’étant pas optimale
lors de ces mesures, c’est sur ce paramétre qu’il a été question de travailler dans un
premier temps. La suite de la thése a été de mesurer un autre échantillon, aprés avoir
effectué les modifications sur le réfrigérateur et les lignes de mesures dont le but est
de diminuer la température électronique. Ce nouvel échantillon va étre ’objet de la
prochaine partie et il a été fabriqué en collaboration avec le C2N 2.

2. Echantillon fabriqué par Y. Hong et R. Ribeiro-Palau, Université Paris-Saclay, CNRS,
Centre de Nanosciences et de Nanotechnologies (C2N), 91120 Palaiseau, France
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CHAPITRE 13

TRANSPORT DE CHALEUR DANS L’EFFET HALL
QUANTIQUE FRACTIONNAIRE

Dans le chapitre 5, l'effet Hall quantique fractionnaire a été détaillé, mais pas
le transport de chaleur correspondant & ces états. Afin de comprendre les mesures
dans ces états "Hole-conjugate", il va étre effectué ici quelques rappels sur I'effet Hall
fractionnaire avant de détailler le transport de chaleur.

13.1 Rappels du modéle théorique

L’effet Hall quantique franctionnaire est caractérisé par une valeur fractionnaire
du facteur de remplissage v. Ce v est défini proportionnel & p/q ot p et g sont des
entiers dont le deuxiéme est impair. Plus généralement, il existe deux types d’états :

p

"Particle-conjugate" : |v = Ny + = (13.1)
q

"Hole-conjugate" : |v = Ng+ 1 — P (13.2)
q

ou Ny correspond a la partie entiére du facteur de remplissage.

Contrairement & ’effet Hall quantique entier, ’effet Hall fractionnaire & un nombre
de canaux différents de son facteur de remplissage, comme cela sera présenté dans ce
chapitre. La premiére représentation de ces états fractionnaire "Hole-conjugate" date
des années 1990, on McDonald|21]22] a expliqué ces états par la présence d’un canal
contre-propageant ayant une conductance fractionnaire, comme cela est représenté
sur la figure 13.1 dans le cas de v = 2/3 = 1 — 1/3. Seulement, ce modéle est réfuté
par la mesure de ce modéle en barre de Hall qui montre qu’en théorie, il devrait étre
mesuré une conductance de 4/3Gy. Ce modéle ne suffit pas & représenter ces états
"Hole-conjugate".

Un autre modéle a été présente par Kane, Fischer et Polchinski[23] quatre ans
plus tard, qui propose la présence d’'un mode neutre. Ce nouveau modéle permet de
comprendre ce qui est mesuré pour le transport de chaleur et est représenté pour le
cas v = 5/3 sur la figure 13.2.
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Gp; Figure 13.1 - Modeéle de McDonald,
représentant I'état v = 2/3 comme

1 étant deux canaux transportant
— Gel une conductance de Gy et 1/3Gy
3 dans le sens contre-propageant.
Effet Hall entier : Particle-conjugate : Hole-conjugate :
v=2 V= 4/3 V= 5/3
~ G ~ Gy — G|
— 1 —
Ger — 3 Get 3 Get

<lllllllll OGel

Figure 13.2 - Représentation des différents types d'état Hall quantique et
des canaux de bords associés.

La figure 13.2 représente les différents états d’effet Hall quantique, et les canaux
de bords associés a chaque cas. Dans le cas de l'effet Hall entier, chaque canal entier
transporte le quantum de conductance Gy, il y aura alors le nombre de canaux N
qui sera égal au facteur de remplissage.

Dans le cas de l'effet Hall fractionnaire, et dans la théorie des fermions compo-
sites, pour le cas "particule-conjugate" représenté, tel que v = 4/3 = 14 1/3. Les
canaux de bords seront tel qu’il existe un canal transportant le quanta Gy et un
canal transportant 1/3Go!. Ainsi, le nombre de canaux est différent du facteur de
remplissage. On aura dans le cas 1a, N = 2, et v = 4/3.

Dans le cas "hole-conjugate", cela se complique. Le cas présenté ici, est v =
5/3 = 2—-1/3 = 1+ 2/3. Comme pour l'état "particle-conjugate", il y a deux
canaux transportant de la charge, un ayant une conductance de Gy, et le deuxiéme
%Go. Ce qui va différencier les deux cas en effet Hall quantique fractionnaire, est
la présence d’un canal contre-propageant, qui ne transporte aucune charge. C’est
ce qui est représenté sur la figure. Ce canal est appelé "mode neutre"[23] et a été
mesuré pour la premiére fois en 2010[26], et mis en évidence a partir de mesure de
shot-noise[40][41][42] et de thermomeétrie locale[43] dans les 2DEG.

1. L'explication de cette conductance est expliquée dans la théorie des fermions compo-
sites, en partie 5.3
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13.2 Notiond’équilibration delachaleurdansles
états "hole-conjugate”.

L’équilibration des canaux de bords dans les états "hole-conjugate" fait ’objet
de nombreux travaux. Pour comprendre cette notion d’équilibration il faut prendre
en compte les interactions entre les différents canaux. En définissant le nombre de
canaux propageant Ny "downstream" et contre-propageant IV, "upstream", on ob-
servera différents cas qui sont illustrés sur la figure 13.3 pour v =2/3 et v = 5/3, et
en fonction du facteur de remplissage, les valeurs de Ny et IV, ne seront pas forcément
égales. Le nombre de canaux transportant de la chaleur est défini comme suit :

Cas non-équilibré : \N = Ny+ N, \ (13.3)

Cas équilibré : | N = [Ny — N,|| (13.4)

Le cas non-équilibré se comprend facilement, comme tout les canaux transportent
de la chaleur. Par contre, dans le cas ol on a équilibration des canaux, le pro-
bléme va dépendre de la valeur du facteur de remplissage. Cette équilibration des
canaux de bords dépend de la longueur d’équilibration qui elle-méme dépend de la
température[44] en prenant le nombre de canaux N = Ny — N,,. Cette dépendance
en température a été mesurée en 2022 dans le graphéne pour v = 3/5 et v = 2/3
[45].

2 .
V—§ —3
- q 2 — Gel " Gel
I §Gel I
= > 2 = 2
I iem 0G, I EGEZ T gGel
I vem 0Gy iem Gy
N, =1 N, =1 N, =
Ny=1 Ng=1 Ny=1

Figure 13.3 - Equilibration en fonction du nombre de canaux pour les états
"hole-conjugate" v = 2/3, et 5/3.

Pour le cas de v = 2/3, il n’y a que deux canaux et Ny = N,, = 1. Dans ce cas, il
y a équilibration, si N = 0, et non équilibration si N = 2. Dans ce deuxiéme cas, les
canaux sont couplés entre eux, et échangent de 1'énergie. L’équilibration pour 2/3 a
été mesurée dans ’AsGa|31| mais en 2022, il a été montré que 1’équilibration n’est
pas compléte méme avec une longueur de propagation importante|46].

Reprenons le cas v = 5/3. Si tout les canaux transportent de la chaleur, il y
aura N = 3, ce cas sera appelé le cas "non-équilibré". Dans le cas de v = 5/3,
on rappelle qu’il s’agit de I’entier 1 auquel on ajoute 2/3, qui posséde un canal de
conductance %Go et un mode neutre. Dans ce cas, il existe deux possibilités pour
I’équilibration soit seule la partie fractionnaire s’équilibre, ce qui donne Ny = N,
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soit la partie fractionnaire s’équilibre avec la partie entiére et Ny # N,. Ce premier
cas est appelé I’équilibration algébrique, et le second cas 1’équilibration exponentielle.
La différence entre les deux va venir des interactions entre ces canaux, qui vont étre
plus élevées dans le second cas que dans le premier[47|[44]|. De plus, celles-ci sont
liées a la température et & la longueur d’équilibration caractéristique comme cela a
été mesuré dans le graphéne|45].

Un des moyens de différencier les deux modes d’équilibrations de la chaleur, est
de mesurer le transport quantique au sein du graphéne pour v = 8/3. Si il n’y a
pas d’équilibration, le transport de chaleur devrait étre tel que 'on mesure quatre
canaux, et si il y a équilibration, on devrait mesurer deux canaux seulement. De
cette maniére, il y a moyen de mesurer directement la transition entre les deux états,
comme il a été fait dans le graphéne avec la température pour 2/3 et 3/5 dans le
graphéne[45].

13.3 Cas de I'état "hole-conjugate” v = 8/3 dans
le graphéne.

L’objectif de 'expérience ici, est de mesurer le transport de chaleur dans 1’état
v = 8/3 dans le graphéne. Auparavant, cet état a été mesuré dans ’AsGal[32] et il été
montré que cet état dans le graphéne ne montre aucune équilibration au-dela d’une
quelques pm [34].

L’é¢tat v = 8/3 est défini suivant les représentations de la figure 13.4. L’état
v = 8/3 est défini par 2 + 2/3 en terme de canaux, et de transport de charge. Le
nombre total de canaux va étre défini comme suit :

Sans équilibration : | N =4 (13.5)
Avec équilibration : | N = 2 (13.6)

L’idée ici, va étre de mesurer le transport de chaleur dans cet état, et d’en déter-
miner ’équilibration & partir du nombre de canaux.

Sans équilibration : Avec équilibration :
Ng =N, Ng # Ny
d e - >
" 2Gg
> > . >
> 3Gl - ? > - T >
4--------------- OGel I I B

Figure 13.4 - Canaux de I'état v = 8/3 a gauche sans équilibration, et dans
I'encadré a droit avec équilibration de la chaleur au sein des canaux.

Conclusion

La description du transport de chaleur dans les états de 'effet Hall fractionnaire
est quelque chose en cours de compréhension. Pour cela, il a été montré ici, le cas des
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états de fractions 1/3. Le modeéle avec un canal contre-propageant ne transportant
aucune charge, dit "mode neutre" va étre associé a des effets exotiques. En effet,
prendre en compte les interactions entre les canaux sera primordial pour comprendre
les effets d’équilibration des canaux entre eux. Dans le prochain chapitre, I’état v =
8/3 va étre mesuré en plus des états entier v = 1, 2 et 3.
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CHAPITRE 14

MESURE DE L’ETAT NON-EQUILIBRE DE v = 8/3

Introduction

La méthode de mesure est exactement la méme que pour la mesure du transport
en effet Hall entier en partie IV. La différence avec le premier échantillon, est la ver-
sion du cablage qui a été modifié entre les deux mesures. Dans ce cas présent, il s’agit
de la deuxiéme génération du cablage des lignes. L’objectif premier est de caractéri-
ser I’échantillon et de trouver & quel facteur de remplissage mesurer le transport de
chaleur. Pour cela, I’échantillon doit respecter plusieurs critéres, avoir un plateau de
conductance et une résistance Ry nulle au plateau, en plus d’avoir vérifié ’égalité
des courant transmis et réfléchis, qui représente 1’équipartition du courant au sein
de I'ilot métallique. Ensuite, il s’agit de mesurer le transport de chaleur & partir de
mesures de bruit.

14.1 Caractérisation a champ nul

L’échantillon a été fabriqué en collaboration avec le C2N !, par R. Ribeiro-Palau
et Y. Hong. Il est constitué d’une hétérostructure de graphéne comme représenté en
figure 14.1a). L’'image optique de I’échantillon est en figure 14.1b). L’ilot métallique
a une surface de 6,8 uym x 1.25 pum ce qui est suffisamment faible pour limiter le
couplage électrons-phonons. De plus, la distance la plus courte entre I'ilot et une
électrode est de ~ 2.5 pum pour une largeur de ~ 5 um. La figure 14.1c correspond
au tracé de la résistance Rapts mesurée en fonction de la tension de grille V, a champ
nul. Il permet de mettre en évidence le point de Dirac de I’échantillon, et de s’assurer
de sa réponse en grille avant de commencer les mesures de bruit.

Comme il est montré sur la figure 14.1b) ’échantillon a été connecté de la maniére
suivante : le coté d’injection correspond au coté réfléchi, ot est connectée la ligne de
bruit B. Ce c6té sera appelé coté réfléchi, d’injection ou B. Et le coté transmis est
celui ou est la ligne de bruit A, qui de la méme maniére, s’appellera c6té transmis

1. Centre de Nanosciences et des Nanotechnologies, 91120 Palaiseau, France
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ou A, ou il reste un contact de flottant qui pourra servir d’injection de courant.
Lors des mesures sur cet échantillon, une seule ligne d’injection était connectée du
porte échantillon aux appareils de mesure, ce qui fait qu’un seul des deux cotés de
I’échantillon a pu étre utilisé en tant que co6té d’injection de courant.

Ti/Au (5/100 nm)

hBN :36 nm r

Graphéne Ve T

Graphite y
Idgi

Si0, 290nm

hBN : 25 nm

Rapts (KQ)

00?2

L Y ] p=250 000 cm?/Vs
.. l Vene=-15.5 mV
R side: = NP
Gopt s Gr, Oxx b e

4" -50 0 50
B Vg (V)

Figure 14.1 - a) Représentation schématique de la structure de I'échantillon
avec les épaisseurs de hBN et de metal. b) Image optique de I'échantillon, ou
estindiqué le cablage. Les contacts foncés sont non-utilisés. L'llot métallique
a une surface de 6.8 pum x 1.25 um. c) Trace de grille a champ nul autour du
point de Dirac.

14.2 Caractérisation sous champ magnétique

14.2.1 Effet du champ magnétique

Une fois I’échantillon vérifié sans champ magnétique, la caractérisation peut s’ef-
fectuer sous champ magnétique. Le Fan Diagram associé a cette échantillon est re-
présenté en figure 14.2a). Les dégénérescences se lévent a bas champ, tel que v = 1
apparait pour des champs inférieurs a 4 T comme cela est visible en figure 14.2b),
comme les plateaux v = 3 et ¥ = 5 qui apparaissent avant v = 4. Les états v = 3
et v = 5 sont définis comme étant polarisés en vallée, et v = 4 est défini comme
étant polarisé en spin[10]. Les facteurs de remplissage clairement visibles, sont no-
tifiés avec la couleur associée. Entre les différents plateaux de Rapis, sont visibles
d’autres plateaux. Par exemple, entre v = 0 et v = 1, ainsi qu'entre v =2 et v = 3.
Certains autres facteurs de remplissage sont moins visibles comme v = 5 qui se de-
vine légérement. Afin de vérifier les différents facteurs de remplissage accessible, il
est nécessaire de faire une coupe, 4 7 T ici, comme cela est représenté par le trait en
pointillé sur le fan diagram.

La coupe & 7 T est représentée en figure 14.3. Tous les facteurs de remplissage
entiers sont indiqués sur le zoom. Il existe aussi des plateaux fractionnaires, mais une
analyse approfondie de cette coupe & 7 T est nécessaire, afin de vérifier ’équipartition
du courant au sein de 1'ilot, ainsi que la nullité de la résistance longitudinale sur un
plateau.

118



CHAPITRE 14. MESURE DE L'ETAT NON-EQUILIBRE DE v = 8/3
14.2. CARACTERISATION SOUS CHAMP MAGNETIQUE

a) b)
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Ropts (x10° Ohm)

V=6 v=

Figure 14.2 - En a), diagramme deux dimensions de la résistance Ry, €n
fonction du champ magnétique et de la tension de grille, aussi appelé Fan
Diagram. On voit apparaitre trés distinctement les différents plateaux de
conductance. La ligne verticale correspond a la coupe a 7 T. En b) des coupes

a2T,3Tet4Tdu Fan Diagram ou le plateau v = 1 apparait a partir de ces
champs.
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Figure 14.3 - Coupe a 7 T du Fan diagram. Un zoom sur les hautes valeurs
de grille correspond a I'encadré a droite, ou sont précisés les facteurs de
remplissage correspondants a chaque plateau.

14.2.2 Analyse de R, en fonction de la tension de grille

La figure 14.4 représente le tracé des différentes conductances, Gapts, Gr, et
de oy« en fonction de la tension de grille V. En plus des plateaux entiers v = 1 &
v = 6, il y a aussi des plateaux fractionnaires visibles. L’état v = 5 est le seul qui
est trés bruité, mais cela ne génera pas les mesures car les états V, > 1, ne seront
pas étudiés, car le bruit se retrouve impacté au dela de 1V. Cela sera vu dans la
partie sur I’étude du bruit en fonction de la tension de grille. Chacun des états pour
Ve < 1V respecte la chiralité du transport, et I’équipartition du courant, en ayant
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Gt = Gr = Gy/2 et oxx = 0, ce qui impose que le bulk est bien isolant, et que
le transport s’effectue uniquement sur les bords de 1’échantillon. De cette maniére,
il est possible de sélectionner les valeurs de tension de grille de maniére a choisir le
facteur de remplissage souhaité. Avant cela, il est nécessaire de vérifier les plateaux
fractionnaires, car I'objectif est de mesurer ’état "hole-conjugate" 8/3.

7 =
6F — Gaps (T side)
n —— Gupe (R side)
5F
s
o3 || —d
2F
1E
L W oy
0 = VN, ) L Py S N | " L L —
0o v= 0.5 1 1.5 2
Vg (V)

Figure 14.4 - Tracé en grille des différentes résistances. Les valeurs des fac-
teurs de remplissage entiers v = 2,3,4 et 6 sont indiquées pour chaque
plateau.

Sur la figure 14.5, sont visibles la trace V; < 1V ainsi que le zoom entre v = 2 et
v = 3. Sur le zoom, le plateau v = 8/3 est visible. Néanmoins, il est possible de faire
une mesure indépendante, afin de vérifier la valeur des plateaux de conductance. Pour
cela, il est nécessaire de se placer dans les différents états, pour différentes tensions
de grille qui sont mis en évidence par un trait en pointillé noir. Les valeurs ainsi
choisies sont :

Ve 1 008V 012V |02V |05V |077V |09V
v 1/3 2/3 1 2 8/3 3

Table 14.1 - Tableau des facteurs de remplissage sélectionnés et des ten-
sions de grille associées.

La méthode qui permet la vérification des valeurs des fractions, est une méthode
par mesure DC, en appliquant une tension Vpeq sur I'échantillon et en mesurant le
courant s, au méme contact. Pour cela, les trois fractions 1/3, 2/3 et 8/3 vont étre
posées comme inconnues, avec les noms respectifs fracl, frac2 et frac3. Les facteurs
de remplissage entiers v = 1,2, 3 vont étre utilisés en référence.

120



CHAPITRE 14. MESURE DE L'ETAT NON-EQUILIBRE DE v = 8/3
14.2. CARACTERISATION SOUS CHAMP MAGNETIQUE

4r 4r
= 3 :_ 3 :_ "5 if/"v—i? —— Gops (T side)
NN ‘ v=2 M Gops (R side)
.9.2 Coo 2 B Ox (a.u.)

L - " G

k] 1= &

0_ "‘/ E-i"‘ “IA N S— 0_ | |

0 0.5 0.7 0.8
Vo (V) Vo (V)

Figure 14.5 - Trace en grille des différentes résistances mesurées en fonction
de I'échantillon, avec le zoom entre v = 2 et v = 3 a droite.

14.2.3 Mise en évidence des valeurs de » fractionnaires

Afin de vérifier a quel facteur de remplissage les plateaux fractionnaires corres-
pondent, on applique une tension dc Vippiieq Sur un contact et on mesure le courant
ILnes & ce méme contact, ce qui permet d’utiliser la relation linéaire suivante, afin de
déterminer la résistance de 1’échantillon :

Vapplied = Rslmes + V:)ffset (14.1)

out la valeur Vi fse¢ correspond a un décalage thermoélectrique important non-négligeable.

L’échantillon est mis aux états voulus, en imposant les différentes valeurs de
tensions auxquelles on souhaite connaitre les facteurs de remplissage. Pour avoir
une référence sur la mesure, on choisit aussi des facteurs de remplissage entiers.
Ici, les valeurs de grilles sélectionnées sont dans le tableau suivant, avec les noms de
"fracl", "frac2", et "frac3" pour les valeurs des facteurs de remplissage fractionnaires
recherchées :

0.2V | 05V 0.9V
1 2 3

0.08V | 0.12V | 0.7725V
frac1 frac2 frac3

S| s

Table 14.2 - Tableau des valeurs de grilles sélectionnées pour les mesures
Vappiied = f(Imes), dans le but de trouver les valeurs de frac1, frac2 et frac3,
les trois fractionnaires recherchées.

Le tracé des données est en figure 14.6. Les valeurs obtenues pour v =1 et v = 2
ne nécessitent aucun traitement supplémentaire. Par contre, la valeur de v = 3 étant
trop faible, il est nécessaire de corriger cette erreur d’approximation, afin d’avoir une
valeur exacte du facteur de remplissage appelé "frac3" ici. Pour cela, a été calculé
I’écart entre la valeur obtenue suite & I’approximation tel que :

AR = Rs — Ryy (14.2)
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Cet écart correspond & 1.1 k€ pour v

3. Il sera donc nécessaire d’ajouter

cette quantité a la valeur obtenue pour "frac3", qui correspond a la résistance des
lignes. Au dela de V; = 1V, I’échantillon connait une fuite de grille. Cette fuite a
été principalement mise en évidence & partir des mesures de plateaux de bruit, qui

seront détaillés plus tard. Ainsi, pour "fracl" et "frac2" les valeurs correspondent

respectivement a v = 1/3 et v = 2/3, et pour "frac3" il est nécessaire de calculer la

valeur en utilisant, compte tenu de I’écart entre v = 3 calculé et la valeur réelle :

Rfrac3 = Rfit +AR

o Vy=07725V, v =8/3

o V=09V,up=13

01 o V=02V,ue=1 e
o V=012V, =23
o Vo=008V,ue=113
15 1 Vo=05V,upe=2 "
. ® “
L 2
—_ >
2 .
L L ]
3 10
o
" “
™ L ]
5 3 o_g_o.g—a-ﬂ_g‘
o000 T
L ..l T= 4 eﬂﬂ'n_H_o
e s o O —#—H&Gv—o_ﬂ-ﬂ_
g8 ece
.| s2%ESBese
-0100 -0.075 -0050 -0.025 0000 0025 0050 0075 0100
Vippiied (MV)

(14.3)

Figure 14.6 - Courant de I'échantillon mesuré en fonction de la tension appli-
guée. La droite correspond a la relation linéaire, et les points aux mesures.
Les points pleins sont les facteurs de remplissage entiers, et les points vides

correspondent aux facteurs de remplissage fractionnaires recherchés.

De cette maniére, on trouve les facteurs de remplissage suivant :

Ve

0.08V

0.12V

0.2V

0.5V

0.7725V

0.9V

v

1/3

2/3

1

2

8/3

3

Table 14.3 - Tableau des facteurs de remplissage obtenus par mesure di-

recte.

14.2.4 Analyse du bruit en fonction de la tension de grille

Sur la figure 14.7 est représenté le bruit en fonction de la tension de grille V, pour

les deux lignes de bruit, pour I, = 0A & deux différents champs magnétiques. A part
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pour v = 2, pour V, € [0.25,0.50], le bruit & 3.5 T est inférieur au bruit a 6 7. De
plus, le bruit au dela de V; = 1.0 V n’est pas linéaire sur un plateau, et il augmente
avec la tension de grille. Cela peut étre expliqué par une légere fuite de grille, qui
rend impossible les mesures au dela de Vy; = 1 V. Les valeurs de bruit tracées ont
été obtenues a partir du bruit brut auquel a été soustrait la valeur a V; =0 V.

[4x 4] [B x B]
1 1
000 | — B=35T | — B=35T
1 e B=60T 000 1 « B=60T
1 1
-0.05 h h
— 1 — 1
N N
r -010 H I -005 H
= ! = !
~ I [N] 1
> 015 ! > !
a ! a 1
] | 7 -010 I
o -020 o 1 =] 1
- -
~ 1 ~ - 1
“w . 1 v * 1
8 -025 tese 3 -01s 1
£ E | Es “oee 1
0 ~0.30 ool wn .
1 '... . soske
-035 e oe® 020 e vet
1 ! B
1 . 1
000 025 050 075 100 125 150 175 200 000 025 050 075 100 125 150 175 200
Vo (V) Vo (V)

Figure 14.7 - Bruit brut en fonction de la tension de grille V, pour deux
champs magnétiques, 3.5 T en bleu et 6.0 T en rouge pour les deux lignes
de bruit. La ligne verticale correspond a la limite V, = 1 V.

La figure 14.8 représente le bruit brut & 7 T, pour la ligne B du réfrigérateur
(cercles bleus), avec la conductance associée Gapis en rouge, pour Vy < 1 V. Tous
les états v = 1/3,1,2,8/3 et 3 forment un plateau de bruit et de conductance. Il est
possible de mesurer le transport de chaleur pour ces 5 états. Les états entiers étant
déja connus, il s’agira de venir vérifier leur définition et la fiabilité de nos mesures.
Cela permettra de s’assurer que ’échantillon réagit comme il le devrait pour les états
fractionnaires v = 1/3 et 8/3.

Comme pour I'échantillon précédemment présenté, les mesures de transport de
chaleur nécessitent la connaissance de la température électronique de base. Sur la
figure 14.8, les lignes en pointillés noirs représentent le bruit calculé sur les pla-
teaux a partir des données de calibration et de la valeur de Ty. En effet, on rappelle
I'expression du bruit mesuré (voir I’équation 8.26) :

meas — 62 [ apr(L) [Sm
BW fc

+ |z, (Sf,amp

+ Sz’%sample(T37 Tc = TS))]

Ainsi, il est possible de déterminer les valeurs de T dans le cas ou Iz = 0
pour chacun des états Hall quantique. C’est la premiére chose qui sera faite dans le
paragraphe suivant.
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Figure 14.8 - Bruit brut sur la ligne B (cercles bleus) et Gy (€n rouge) en
fonction de V,. La position des plateaux Hall quantique est indiquée avec
les lignes verticales. Les lignes horizontales correspondent aux valeurs cal-
culées du bruit en utilisant les données de calibration et la valeur extraite de
T().

14.3 Mesure de transport de chaleur dans I'état
v=28/3

Les mesures de transport de chaleur sont obtenues & partir des mesures de bruit
thermique. La calibration correspondant aux conditions de mesures est celle présentée
dans la partie 8.2.2. Les auto et cross-corrélations sont représentées en figure 14.9 en
rouge, orange et bleu respectivement pour les facteurs de remplissage v = 1/3, v = 2
et v = 8/3 de gauche a droite. Le signal utilisé dans I’analyse du bruit correspond
au bruit moyen < S > qui correspond & :

Saxat+SexB SAxp

<8 >= 2 5 (14.4)

Ce bruit moyenné, permet de retirer le bruit généré par les contacts, et d’extraire
uniquement la contribution thermique. Les valeurs de bruit en auto-corrélation des
deux lignes A et B doivent étre égales, ce qui permet d’assurer la bonne équipartition
du courant au sein de ’échantillon, et le bruit en corrélation croisée Saxp doit étre
égal & —Sax4 par exemple. Ainsi, comme montré sur la figure 14.9, pour v = 2
et v = 8/3 'égalité des auto-corrélation et du bruit moyen, assure la condition
préalablement établie. Le cas v = 1/3 montre un signal moyenné < S > < Syza,
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le bruit additionnel est important comparé a la contribution thermique. De plus, le
bruit pour v = 8/3 présente un décalage au dela de Ig. = 1 nA, ainsi, les mesures
présentées dans la suite, correspondent & des valeurs du courant Ig. < 1 nA.

2k v=1/3 5 v=8/3
/’:1\ :."'.: ﬁ /I\T
T L I 5
& % &
g b O g 0 g 0
o ] o o
2 AxA o AxB| 4 5 2 Sr
2| —— BXB—— <S> - ’
1 1 1 _10_ 1 1 1 1 1
4 05 0 05 1 2 2 3 2 1 0 1 2
1o (nA) lie (NA) s (NA)

Figure 14.9 - Auto-corrélations en orange et rouge, et corrélation croisée
(cross-corrélation) en bleu, ainsi que la contribution thermique calculée <
S > en noir, en fonction de I4. aux facteurs de remplissage v = 1/3, v = 2
et v = 8/3 de gauche a droite.

La température Ty des électrons & Ig. = 0A est indispensable pour étudier le
transport de chaleur. Cette température détermine ’arrondi thermique du bruit en
fonction du courant injecté, et ainsi la température de base des électrons au sein de
I'échantillon. La figure 14.10a) représente la température extraite du bruit AT¢ =
Tc — 1o en fonction du courant injecté Iy, obtenue & partir de ’équation :

1 1 Rg
AT = ——"XKp 712 7 14.5
c \/G02N4v de t40°—Ho0 (14.5)

La valeur de Tj est ainsi ajustée en fixant la valeur de N et les valeurs obtenues
pour chacun des facteurs de remplissage sont rassemblées dans la table 14.4. Seul
I'état v = 1/3 a une température supérieure a 20 mK.

L’expression du flux de chaleur dans un canal balistique en fonction de la tem-
pérature de I'llot métallique est rappelée dans ’expression suivante :

kg (o 2

Jo="gr (TC - TO) (14.6)

2.2

_ 2 2 _ kg
Jo = 0.5k0 (T& = T§) tel que ko = o (14.7)

Ce qui permet d’écrire le flux de chaleur au sein des N canaux :
1 Ko
= I3 =2N— (T2 - T¢ :

Jq AGy e 5 (Te - T) (14.8)

Le bilan de chaleur donné en équation 14.6, permet de tracer la figure 14.10b), ou
on peut relier chaque facteur de remplissage au nombre de canaux N correspondant.
Le couplage électron-phonon est négligeable dans les conditions d’expériences, car
I'ilot central est suffisamment petit, ce qui fait écho & de précédents travaux sur des
structures similaires, ot ce couplage était aussi négligeable[33][34][45]. De plus, la
température du réfrigérateur permet de négliger ce couplage. En effet, la température
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électronique est proche de la température du réfrigérateur, a savoir ~ 12 mK, contre
~ 10 mK pour le réfrigérateur.

Les facteurs de remplissage entiers ont leur nombre de canaux qui leurs sont égaux
v = N. Le cas ou v = 1/3 posséde un seul canal de conductance 1/3Gy, a l'image de
la théorie représentée en figure 14.10c). Cet état a aussi été montré dans 1’AsGal31]
et dans le graphéne[33][45]. Le cas de v = 8/3 montre quatre canaux balistiques
de transport de chaleur. Ce nombre de canaux est cohérent au modéle des quatre
canaux lorsque le transport est non-équilibré, qui est représenté en figure 14.10d),
c’est-a-dire que chacun des canaux transporte de la chaleur de maniére balistique et
indépendante. Ces résultats confirment de précédents travaux dans le graphéne|[34].

v 1/3 1 2 8/3 3
To | 42mK | TTmK | 11T mK | 16 mK | 12.5 mK

Table 14.4 - Tableau des valeurs de T;, obtenues

a)
15
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Figure 14.10 - Les cercles oranges correspondent a 1/3, les noirs a 8/3, et les
bleus, rouges et verts a v = 1, 2 et 3 respectivement. En a), AT en fonction
du courant injecté dans llot. Les lignes pleines correspondent a la théorie
du transport de chaleur. En b), flux de chaleur Jq (en unité de x,/2) en fonc-
tion de T2 — T3. Les lignes correspondent a la prédiction théorique pour les
nombres de canaux N =1a N = 4.

126



CHAPITRE 14. MESURE DE L'ETAT NON-EQUILIBRE DE v = 8/3
14.3. MESURE DE TRANSPORT DE CHALEUR DANS L'ETAT v = 8/3

Conclusion

L’objectif de cette partie a été de mesurer un état "hole-conjugate" de I'effet Hall
fractionnaire. L’état mesuré a été v = 8/3, dont les mesures de bruit ont permis de
montrer que cet état posséde quatre canaux balistiques, ce qui est la signature d’une
non-équilibration des canaux au sein du graphéne.

La suite des mesures dans cet échantillon va étre de changer le contact d’injection
en passant du coté B au coté A2. Le coté B deviendra le coté transmis et le coté B
le coté réfléchi.

2. Le choix des cOtés A et B correspond au cdté des mesures de bruit.
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CHAPITRE 15

MESURES DE UETAT EQUILIBRE DE v = 8/3

Introduction

L’échantillon a été sorti du réfrigérateur afin de changer le c6té d’injection du
courant, en passant du co6té de mesure de bruit B, au c6té A comme cela est re-
présenté sur la figure 15.1. Les cotés transmis et réfléchis sont, avec cette nouvelle
configuration, inversés par rapport a la premiére. Et le contact initialement servant
a l'injection de courant, est & présent flottant. Aprés avoir été refroidi, I’échantillon a
directement été placé sous champ magnétique, & 7 T, afin de réitérer les mesures pré-
cédentes dans cette configuration. La premiére étape a donc été de faire la nouvelle
caractérisation de I’échantillon sous champ magnétique.

Figure 15.1 - Changement du bonding entre les deux mesures. A gauche,
image optique de I'échantillon pour les premiéres mesures ou est entouré
en rouge le nouveau contact d'injection. A droite la nouvelle configuration.
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15.1 Caractérisationdel’échantillon sous champ
magnétique

15.1.1 Caractérisation avec la tension de grille

Pour ce second CD! de ’échantillon, la caractérisation a été effectuée a 7 T
uniquement. L’objectif étant de reproduire les données du premier CD. Le tracé des
conductances de ce premier CD est visible en figure 15.2a), et du deuxiéme en figure
15.2b). Pour les premiéres mesures, on rappelle que tous les facteurs de remplissage
v =1/3,2/3,1,2,8/3 et 8 respectent les conditions de définition d’un plateau de
conductance, soit, que la redistribution du courant est respectée avec Ggr = Gr, et
oxx = 0. Pour ce qui est des secondes mesures, il n’y a que v = 1/3 qui ne respecte
pas la condition d’équipartition du courant. Et les figures 15.2c) et d) montrent un
rétrécissement du plateau v = 8/3 entre les deux refroidissements, avec de plus, le
oxx # 0 dans le deuxiéme cas, avec un minimum local, tout en ayant la condition
Gt = GR de respectée.

cooldown 1

\\

0.7 0.8 — Gops (T Si.de)
T
Gr
(®) " cooldown 2 (d) — G
4r 4r
—3F _/ 3L
o2 |} |l 2
G : "l‘ ] “r’”.__/ : | -
o) N e A S S N A oL / V™,
0 0.5 1 0.7 0.8

Vg (V) Vg (V)

Figure 15.2 - Conductance de I'échantillon en unité de ¢/h sur la plage de
tension de grille [0,1] V, et le zoom pour v € [2, 3] a coté.

La figure 15.3 représente I'élargissement des plateaux de conductance, a travers
le rapport :

w Wep2

plateau — WCDI

1. CD: Cooldown = Refroidissement

130



CHAPITRE 15. MESURES DE L'ETAT EQUILIBRE DE v = 8/3
15.2. MESURE DU TRANSPORT DE CHALEUR DANS L'ETAT v = 8/3

2
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S 1501
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2 s |
= 1 Figure 15.3 - Rapport entre la lar-
= geur de la tension de grilles de v =
% 05 8/3 1,2,3 en bleu et de v = 8/3 entre
ol 0 les deux refroidissement : R}, =

o] IR R B wep2 dont les largeurs ont été ex-

Wep2
0 1 2 3 traites des mesures de Gy, €t du
Vv minimum extrait de oy.

Ainsi, la figure 15.3 montre que les plateaux de v entiers se sont élargis et que
le plateau v = 8/3 s’est rétréci. Cet élargissement des plateaux entiers est carac-
téristique d’une augmentation du désordre au sein de ’échantillon. Néanmoins, le
désordre reste toujours suffisamment faible pour laisser apparaitre les états fraction-
naires. Afin de définir plus raisonnablement 'augmentation de ce désordre, il sera
utile de regarder la mobilité de ’échantillon. Or, aucune mesure & champ nul n’a été
effectuée pour ce refroidissement.

15.1.2 Observation du désordre dans I'échantillon

Le calcul de la densité électronique va donner une indication sur le désordre dans
I'échantillon. Sur la figure 15.4, est tracé le décalage AV, du centre du plateau du
second CD par rapport au premier. Ce décalage a été obtenu & partir des données de
Gapts OU 0xx. Le dopage intrinséque est obtenu & partir du calcul du AV, des plateau,
pour v = 8/3, AV, = 23 mV, ce qui permet de remonter a la densité, en utilisant
le calcul reliant la capacité entre la grille et le graphéne? a Ang = 1.68 x 1019
em™2. Cette valeur obtenue du décalage en densité, correspond a une augmenta-
tion de celle-ci. La valeur de 'augmentation de la densité électronique déduite est
An, = 4 x 10° em™2, qui équivaut a une augmentation du désordre comme supposé
précédemment par ’élargissement des plateaux entier.

15.2 Mesure du transport de chaleur dans I'état
v=2,8/3

Les mesures de transport de chaleur dans cet échantillon, ont été effectuées pour
les valeurs de v de 1, 2, 8/3 et 3 compte tenu de la mauvaise définition de 1/3.
Pour rappel, 1/3 est le seul facteur de remplissage qui ne respecte pas la condition
Gt = GR.

2. Dans le modéle du condensateur plan.
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Figure 15.4 - Décalage de ten-
sion de grille du centre du pla-
teau de conductance pour le
deuxieme cooldown par rap-
port au premier cooldown. Les
états fractionnaires sont mon-
trés en rouge, et les entiers
en bleus. La ligne en pointillée
rouge représente le décalage
moyen générant une augmen-
tation de la densité électro-
nique Any.

15.2.1 Analyse des différents bruits mesurés

Comme pour le premier refroidissement de ’échantillon, les mesures de transport
de chaleur s’effectuent par mesure de bruit. La premiére étape est de vérifier I’égalité

des bruits mesurés en auto-corrélation et

en cross-corrélation. On rappelle que s’il

n’y a aucun bruit parasite, ces bruits doivent étre égaux, tel que :

SA><A = SB><B = —RG(SAXB)

Le bruit moyen < S > et le bruit mesuré pour v = 8/3 sont tracés en figure
15.5. L’égalité de la moyenne avec les auto-corrélations, permet de vérifier que le
bruit parasite est négligeable. La valeur utilisée par la suite, correspondra & la valeur

moyenne du bruit.

1 deuxieme cooldown a v
8/3.

15.2.2 Détermination de la température électronique

Ensuite, la seconde étape, est d’extraire du bruit la valeur de la température
électronique Ty. Pour cela, on extrait la température & partir du bruit moyen < 5 >
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Figure 15.5 - Auto corrélation
de la ligne A (en orange) et
de la ligne B (en rouge) et
cross-corrélation (en bleue).
Est ajouté en noir, la contri-
bution thermique calculée <
S >, fonction de I,. pour le
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mesuré, et on trace la différence de température AT en fonction du courant injecté
dans I’échantillon Igc.

La figure 15.6 représente cette quantité pour les deux refroidissements. Les courbes
obtenues montrent une dépendance au courant injecté similaire dans les deux cas.
Les valeurs de Ty obtenues sont indiquées dans le tableau suivant, et montrent en
moyenne que le deuxiéme refroidissement est plus chaud que le premier :

v 1 2183 |3
To (£F3mK)CD1T | 11 | 11 | 11.5 |12
Th (£F3mK)CD2 | 20 | 15| 125 | 16

Table 15.1 - Température électronique Ty déterminée pour les deux cool-
downs, a partir de I'ajustement a la théorie obtenu sur la figure 15.6.

Pour le premier ensemble de données, les valeurs de températures sont autour de
To ~ 11 - 12 mK, avec une température du frigo de 8.7 mK, et pour le deuxieme, elles
sont autour de Ty ~ 13 - 16 mK, sauf pour v =1 qui est & 20 mK. La comparaison
avec la théorie, a ici été effectuée pour une valeur de N fixée. On rappelle I’équation :

1 1 Rk
ATo = | —— K2 2 _ 15.1
© Go 2N 4y ~de T 40 —To (1>1

Il est aussi possible d’ajuster cette valeur qui permet de faire varier la pente.

La figure 15.7 présente les deux méthodes pour ce deuxiéme cooldown, comparé
au premier avec la méthode avec N fixé. Pour ce deuxiéme cooldown, I’approximation
des valeurs N et T donne les résultats suivants :

N fixé, Ty inconnue | N, Ty inconnus
N 2 1.86 + 0.09
Ty 11.5 £3mK 18 £3mK

Table 15.2 - Tableau comparant les deux méthodes de détermination de la
température T, et du nombre de canaux pour I'état v = 8/3.

En résumé, ces deux méthodes donnent des résultats proches pour un nombre de
canaux N = 2. Au vu de 'incertitude sur les valeurs de N et Tj, les deux méthodes
aboutissent a un résultat proche.
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Figure 15.6 - Mesure de I'augmentation de la température électronique T¢
dans Ilot metallique en fonction du courant /., pour les facteurs de remplis-
sage v = 1 (bleu), 2 (rouge), 3 (vert), 1/3 (orange) et 8/3 (noir) pour le premier
cooldown en a) et pour le deuxieme en b). Chaque ensemble de données
est décalé verticalement de 10 mK pour la clarté. Les lignes noires corres-
pondent a I'équation 15.1 utilisée pour le modele du transport de chaleur
sans le refroidissement dU au couplage électron-phonon, utilisant la tempé-
rature électronique 7T, comme un parametre d'ajustement.

o Cooldown 1
o  Cooldown 2
N=4, 16 mK

40, —— N=2,11.5mK

T (mK)

< 20

fit N=1.86£0.09, To=18 mK &

Idc (nA)

Figure 15.7 - AT en fonc-
tion du courant I3, pour
v = 8/3 pour le premier
cooldown (bleu) et pour le
deuxiéme cooldown (noir).
Les lignes correspondent
au modéle du transport
de chaleur. En rouge et
orange, la théorie ou la
valeur de N est fixée pour
chacun des deux cool-
downs. En rose, la théorie
avec T, et N sont ajustés
pour le second cooldown.

15.2.3 Analyse du flux de chaleur sortant de Illot métal-

lique.

La figure 15.8 représente le flux de chaleur Jq qui doit suivre la relation :

Jq = 2N%(T3J T2y =

1

=]
4vGy de

Cette relation est représentée par les lignes de couleur bleue pour N=1, rose
pour N=2, vers pour N=3 et lavande pour N=4, pour chacun des refroidissements.

Le second refroidissement est représenté sur la figure 15.8b).
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Figure 15.8 - Flux de chaleur sortant de Ilot en unité de %2 = "2 en fonction

(b)

de la différence des température carrées 1 et T, pour le cooldown 1 en a),
et pour le cooldown 2 en b), pour les facteurs de remplissage v = 1 (bleu),
2 (rouge), 3 (vert), 1/3 (orange) et 8/3 (noair). Les lignes correspondent a la
relation linéaire du flux de chaleur avec le nombre de canaux N, pour les

valeurs suivante : N = 1 (bleu clair), N = 2 (rose), N = 3 (vert)et N = 4
(lavande).
a) b)
Ng =Ny Ny # N,
> - >
> N, f—
- L b - T >

Equilibration
Algébrique

Equilibration
Exponentielle

Figure 15.9 - Procédé d'équilibration du cas v = 8/3.

Il a été vu dans le chapitre 13, que le cas de v = 8/3 a4 deux possibilités pour
son nombre de canaux. Soit N = 4, comme cela a été mesuré lors du premier re-
froidissement, dont les mesures sont visibles sur la figure 15.8a), ou tous les canaux
transportent de la chaleur. Soit, N = 2, tel que le transport de chaleur balistique
s’effectue comme si il y avait uniquement deux canaux. Dans les faits, cela peut
s’expliquer par les procédés d’équilibration présenté en figure 15.9 ot le nombre de
canaux totaux correspond a la valeur : N = |[Ng; — N,| = 2, qui correspond a une
suppression d’un canal via le mode neutre. Une des hypothéses est de considérer qu’il
y a du transport au sein du bulk, car oy # 0, mais si ¢’était le cas, il y aurait plus
de canaux, or c’est l'inverse qui est mesuré.
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15.2.4 Electrostatique des bords et équilibration

Pour comprendre quel est le procédé d’équilibration mis en oeuvre dans I’échan-
tillon, il faut regarder ce qui a pu arriver entre les deux refroidissements. L’hypo-
thése la plus probable est le dépdt d’impuretés chargées lorsqu’il a été exposé a
I’air ambiant. Ces impuretés se sont alors déposées aléatoirement sur la surface de
I’échantillon, et cela a pour conséquence une augmentation du dopage intrinséque des
électrons, comme il a été mesuré sur la figure 15.4. Ainsi, les charges déposées aux
bords de I’échantillon ont pour effet de diminuer le potentiel électrostatique comme
il est représenté par la ligne rouge sur la figure 15.10, avec pour référence la ligne
noire, avant le dépot de ces impuretés.

©Q OO0 © 00 © 0 OO
(4] h-BN
9.................

(4] h-BN
eV

0 X

Figure 15.10 - En haut : Une vue schématique de I'hétérostructure avec les
impuretés chargées (billes rouges) qui sont réparties aléatoirement a la sur-
face de la structure et au niveau des bords pour le deuxieme refroidisse-
ment. En bas : croquis du profil du potentiel électrostatique le long des bords
de I'échantillon en absence de tension de grille. La ligne noire symbolise la
configuration sans particules chargées, dans le cas du premier refroidisse-
ment, et en rouge, la configuration avec particules chargées dans le cas du
deuxieme refroidissement.

Le calcul du potentiel de confinement dans une hétérostructure de graphéne a
été effectuée récemment, ol une équipe a montré une diminution de ce potentiel
avec 'ajout de charge aux bords de I’échantillon avec le dép6t d’une grille proche
des bords|48]. Le confinement étant plus important sur les bords de I’échantillon
avec ces impuretés, le couplage entre les canaux les plus proches va ainsi augmenter.
Ce qui est en accord avec le cas d’équilibration exponentielle (cf figure 15.9. 11 est
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donc nécessaire de prendre en compte les canaux de bords entiers dans le processus
d’équilibration.

15.2.5 Reproductibilité des résultats

Afin de vérifier la reproductibilité des mesures, il a été effectué un troisiéme
refroidissement de 1’échantillon aprés ’avoir laissé pendant plusieurs mois dans une
atmosphére enrichie en azote 3.

Caractérisation du troisieéme refroidissement

La premiére étape a été d’effectuer une caractérisation rapide de I’échantillon, en
commencant par une mesure sans champ magnétique représentée en figure 15.11a).
Sur la figure, les points en rouge correspondent aux données mesurées, et en noir a la
fonction de la résistance en fonction de la tension V; afin d’en déterminer la mobilité.
En pointillée rose est représenté cette méme mesure pour le premier refroidissement,
présentée dans le chapitre 14, et en figure 14.1¢). Ces données montrent que le point
de Dirac s’est décalé d’environ - 46.5 mV, ce qui équivaut a un décalage de - 31
mV par rapport au premier refroidissement, et la mobilité a diminué entre les deux
mesures, ce qui montre I'augmentation du désordre entre ces deux refroidissements.

a) b) c)
4
cooldown 3 B 3k -

=100 000 cm?/Vs 3 B ,r/ ,_z(‘
Venp=-46.5 mV B / ¥ /J

g 10f <t = 2o

5?"{ N.g. 2 i war “E‘

) pEe. s ML
\\ 1= " 1

— Y A
1 L L L 0 | i 1 1 1 | L 1 L L | ol 1
-50 0 50 0 05 1 07 0.75 08

Vg (mV) Vg (V) Ve (V)

Figure 15.11 - a) Mesure de Ry, du c6té transmis de I'échantillon en fonc-
tion de la tension V; a B =0T et T = 12 mK. Les points rouges corres-
pondent aux données. La ligne noire correspond a la courbe théorique

R=R,. 2 afin de déterminer la mobilité n. Le trait en poin-
( t e,u\/n(z)Jrg(Vdep)Q) H P

tillé rose, correspond aux données du premier refroidissement. b) Conduc-
tance avec la tension de grille V, mesuréea B=7Tet T =12 mK pour le
troisieme refroidissement. En rouge et orange les conductances deux points
respectivement du coté transmis et réfléchi. En gris, la valeur de o,,. En la-
vande et bleu les conductances transmises et réfléchies respectivement. c)
Zoom entre v = 2 et v = 3. La position du plateau v = 8/3 est indiquée dans
les régions hachurée en jaune pour le premier refroidissement et en orange
pour le deuxieme.

3. L'échantillon était stocké dans une "dry box", c'est-a-dire, une boite de stockage dans
laquelle 'atmosphere est saturée d'azote, et dont 'humidité est contrdlée.
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En figure 15.11b, est représenté la conductance de I’échantillon en fonction de la
tension de grille V; appliquée a I’échantillon. Sur cette méme figure en c), est montré
le zoom entre v = 2 et ¥ = 3. On peut y voir le plateau v = 8/3 semblable au
deuxiéme refroidissement. Néanmoins, une asymétrie des cotés transmis et réfléchi
de I’échantillon apparait, ou le plateau coté réfléchi est plus large que celui du coté
transmis, contrairement au cas du deuxiéme refroidissement. Le décalage mesuré des
plateaux est d’environ - 26 mV, ce qui est comparable aux - 31 mV du point de Dirac.

A présent, les mesures de transport de chaleur vont étre effectuées pour les méme
états que le deuxiéme refroidissement, c’est a dire v = 1,2,8/3 et 3.

Transport de chaleur

TRE - g =2

AS (102 A2/Hz)
AS (102 A2/Hz)
o

AS (102° A2/Hz)
o

AS (102° A2/Hz)
(en]

-2

0
lse (NA)

0
lac (NA)

Figure 15.12 - Auto (en rouge et orange), et cross-corrélation (en bleu) en
fonction de I4. pour le troisieme refroidissement pour » = 1 en haut a
gauche, v = 2 en haut a droite, v = 8/3 en bas a gauche et v = 3 en bas
a droite.

Les mesures de bruit dans le but de mesurer le transport de chaleur ont été
effectuées dans les quatre états v = 1,2,8/3 et 3. La figure 15.12 représente les auto
et cross-corrélation du bruit pour les différents facteurs de remplissage. Pour v = 2
et v = 3, les auto-corrélations sont égales entre elles. Par contre, elles ne sont pas
égales dans les deux autres cas. Cette inégalité des auto-corrélations montre que la
moyenne < S > du bruit, contient un bruit additionnel généré par le contact, qui ne
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peut pas étre soustrait de maniére fiable. De plus, ces états correspondent a des états
ol les conductances transmises et réfléchies ne sont pas égales sur tout le plateau,
comme il a été montré sur la figure 15.11b) et c). Ainsi 'analyse du flux de chaleur
est effectué pour les facteurs de remplissage v = 2 et v = 3 seulement en figure 15.13.

Sur la figure 15.13 est représenté le flux de chaleur Jq en fonction de la différence
des température au carré T, % — TOQ. Ainsi, les deux états v = 2 et ¥ = 3 montre une
cohérence totale de ces états en ayant chacun N = v. Les températures Ty associées
a ces mesures sont de 27 mK et 24 mK pour v = 2 et v = 3 respectivement.

10

éb Figure 15.13 - Flux de cha-
&; o vy=2 leur Jq en unite de % =
P ° v=3 y@eo o ”22123 pour le troisieme refroi-
o, 0 . , ;
A §o° dissement. Les données expé-

— 5 B a & O% .
o Q,GS g & rimentales correspondent aux
0 ofo points rouges (v = 2) et verts
S/ §° (v = 3). Les lignes rose et vert
S ﬁ%@ clair (respectivement N = 2 et
ok N = 3) correspondent aux pré-
I . ! dictions théoriques du flux de
0 1 chaleur Jg dont la pente cor-

T2-To? (10° K?) respond a 2N.
Conclusion

Le premier refroidissement de 1’échantillon a permis de mesurer 1'état v = 8/3
non-équilibré, c’est a dire, I’état ot chaque canal transporte de la chaleur. Pour
ce deuxiéme refroidissement ou le coté d’injection a été modifié, les mesures ont
montré une augmentation du désordre (dopage intrinséque, largeur des plateaux de
conductance). Cette augmentation du désordre de I’échantillon a eu pour conséquence
une augmentation du couplage des différents canaux, ce qui a permis la mesure de
I'équilibration dans 1’état v = 8/3. Ces mesures ont donné lieu & une publication, et
il s’agit de la référence [49].
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CONCLUSION

Cette thése a été axée sur le transport quantique de chaleur dans le graphéne en
régime d’effet Hall quantique et a abouti sur la mesure de ce transport en régime
d’effet Hall quantique fractionnaire, et & la mise en évidence des modes neutres. Elle
s’est déroulée en trois étapes distinctes. La premiére fut de fabriquer des échantillons
de haute qualité, puis le réfrigérateur a été installé et il a fallu le cabler intégralement.
La derniére étape a été de mesurer et analyser les différents échantillons. Les deux
premiéres étapes ont duré un an et demi & elles deux, et la derniére étape a duré le
reste du temps de thése. Ce manuscrit a regroupé ’essentiel de ce qui a été fait, et
a été divisé en cinq parties.

Dans la premiére partie, les différentes notions ont été introduites une a une,
en commencant par le graphéne dans le chapitre 2, et ses particularités, comme la
présence des vallées dans son diagramme de dispersion. Puis, dans le chapitre 3, les
outils utiles a la compréhension des différents mécanismes nécessaires au transport
en régime d’effet Hall quantique ont été donnés. L’effet Hall quantique peut-étre ré-
sumé par la quantification du transport de charge, et la présence de canaux de bords
balistiques et chiraux. La quantification de la résistance découle des niveaux de Lan-
dau définis sous champ magnétique, ol le facteur de remplissage v correspond aux
nombres de niveaux de Landau remplis sous le niveau de Fermi. Ainsi, le nombre de
canaux de bords est égal a v dans le cas de 'effet Hall quantique entier. Ces éléments
ont tous été expliqués, ainsi que 'importance du désordre et des symétries de spin
dans le cas de gaz 2D. Aussi, les canaux de bords de I'effet Hall quantique, peuvent &
la fois transporter de la charge, et de la chaleur lorsque les canaux connectent deux
réservoirs aux températures 17 et To. Ensuite dans le chapitre 4, I'effet Hall quantique
a été appliqué au graphéne. Les niveaux de Landau du graphéne ont été définis, ainsi
que les notions de symétries de spin et de vallées, qui imposent une dégénérescence
totale des niveaux de Landau égale & 4. Cela va jouer sur leur apparition, en effet, les
premiers facteurs de remplissage a apparaitre seront v = 2,4,6,10,... Et pour lever
ces dégénérescences et observer les autres facteurs de remplissage, il faut jouer sur la
valeur de la densité électronique. Cela dépend de I’échantillon, car ces symétries sont
dépendantes des interactions coulombiennes. Dans le chapitre 5, qui est le dernier de
cette premiére partie, 'effet Hall quantique fractionnaire a été introduit, et en parti-
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culier la notion de fermions composites. Cet effet dépend fortement des interactions
et le rend sensible au désordre au sein de I’échantillon. Les canaux de bords de leffet
Hall quantique fractionnaire sont définis comme étant un nombre entier différent du
facteur de remplissage, qui lui est une fraction p/q, ot p et q sont des entiers, et
q est impair. La particularité de l'effet Hall fractionnaire est la présence de modes
neutres, qui correspondent a des canaux contre-propageants pouvant transporter un
flux de chaleur, mais pas de charge, ce qui rend leur conductance nulle.

La seconde partie du manuscrit était consacrée a la quantification du flux de
chaleur dans le graphéne. Le chapitre 6 a présenté le modéle de transport de chaleur
dans un canal balistique. Tel que chaque canal de bord va transporter un quantum de
charge et un flux de chaleur. Ainsi, comme pour le transport de charge, le transport de
chaleur est quantifié. En écrivant I’équation de conservation du flux de chaleur dans
les conditions de ’expérience, il est possible de relier le nombre de canaux de bords au
flux de chaleur incident. La réalisation de ces mesures est développée dans le chapitre
7. Pour effectuer ces mesures, le principe est le suivant : on chauffe I’échantillon en
injectant un courant Ig., et on mesure le bruit thermique. Le principe de mesure de
bruit a été présenté dans le chapitre 8. Ainsi, en mesurant le bruit thermique, il est
possible de remonter & la température de 1’échantillon. Pour cela, il est nécessaire
de procéder & une calibration des lignes de bruits, & partir d’'une prise de données
comme étant une fonction de la température. De cette maniére, on peut déterminer
les différents parameétres de la chaine d’amplification des lignes de bruit. Le descriptif
de ces lignes et leur développement sont donnés dans le prochain chapitre.

En effet, la partie qui suit a été consacrée au dispositif expérimental pour la réa-
lisation de ’expérience, en commencant, par le chapitre 9, qui présente le cadblage du
réfrigérateur, d’une part pour les lignes DC, consacrées aux mesures de conductance,
et d’une autre part, pour les lignes de mesures MHz consacrées au bruit. Ensuite,
dans le chapitre 10, est présenté la méthode de fabrication de I’échantillon, qui s’est
déroulée en deux temps. Tout d’abord, 'idée a été de se consacrer & un échantillon
entiérement en graphéne. Néanmoins, cet échantillon n’a pas eu le comportement
espéré, et cette méthode a été abandonnée, au profit d’un échantillon standard pour
ce type de mesure, composé d’un ilot métallique.

L’avant derniére partie, a présenté les résultats obtenus sur un échantillon fa-
briqué durant la thése, qui a été caractérisé dans le chapitre 11. Cela a permis de
déterminer les différents états Hall quantique dans lesquels on a souhaité mesurer le
transport de chaleur. Les mesures en effet Hall entier, sont ainsi présentées dans le
chapitre 12. Ces mesures ont permis de vérifier la quantification du transport de cha-
leur au sein du graphéne, dans nos échantillons. Durant ces mesures, on s’est apergu
que la température électronique était un peu élevée. Ainsi, des modifications au sein
du réfrigérateur qui ont été détaillées dans le chapitre correspondant au cablage, ont
été effectuées. L’échantillon qui a été mesuré ensuite a montré une diminution de la
température électronique a des valeurs proches de celles du réfrigérateur.

C’est ainsi que la derniére partie de ce manuscrit a été consacrée a la mesure
de I’équilibration du transport de chaleur dans 'effet Hall quantique fractionnaire.
Dans le chapitre 13, le transport de chaleur dans 'effet Hall fractionnaire a été
expliqué. En effet, la présence des modes neutres augmente I'influence des interactions
inter-canaux. Ainsi, on peut dissocier deux cas de figure. Le premier, ou chaque
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canal transporte un flux de chaleur, on appelle ce cas, le cas "non-équilibré". Et le
second, ou le mode neutre, en interagissant avec les autres canaux, va supprimer
I’équivalent d’un canal, et est appelé le cas "équilibré". Dans le chapitre 14, c’est le
cas "non-équilibré" qui a été mesuré dans ’'état v = 8/3. Dans un premier temps,
I’échantillon a été caractérisé, et dans un second temps les mesures de transport de
chaleur ont été faites dans cet état particulier. Enfin, le dernier chapitre de la thése,
qui est le chapitre 15, a montré ’équilibration des canaux de bords au sein de ce
méme état v = 8/3. Ces deux mesures ont été effectuées dans le méme échantillon,
mais celui-ci a été remis & température ambiante dans ’objectif de modifier la ligne
d’injection de courant. Ainsi, ’échantillon a durant ce processus, gagné en impuretés
chargées, ce qui a augmenté le dopage intrinséque de 1’échantillon et ainsi, augmenté
son désordre. De cette maniére, le couplage entre les canaux est plus fort, ce qui
permet de voir cet état d’équilibration. Cet hypothése a été vérifiée, en analysant un
troisiéme refroidissement de 1’échantillon, aprés avoir passé plusieurs mois au sein
d’une atmosphére enrichie en azote.

Pour conclure ce travail, nous avons mis en évidence la quantification du flux de
chaleur dans 'effet Hall quantique entier dans le graphéne, ainsi que 1’équilibration
du flux de chaleur en état d’effet Hall fractionnaire.
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ANNEXE A

FABRICATION DES SLIDES DE PPC
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PPC slide fabrication (In cleanroom)

Aim: Clean PPC dome with smooth morphology, preferably no wrinkle no particle.

It is better to make, ~10 or more of PPC slides at a time. Because it is more time efficient than just
fabricating few at a time.

What do you need? *

A: Clear scotch tape?

B: A tool for cutting PDMS ?

C: plastic Tweezer (preferably rounder tip)
D: knife

E: GEL-Pak for PDMS*

F: Slide glass ®

G: measure cutting board

4) Cover this PDMS with the clear scotch tape. The part will make a contact with PDMS should be clean
s0 cut the suitable length of the tape. Fix both ends of the tape to the board. Gently rub with your finger to
make contact between the tape and slide glass. From outside to inside, be careful, the center part should

not be touched. Leave the one corner untouched, so the air inside the dome shape of tape could escape

(picture below right).

The modified recipe, ‘direct coating’ [~ 2.5 hr for 10 PPC slides]

1) Check its cleanness of slide glass surface. If not then remove the dirt by the wiper or use IPA if
necessary. You need only one clean side (where you will put PDMS block).

2) Use a cutting tool (B) cut the PDMS from gel-pak. Gently press down the tool and rotating few times.
And slowly lift the tool off. Cut PDMS chunk will still stay inside of the tool. Don’t push the button on the
handle while cutting. It is for releasing process.

3) Now release cut PDMS cylinder onto a slide glass. Slowly push the button. When PDMS chunk is
barely getting out of the tool tip, make contact between one side edge of PDMS chunk with glass surface
and then slowly releasing PDMS and moving the tool accordingly. You can make PDMS chunk upside
down, which means the original top surface of PDMS now makes contact with slide glass. This needs
some practice. Idea is bottom side of cut PDMS is cleaner than top side.

Like the picture below, you want to put the block roughly 1cm from each edge. You can use a tweezer to
move the PDMS but you don’t have to be extremely precise with the location of PDMS block. Just don’t
touch the top part of PDMS, it has to be clean.

5) With tweezer, keep narrow down the uncontacted area of the tape. Eventually closed the area and make

acircular dome shape.

6) Cut the excessive tape by knife, following the edge of the glass. Store them in the slide glass box.



7) Using Prep 1. Do the oxygen plasma treatment for 3min, O, 2 bar, ~150 mtorr (before plasma), Power
level max. Tape dome should be facing up. I do this process to promote better adhesion of soon to be spin-
coated PPC to the tape surface

8) Put the slide glass on the vacuum chuck for 1cm samples.

Blow the surface of tape with N2 gun to remove any unwanted particle on top.

2) Get a new bottle from the shelf, which you can find on the left of the door to the yellow room. Blue cap
and thick brown color glass bottle. A new one should be pre-sealed with white plastic lid. You remove this

white plastic when you actually use it. You don’t have to clean inside of the bottle.

Figure 2 A shelf where you can find new clean bottles.

3) Take Anisole bottle from the shelf of solvent1.

Put the glass like below image. This is important because an unbalanced position of slide glass could
make it wobble while spinning and it could lead to injury to users. So for safety lowered position of a
hood door while spinning would be a good idea (to protect your face). Turn the vacuum on to fixed the
slide glass. Vacuum indicator should be ~ 500-800.

p

/i

9) Apply few droplets of PPC solution to ensure it covers at least whole dome area.
10) Spin it with 2200 RPM 1min. Bake it on hot plate 90C for 1min. Store in the container and keep the
container inside of the dry box. (usually recipe is saved under the name of ‘ppc’)

——> Tape

—>PPC

D> [ =>
\/ ———>PDMS

——> Glass slide

Figure 1 figure imported from ‘Quantum point contact in high mobility graphene’ by Katrin ZIMMERMANN dissertation,
Université Grenoble Alpes, 2016.

11) Store in the container and keep the container inside of the dry box.

How to prepare PPC solution.

1) Take PPC, Poly(propylene carbonate)® from the small refrigerator. Now you can find small brown glass
bottle with red plastic cap in the upper fridge. Take this bottle few hours before opening it. So it can warm
up to room temperature. This is for avoiding water condensation inside of PPC bottle. (Left: PPC bottle,

right: refrigerators and a nametag printing machine on top.)

6

i) 6.01452.1000

e .
_Anisole
for synthesis
Anisol -
Anisolo

I

Fi
L)

4) Using microscale’, mass cylinder or pipet, measure the exact ratio of PPC and Anisole. Use cleang
dishes and clean tweezer or other tools. Avoid any contamination.

Mix 3 g of (solid) PPC in 20 mL of Anisole -> to the bottle
. h

Figure 3 left microscale, right heater/stirrer



5) Take hotplate/stirrer® and install it inside the hood. Clean the magnetic Teflon coated magnetic stirring
tool (where? Consult with Francois), put it in the bottle. Heat for 24 hours at 50 °C (close the lid) with
stirring. Put it in the hood with your name, date and the name of chemical.

6) When the PPC solution is ready, then take another brand new bottle. Using filter and syringe, filter the
liquid. And label the date and name. You can find filter and syringe inside yellow room. Try the first
drawer from the top.

Put the name tag, as like ‘PPC filtered 2018 Mar 28’. And we store this bottle in the cabinet in the yellow
room with other PMMA bottles.

Picture size was reduced.

My phone camera pictures: Paint program (window) / click Image / click Redimensionner / change shorter
axis 3024 -> 1000 pixels /save with different name/ quality 20/ then it will reduced to ~70kb from ~3Mb

9

600

3 TED PELLA, inc product number 15076, Harris Uni-Core Hole 2.0 mm

“ Gel-Pak inc. AD-22T-00-X4, 2" x 2" x 0.25" Transparent Gel-Box Gel with Retention Level Parameter
X4

5 Conventional Soda lime slide glass, 75 x 25 mm (lateral dimension is important for transfer station),
1mm thick

©2018 Apr, we are using Sigma Aldrich, product # 389021, 25g, recommended storage temp 2-8 C

7 PB303 delta range. METTLER TOLEDO inc.

# MR 3003 control. Heidolph inc.

11

Pictures from OM in nanofabrication room: Paint program (window) / click Image / click Redimensionner
/ change shorter axis 1922 -> 600 pixels /save with different name/ quality 60/ then it will reduced to
~40kb from ~2Mb

 Where we store these items. Drawer names as “GNE GRAPHENE”

2 We were using 3M Scotch Crystal tape (left), model 600, 19 mm x 33 m.
Other suggestion (right): UHU rollafix, transparent. Recommended by Rebeca Ribeiro-Palau. Less
adhesive residue.



ANNEXE B

PROCEDE D’EMPILEMENT DE
’HETEROSTRUCTURE

Procédure pour la fabrication de I’hétérostructure :

1. Prendre une lame avec du PPC inutilisée et la recuire 30 secondes a 90°C' ! ;
2. Choisir le morceau qui doit étre récupéré;
3. Placer la puce contenant le morceau a récupérer sur le porte échantillon ;
4. Trouver ou est la bulle de PPC pour une lame neuve;
(a) Superposer a l'oeil le PPC sur une zone vierge (sans morceaux) ;
(b) Rapprocher progressivement les deux éléments jusqu’a les mettre en contact ;
(¢) Reculer suffisamment pour pouvoir se déplacer sans danger ;

5. Se placer au dessus du morceau en étant & bonne distance du centre de la
bulle (préalablement trouvée) ;

6. Rapprocher le porte échantillon et le PPC jusqu’au contact ;

7. Monter progressivement la température de 37°C' jusqu’au maximum 40°C
(au dela, il peut avoir détérioration du PPC), le but étant que le morceau
soit intégralement en contact avec le PPC;

8. Si besoin, on monte un peu le porte échantillon ;
9. On redescend a 37°C';
10. On sépare progressivement le porte échantillon et le PPC;

11. Si le morceau ne semble pas attraper, on remonte un peu, en montant la
température jusqu’au maximum, et/ou en plaquant brusquement (en fonction
du cas, aprés cette opération, on refroidit et/ou recule) ;

12. On recule jusqu’au décollement et on sépare suffisamment les deux éléments ;
13. On recuit notre lame 30 secondes & 90°C';

14. S’il y a un autre morceau a attraper on retire la puce du porte échantillon et
on place la nouvelle avec le morceau souhaité a la place;

1. Recuire le PPC permet de le rendre plus souple et moins sujet aux déformations.

153



ANNEXE B. PROCEDE D’EMPILEMENT DE L'HETEROSTRUCTURE

15. On superpose le PPC (sur lequel on a commencé notre hétérostructure), et
notre morceau avec un bon alignement ;

16. On effectue les étapes a partir de 6 jusqu’au dernier morceau pour le dépot ;
17. On dépose I'hétérostructure sur un SiOy marqué avec des croix d’aligne-
ments 2 ;
(a) On démarre 'opération a 60°C';
(b) On rapproche jusqu’au contact du SiOy et du PPC;

(¢) Au contact, on monte la température jusqu'a 80°C' en reculant de sorte
a ne pas décoller le PPC, mais en gardant le PPC du c6té intérieur de la
zone de contact ;

(d) On monte la température jusqu'a 130°C' avec un pas trés faible de tem-
pérature pour que la zone de contact passe I’hétérostructure ;

(e) On décolle le PPC et le SiO2 en prenant soin de surveiller si 1'hétéro-
structure s’est déposée ;

18. On recuit le tout trois heures a 400°C' sous vide afin de faire fondre le PPC
(et le faire s’évaporer).

2. Les croix d'alignements serviront pour la lithographie e-beam, pour aligner I'hétéro-
structure et le dessin de gravure, et pour la métallisation.
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ANNEXE C

PROCEDE DE CREATION DES CONTACTS
METALLIQUES DE HETEROSTRUCTURE

1. Enduction de résine
(a) Gravure au plasma Os 10 secondes
(b) Premiére couche de PMMA A6
(c) Recuit a 180°C' pendant 6 minutes
(d) Deuxiéme couche de PMMA A2
(e) Recuit a 180°C' pendant 2 minutes
2. Lithographie e-beam !

3. Développement dans du MIBK (méthylisobutylcétone) pendant 45 secondes,
puis dans de I'TPA (IsoPropanol) pendant 30 secondes.

4. Gravure du hBN dans un plasma CH F3/05 pendant 1 minute (dans le but
de graver le hBN et mettre a nu le graphéne).

5. Déposition du métal a I’aide d’un évaporateur, ici on dépose 10 nm de Chrome
et 80 nm d’Or.

6. Passage dans lacétone pour retirer la résine (et les métaux déposés sur la
résine).

1. La lithographie E-BEAM s'effectue dans un Microscope Electronique & Balayage, le
principe est d'exposer la résine appliquée (ici PMMA A6/A2) sur la zone ou on souhaite en-
suite graver/déposer.
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ANNEXE D

ANALYSES DE DONNEES DE ’ILOT EN
GR APHENE.

Le fan diagram de I’échantillon est montré en figure D.1. Sur cette figure est
présentée 'apparition des plateaux de résistance avec le champ magnétique et la
tension de grille en graphite. C’est la valeur de I’équivalent Ry qui est tracée. Il est
mis en évidence dans les encadrés blancs, les bandes issues de la grille de silicium
et du centre de 'flot qui réagit avec le champ magnétique. En effet, étant constitué
de grapheéne fortement dopé, celui-ci est aussi en effet Hall quantique avec le champ
magnétique. De plus, v = 4 apparait a partir de 8 T. Cet échantillon n’est pas le
plus propre qui a été fabriqué. Néanmoins, des mesures de bruit thermique ont été
lancées pour les facteurs de remplissage v = 2, 4 et 6.

500
400
2
> 300 =
o =3
= 200 O
>0
32
100
0

Figure D.1 - Fan diagram de I'échantillon avec lllot en graphéne. Les enca-
drés blancs correspondent aux zones ou l'interaction avec la grille de silicium
est visible.
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ANNEXE E

AT¢ = F(Ipc), AJUSTEMENT DE Ty ET N.

Ces données correspondent aux mesures du chapitre 15.

La figure E.1 représente les valeurs de AT en fonction du courant injecté g
pour les deux refroidissements, chronologiquement de gauche a droite. Les traits noirs
plein et gris pointillés représentent la valeur théorique qui est égale & :

ATe = Ci)ivffi{]gc +12 - Ty

dans le cas o1 Ty et N sont des paramétres d’ajustement et T est un paramétre
d’ajustement et N une valeur fixée égale a la théorie pour chacun des cas (v entier
N = v, v fractionnaire dépend de v). Les valeurs obtenues pour Tj et N en parameétres
d’ajustement sont donnés dans les tableaux E.1 et E.2. Les valeurs de N déterminées
pour v < 1 sont toujours surestimées, alors que les autres valeurs sont assez proches
de la valeur théorique attendue. De plus, les courbes obtenues entre les deux méthodes
de détermination de N et de la température électronique sont égales sur les tracés

pour chacun des facteurs de remplissage.

100} ° v=1 fits: 100} ° v=1 fits:
o y=2 ,_To&N o y=2 _To&N
° v=3

AT, (mK)

/dc (nA) Idc (nA)

Figure E.1 - Tracé de AT en fonction de I, des points expérimentaux com-
parés a la théorie, dans le cas ou les parameétres d'ajustement sont 7 et N
en traits pleins noirs, et seulement Tj, en pointillés gris pour le premier re-
froidissement a gauche, et le deuxieme a droite.
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ANNEXE E. AT = F(Ipc), AJUSTEMENT DE T; ET N.

v 1 2 3 1/3 | 8/3
0| 74 | 8.7 | 10.2|13.5| 141
N|135(232|313| 1.5 | 3.52

Table E.1 - Tableau des parametres d'ajustement T et N pour le premier
refroidissement

v | 1 2 3 |8/3
T | 7.0 13 | 13 | 18
N|[19]24|27|19

Table E.2 - Tableau des parameétres d'ajustement 7; et N pour le second
refroidissement

160



ANNEXE F

CONDUCTANCE DE ECHANTILLON AVEC LE
COURANT INJECTE

Ces données correspondent aux mesures du chapitre 15.

La figure F.1 représente les valeurs transmise et réfléchie pour chacun des fac-
teurs de remplissage pendant les deux refroidissements en fonction du courant Ij.
Les valeurs obtenues sont constantes proches de zéro, mais s’éloignent de la valeur
attendue d’environ 10% pour I4. > +1 nA pour v = 8/3. Ces quantités permettent
de s’assurer de la stabilité des plateaux de conductance avant le courant injecté.

2 Vv 2 V
Cooldown 1 Cooldown 2
. F 2ooooonoooonosa 3
< < em——vre | 8/3
o, o,
('D_ 11 evewessmermmmmmn | 2 (‘5 1 = 2
o *Gro Gr o *Gro Gr
O i -~ ommeemd 41 O L =41
—— +41/3
0 ] ] 1 ] ] 0 ] ] ] | ]
2 1 0 1 2 2 -1 0 1 2
I (nA) [ (nA)

Figure F.1 - Conductances de I'échantillon en fonction du courant injecté I,..
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ANNEXE G

REFROIDISSEMENT DES PHONONS

Ces données correspondent aux mesures du chapitre 15.

Sur la figure G.1, est représenté AT en fonction du courant injecté Iy, afin de
mettre en évidence I'impact du couplage électron-phonon. Le cas prenant en compte
ce couplage est représenté par le trait bleu. Celui-ci montre qu’au dela de Ig. = 1
nA, c’est ce couplage que 'on mesure. Le terme de couplage électron-phonon ajouté
au flux de chaleur Jg est Jé_p h = EQ(Tg — Tés avec X qui dépend du matériau et
Q le volume de I'ilot métallique, et § = 5. Ce couplage peut étre négligé pour des
faibles courants, car la surface de I'flot est suffisamment faible.

60

cooldown 1

< 40t | V=2

£ \, ~——— hoe-phy
(&) —_— e-ph ':‘,;‘
~ i

lsc (NA)

Figure G.1 - AT en fonction du courant I4. pour v = 2. Les points rouges
correspondent aux données expérimentales du premier refroidissement. La
ligne noire en pointillée correspond au transport de chaleur pour N fixé égal
a2,etTy=11mK. Laligne pleine bleue correspond au modéle de transport
de chaleur prenant en compte le couplage électron-phonon pour 7Ty = 11
mK.
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