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VITRAGE DE CONTROLE THERMIQUE MUNI D'UN FILM POLYMERE PROTECTEUR.

@ L'invention a pour objet un vitrage comprenant au
moins un substrat muni d'un empilement de couches
minces réfléchissant le rayonnement infrarouge, dans le-
quel ledit empilement est recouvert d'un film polymeére pro-
tecteur en PVDC (PolyVinyliDéne Chloré) ou en un
copolymére a base de PVDC, I'épaisseur du film polymere
étant inférieure a 10 micrometres.
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VITRAGE DE CONTROLE THERMIQUE
MUNI D’UN FILM POLYMERE PROTECTEUR

L'invention concerne les vitrages comprenant un empilement de
couches minces agissant sur le rayonnement infrarouge IR, du type
solaire (proche IR) ou thermique (IR lointain).

Un vitrage selon linvention est plus particuliérement adapté pour
équiper des batiments, méme s’il n’y est pas limité et que notamment on
puisse également l'utiliser dans le domaine automobile, comme vitre
latérale, toit ouvrant ou encore lunette arriére. Il est également apte a étre
utilisé comme vitrine ou porte de réfrigérateur a fonction antibuée
(anticondensation), notamment pour équiper les présentoirs des produits
congelés en supermarchés.

De fagon connue, en sélectionnant la nature chimique, les
épaisseurs et la succession des couches minces constituant 'empilement,
on peut agir de facon significative sur la quantité d'énergie du
rayonnement solaire entrant ou sortant d’'un local ou d’un habitacle. En
particulier, un tel vitrage permet d'éviter a l'intérieur de ceux-ci un
échauffement excessif en été et éontribue ainsi a limiter la consommation
d'énergie nécessaire a leur climatisation. Selon un autre aspect de
Iinvention, celle-ci se rapporte également & des vitrages d’isolation
thermique, souvent appelés vitrages low-e ou basse émissivité dans le
domaine, plus particulierement destinés a lisolation thermique des
batiments ou véhicules. La fonction low-e peut également
avantageusement €tre utilisée dans les parties vitrées les appareils
réfrigérés du type vitrine ou porte de réfrigérateur a fonction antibuée.

Ces vitrages a couches sont soumis a un certain nombre de
contraintes : en ce qui concerne les vitrages, les couches employées
doivent étre, en premier lieu, suffisamment filtrantes vis-a-vis du
rayonnement solaire, c'est-a-dire qu’elles doivent permettre lisolation
thermique en laissant toutefois passer au moins une partie de la lumiére,

telle que mesurée par la transmission lumineuse T.. En outre, ces
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performances thermiques doivent préserver l'aspect optique, l'esthétisme
du vitrage : il est ainsi souhaitable de pouvoir moduler le niveau de
transmission lumineuse du substrat, tout en gardant une couleur jugée
esthétique et de préférence sensiblement neutre, tout particuliérement en
réflexion extérieure et/ou intérieure.

Selon un autre aspect essentiel, ces couches doivent aussi étre
suffisamment durables, et cela d'autant plus si, dans le vitrage une fois
monté¢, elles sont positionnées sur 'une des faces externes (extérieures) du
vitrage (par opposition aux faces intérieurs ou internes, tournées vers la
lame de gaz intercalaire d'un double vitrage par exemple ou encore vers le

feuillet thermoplastique d’un vitrage feuilleté).

On connait aujourd’hui de trés nombreux empilements dits de
« contrdle thermique », c'est-a-dire permettant de réguler le flux de chaleur
entrant ou sortant des surfaces vitrées équipant le batiment ou de
I’habitacle.

Ils sont regroupés sous la désignation de vitrage d’isolation
thermique. Ils sont commercialisés et utilisés essentiellement selon deux
catégories :

- soit pour assurer essentiellement une protection de I’habitation du
rayonnement solaire et en éviter une surchauffe, de tels vitrages
étant qualifiés dans le métier de vitrages antisolaires, |

-soit pour assurer essentiellement une isolation thermique de
Vhabitation et éviter les déperditions de chaleur, ces vitrages étant
alors qualifiés de vitrages isolants.

Par antisolaire, on entend ainsi au sens de la présente invention la
faculté du vitrage de limiter le flux énergétique, en particulier le
rayonnement Infrarouge solaire (IRS) le traversant depuis 'extérieur vers
lintérieur de I’habitation ou de ’habitacle.

Par isolant thermique, on entend ainsi un vitrage muni d’au moins
une couche fonctionnelle lui conférant une déperdition énergétique
diminuée, ladite couche présentant des propriétés de réflexion du
rayonnement IR thermique (aussi appelé infrarouge moyen) compris entre

3 et 50 micromeétres.
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Dans certains pays, les normes impliquent que les vitrages
présentent des propriétés a la fois antisolaire et d’isolation thermique.

De facon bien connue, par exemple décrite dans la publication de
référence « Les techniques de lingénieur, Vitrage a isolation thermique
renforcée, C3635 (2004)», une telle propriété de réflexion est directement
fonction de l’émissivité de la face du vitrage munie de l'empilement
comprenant la ou les couches fonctionnelles.

D’une maniére générale, toutes les caractéristiques lumineuses et
thermiques présentées dans la présente description sont obtenues selon
les principes et méthodes décrits dans les normes internationales 1SO
9050 (2003) et ISO 10292 (1994) ou encore NF EN 12898 : 2001, se
rapportant a la détermination des caractéristiques lumineuses et
énergétiques des vitrages utilisés dans le verre pour la construction.

Associés au substrat verrier, ces revétements doivent également de
préférence étre esthétiquement plaisants, c'est-a-dire que le vitrage muni
de son empilement doit présenter une colorimétrie, en transmission
comme en réflexion suffisamment neutre pour ne pas incommoder les
utilisateurs, ou alternativement une teinte légérement bleue ou
verte, notamment dans le domaine du batiment. Par couleur neutre ou
teinte bleue-verte, on entend au sens de la présente invention, dans le
systéme de colorimétrie CIE LAB (L*, a*, b*), une valeur absolue a*
inférieure ou égale a 10 et une valeur b* de préférence négative.

Les empilements les plus performants commercialisés a l’heure
actuelle pour résoudre les problémes précédents incorporent une couche
fonctionnelle (c'est-a-dire responsable des propriétés de réflexion du
rayonnement IR) métallique en métal précieux du type or ou argent ou
encore en cuivre (ou en un alliage entre ces métaux), en particulier en
argent, fonctionnant essentiellement sur le mode de la réflexion dune
majeure partie du rayonnement IR (infrarouge) incident. Ces empilements

peuvent utilisés avantageusement en tant que vitrages du type bas

- émissifs (ou low-e en anglais) pour lisolation thermique des batiments

mais peuvent également, de fagon plus limités, étre utilisés eemme vitrage

de contrdle solaire.
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Ces couches sont cependant trés sensibles 4 ’'humidité et sont donc
exclusivement utilisées dans des doubles vitrages, en face 2 ou 3 de celui-
ci, pour €tre protégées de I’humidité. Il est admis aujourd’hui qu’il n’est
pas possible de déposer de telles couches sur des vitrages simples (aussi
appelés monolithiques) ou encore sur la face la plus extérieure d’un
vitrage multiple (appelée face 1 par convention) ou encore sur la face
intérieure d’'un vitrage multiple (appelée face 4 par convention pour un
double vitrage) car celles-ci se dégradent trés rapidement et s’oxyde sous
l'action de ’'humidité extérieure ou méme présente en intérieur. De telles
couches ne sont donc pas durables en face externe. Méme si elle n’est pas
limitée a de telles couches, l'un des objets principaux de la présente
invention est de proposer des vitrages munis d’empilements de couches
agissant sur la quantité de chaleur traversant le vitrage et dont au moins
l'une est en cuivre ou en métal précieux Ag ou Au), plus particuliérement
en argent.

Dans le but de permettre le dép6t d’un empilement comprenant au
moins une couche en argent sur une face extérieure (interne ou externe) il
a dé€ja éte proposé dans la littérature de le protéger par un film en matiére
plastique polymére, qui recouvre ledit empilement aprés son dépot. On
peut citer par exemple les demandes suivantes :

La demande WO 2013089185 décrit une configuration selon laquelle on
utilise un  polymeére du type polyacrylonitrile (PAN) ou
polymethacrylonitrile (PMAN), déposé sur un empilement réfléchissant les
IR, lui-méme étant disposé sur un substrat. 1l est indiqué que le polymére
permet de protéger 'empilement en augmentant sa résistance a ’abrasion
et sa résistance mécanique, notamment lorsqu’il est soumis a des -
contraintes nées de variations thermiques extérieures.

La demande de brevet EP2685294 décrit alternativement l'utilisation dun
film plastique protecteur en polycyclooléfine dans le but de rendre un
empilement externe réfléchissant les IR résistant mécaniquement.

La demande de brevet Francaise FR2414114 décrit lutilisation
comme couche protectrice l'utilisation d'un polymére polyéthyléne (PE),

polypropyléne (PP) ou polyacrylonitrile (PAN).
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Le choix du matériau polymére protecteur, selon ces documents de
'art, est guidé par la qualité de la protection mécanique et la résistance a
la corrosion qu’il confére a 'empilement.

Selon la présente invention, d’autres critéres apparaissent cependant
nécessaires pour la bonne mise en ceuvre du film protecteur.

En tout premier lieu, le film protecteur ne doit pas perturber les
propriétés optiques et énergétiques du vitrage dans lequel il est incorporé
et en particulier ceux conférés par l'empilement de couches minces
agissant sur la quantité de chaleur traversant le vitrage (c'est-a-dire a
fonction Low-e ou antisolaire). |

Un autre paramétre essentiel réside dans la facilité avec laquelle le
film protecteur peut étre déposé sur l'empilement et sa compatibilité
chimique avec celui-ci et en particulier avec la couche de matériau
di€lectrique la plus externe dudit empilement, le plus souvent une couche
d’oxyde tel qu'un oxyde de silicium, de titane, d’étain, de zinc, ou encore
d’'un mélange de zinc et d’étain. Une compatibilité insuffisante entre le
polymeére est la couche externe de I'empilement se traduit en particulier
par un arrachement probable dudit polymére a bréve ou longue échéance

et la perte des propriétés de contréle thermique du vitrage.

La présente invention a ainsi pour objet de proposer un vitrage
utilisable pour le contréle thermique, notamment un vitrage antisolaire ou
un vitrage dit de basse émissivité, ou encore un vitrage pour vitrine ou
porte de réfrigérateur, incorporant notamment une couche métallique
précédemment citée dans un empilement Low-e ou antisolaire disposé sur

une des faces externes dudit vitrage et qui soit durable dans le temps.

Plus précisément, la présente invention se rapporte dans sa forme la
plus générale a un vitrage comprenant au moins un substrat muni d'un
empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge,
dans lequel ledit empilement est recouvert d’un film polymére protecteur
en PVDC (PolyVinyliDéne Chloré) ou en un copolymére a base de PVDC,

Pépaisseur du film polymére étant inférieure 4 10 micrométres.
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Selon des modes préférés mais non limitatifs de réalisation de la

présente invention :

Le substrat est une feuille de verre.

L’empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement
ihfrarouge comprend au moins une couche métallique choisie parmi
l'argent, le cuivre, l'or et leurs alliages, de préférence encore ’argent
ou un alliage a base d’argent (c'est-a-dire comprenant plus de 80%
atomique d’argent).

L’empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement
infrarouge comprend comme couche supérieure une couche
di€lectrique d’oxyde, de nitrure ou d’oxynitrure, de préférence
d’oxyde, sur laquelle est déposé directement le film protecteur
externe.

Ladite couche supérieure est un oxyde choisi parmi les oxydes de
zinc, de silicium, d’étain, de titane, de zinc et d’étain.

Ladite couche supérieure est un nitrure de silicium et/ou
d’aluminium.

L’épaisseur du film polymére en PVDC ou en copolymeére a base de
PVDC est inférieure a 7 micrométres.

L’épaisseur du film polymére en PVDC ou en copolymére a base de
PVDC est supérieure ou égale a environ 1 micrométre et de
préférence est supérieure ou égale 4 2 micromeétres.

Ledit vitrage est un vitrage simple comprenant un unique substrat
verrier, sur lequel ledit empilement de couches minces réfléchissant
le rayonnement infrarouge, recouvert d’un film polymére protecteur
en PVDC ou en copolymére a base de PVDC, est disposé sur une
face externe du vitrage.

Ledit vitrage est un vitrage multiple, comprenanf au moins deux
substrats verriers, 'empilement de couches minces réfléchissditt le
rayonnement infrarouge, recouvert d’un film polymére protectéur en
PVDC ou en copolymére a base de PVDC, est disposé sur une face
externe du vitrage. ;

Le vitrage multiple comprend sur une face externe un premier

empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement
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infrarouge, recouvert d’un film polymeére protecteur en PVDC ou en

copolymeére a base de PVDC et sur une face interne un deuxiéme

empilement de couches minces réflechissant le rayonnement
infrarouge. |

L’invention se rapporte aussi a une utilisation d’un vitrage tel que
décrit précédemment en tant que vitrage a fonction anticondensation,
dans lequel ledit empilement de couches minces réfléchissant le
rayonnement infrarouge recouvert d’un film polymeére protecteur en PVDC
ou en copolymeére a base de PVDC étant disposé sur la face extérieure du
vitrage.

Le vitrage décrit précédemment peut également étre utilisé en tant
que vitrage a fonction antisolaire ou de contréle thermique, ledit
empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge
recouvert d’un film polymére protecteur en PVDC ou en copolymére a base
de PVDC étant disposé sur la face intérieure du vitrage (c'est-a-dire celle

orientée vers lintérieur de ’habitation ou de 'habitacle).

On donne les définitions suivantes :

Par rayonnement infrarouge, on entend le rayonnement IR proche
ou solaire de longueur d’onde comprise entre 0,78 et 3 micrométres et le
rayonnement IR thermique (ou moyen) de longueur d’onde comprise entre
3 et 50 micrometres.

Un vitrage antisolaire (ou de contrdle solaire) a pour fonction de
réfléchir une majeure partie du proche IR issu du rayonnement solaire
pour éviter le réchauffement de P'habitation ou de ’habitacle.

Un vitrage de controle thermique a pour fonction de réfléchir une
majeure partie de IR thermique pour éviter la déperdition de chaleur de
I’habitation /de I’habitacle vers I'extérieur.

Par polymére en PVDC, on entend un composé obtenu par
homopolymérisation ‘du chlorure de vinylidéne monomere et de
formulation générale [-CH2-CClz-)]n.

Par copolymére a base de PVDC on entend un copolymeére de
vinylidéne, au sens de l’article de référence « Les techniques de l'ingénieur,

J6570, PVDC et copolymére de vinylidéne , partie 1», c'est-a-dire un
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polymeére obtenu par copolymérisation du chlorure de vinylidéne avec une
quantité inférieure a 25% poids d'autres monomeéres tels que le chlorure
de vinyle (PVC), des acryliques de méthyle, éthyle ou butyle, 'acrylonitrile,
le méthacrylate de méthyle ou encore le méthacrylonitrile, ou encore des
acides carboxyliques insaturés, sans que cette liste soit cependant
exhaustive. - ’

Ces copolymeéres répondent a la formule générale [-(CH2-CCla2-)xAy]n,
A représentant les différents motifs monomeéres autres que le chlorure de
vinylidéne dont la proportion varie entre 5 et 25% de la masse totale du

polymeére.

Selon une premiére configuration d’un vitrage selon l'invention, le
vitrage est simple, c'est-a-dire qu’il comprend un unique substrat verrier
sur lequel est disposé un empilement agissant sur le rayonnement
infrarouge incorporant une succession de couches minces dont une
couche d’argent, d’épaisseur par exemple de 'ordre de 7 a 20 nanometres,
réfléchissant les infrarouges. La couche d’argent comprend au-dessus et
en dessous dans l'empilement des couches de matériau di€lectrique
d’oxydes ou de nitrure de silicium. Sur 'empilement, on dépose un film
polymére en PVDC ou en copolymére a base de PVDC, au sens décrit
précédemment. Le film polymeére en PVDC ou en copolymére‘é base de
PVDC permet d’exposer 'empilement sur une face externe (vers intérieur
ou vers l’extérieur) du vitrage et d’en garantir sa durabilité, comme il sera
démontré par la suite. Dans un tel vitrage utilisé par exemple comme
fenétre pour le batiment, la face sur laquelle sont déposés ’empilement et
le film protecteur est tourné vers lintérieur du bétiment. Cette
configuration permet l'utilisation du vitrage simple comme vitrage
antisolaire ou encore comme vitrage Low-e.

Selon une seconde configuration d’un vitrage selon linvention, le
vitrage est double ou triple, c'est—él-dire qu’il comprend deux ou trois
substrats verriers séparés par une lame de gaz ou encore un feuillet
thermoplastique du type PVB. Sur une face externe du vitrage multiple est
disposé l'empilement 2 agissant sur le rayonnement infrarouge. Sur

I’empilement, on dépose un film polymeére en PVDC ou en copolymeére a
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base de PVDC, au sens décrit précédemment. Le film polymeére en PVDC
ou en copolymére a base de PVDC permet d’exposer 'empilement sur une
face externe (vers intérieur ou vers l’extérieur) du vitrage et d’en garantir
sa durabilité, comme il sera démontré par la suite.

Selon une premiére réalisation d’un tel vitrage, par exemple comme
fenétre pour le batiment, 'empilement est présent sur la face 1 du Vitrage
multiple, le film protecteur étant tourné vers lextérieur du bétiment
(conventionnellement, on numérote les faces des substrats verriers d'un
vitrage simple ou multiple depuis I'extérieur vérs lintérieur de
I'habitacle/du local qu'il équipe). Cette configuration permet de limiter la
condensation sur ladite face extérieure d'un vitrage multiple, en
particulier les triples vitrages trés isolants.

Selon une deuxiéme réalisation d’un tel vitrage comme fenétre pour
le batiment, celui est disposé sur la face 4 du double vitrage ou la face 6
d’un triple vitrage, de telle facon que la face sur laquelle sont déposés
lempilement et le film protecteur est celle tournée vers lintérieur du
batiment. Cette configuration permet l'utilisation du vitrage multiple
comme vitrage anti-solaire ou d’isolation thermique (Low-e). Une
configuration particuliérement intéressante d’un double vitrage selon ce
mode consiste en une combinaison de ce premier empilement déposé en
face 4 avec un autre empilement réfléchissant les infrarouges, positionné
cette fois sur la face 2 ou la face 3 du double vitrage.

Bien entendli, il serait également possible de disposer I'empilement
et le film sur les deux faces extérieures d’un vitrage multiple pour obtenir

un vitrage cumulant les fonctions Low-e/ antisolaire/anticondensation.

Si l'application plus particuliérement décrite précédemment est le
vitrage pour le batiment, il est clair que d'autres applications sont
envisageables, notamment dans les vitrages de véhicules, comme les
verres latéraux, le toit-auto, la lunette arriére ou encore les vitrines ou les

portes‘vitrées de congélateurs.

Les avantages de la présente invention sont illustrés a l'aide des

exemples non limitatifs qui suivent, selon linvention et comparatifs.
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REFERENCE :

On utilise un substrat en verre clair de 4 mm d'épaisseur de type
Planilux commercialisé par la société Saint-Gobain Glass France.
Sur le substrat un empilement de couches est déposé par les techniques
bien connues de pulvérisation cathodique assistée par champ magnétique.
L’empilement déposé est celui décrit dans l’exemple 2 de la demande de
brevet EP 718250 Al et a été réalisé selon les principes décrits dans cette
publication. Additionnellement, on dépose sur cet empilement une
surcouche de 3 nanomeétre de TiOa.
Le vitrage ainsi obtenu constitue la référence pour tous les exemples qui
suivent : sur ce vitrage de référence, pour comparaison, on dépose

différents polymeéres selon les protocoles expérimentaux suivants :

EXEMPLE 1 : Dépot dun film de Polysilazane inorganique de cing

micromeétres :

Dans cet exemple, on réalise a la surface du vitrage de référence, le
dép6t d’un film de perhydropolysilazane & partir d'une résine NN-120
commercialisée par la société Clariant, par les techniques d’enduction
centrifuge (ou spin-coating selon le terme anglo-saxon) en utilisaﬁt comme
solvant de léther dibutylique. On ajuste dans le dispositif de
centrifugation (spinner) la vitesse angulaire et la concentration du
polymeére pour l'obtention d’une couche d’épaisseur de l'ordre de 5

micromeétres.

EXEMPLE 2 : Dépot dun film de Polysilazane organique de cingq
micrometres : ‘

~ Dans cet exemple, on réalise a la surface du substrat le dép6t d'un
film de polydiméthylsilazane a partir d’une résine CAG-37 commercialisée
par la société Clariant, par les techniques d’enduction centrifuge (ou spin-
coating selon le terme anglo-saxon) en utilisant comme solvant un
mélange d’acétate de n-butyle et de toluéne selon un rapport volumique

98 : 2. On ajuste dans le dispositif de centrifugation (spinner) la vitesse
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angulaire et la concentration du polymeére pour l'obtention d’une couche

d’épaisseur de 'ordre de 5 micromeétres.

EXEMPLE 3 : Dépét d’un film de PVDC de deux micrométres :

Dans cet exemple, on réalise le dép6t d’un film de PVDC a la surface
du substrat par les techniques d’enduction centrifuge (ou spin-coating
selon le terme anglo-saxon) en utilisant une résine de polychlorure de
vinylidéne Ixan® SGA-1 commercialisée par la société Solvay et
préalablement dissous dans de l'acétate d’éthyle (solvant). On ajuste dans
le dispositif - de .centrifugation (spinner) la vitesse angulaire et la
concentration de la résine dans le solvant pour l'obtention d’une couche

d’épaisseur de l'ordre de 2 micrométres.

EXEMPLE 4 : Dépdét d’un film de PVDC de cinq micrométres :

On procéde comme pour l'exemple 3 mais la vitesse angulaire et la
concentration de la résine sont ajustées selon les techniques de l'art pour

l'obtention d'une couche d’épaisseur de ’'ordre de 5 micromeétres.

EXEMPLE 5 : Dépot d’un film de PVDC de dix micromeétres :

On procéde comme pour l'exemple 3 mais la vitesse angulaire et la
concentration de la résine sont ajustées selon les techniques de ’art pour

I'obtention d'une couche d’épaisseur de 'ordre de 10 micrométres.

EXEMPLE 6 : Dépoét dun film de polyacrylonitrile (PAN) de cing

micromeétres :

Dans cet exemple, on réalise a la surface du substrat le dépot d'un
film de polyacrylonitrile (PAN) a partir d'une résine PAN commercialisée
par la société Sigma-Aldrich, par les techniques d’enduction centrifuge (ou
spin-coating selon le terme anglo-saxon) en utilisant comme solvant du
DMSO. On ajuste dans le dispositif de centrifugation (spinner) la vitesse
angulaire et la concentration du polymére pour l'obtention d'une couche

d’épaisseur de 'ordre de 5 micromeétres.
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EXEMPLE 7 : Dépdét d’un film de polyéthyléne (PE)

Les essais de dépdt par spin-coating effectués par la société
déposante n’ont pas permis d’obtenir un film uniforme de polyéthyléne
directement a la surface du substrat verrier, au-dessus de 'empilement de

couches minces en matériau inorganique.

Les échantillons selon les exemples 1 a4 6 sont ensuite soumis aux
tests suivants pour mesurer leurs performances optiques, énergétiques

ainsi que leur durabilité.

Les propriétés optiques, énergétiques et la durabilité des différents
vitrages sont mesurées selon les critéres suivants :

- Transmission Ty : transmission lumineuse en % selon l'illuminant Des,
coté couche, selon les critéres définis dans la norme internationale ISO
9050 : 2003;

- Emissivité normale : elle est calculée selon les critéres définis dans la
norme internationale NF EN 12898 : 2001.

- Flou : Par flou, mesuré en pourcentage, il est entendu au sens de la
présente invention la perte par diffusion de la lumiére, c'est-a-dire de
facon classique le rapport entre la partie diffusée de la lumiére
(fraction diffuse ou Tq) sur la lumiére directement transmise au travers
du vitrage (Ti), généralement exprimée en pourcentages. La
transmission diffuse mesure ainsi la fraction lumiére diffusée par les |
couches déposées a la surface du substrat de verre. Le flou peut
classiquement €tre mesuré par des techniques de spectroscopie,
lintégration sur tout le domaine du visible (380-780 nm) permettant la
détermination de la transmission normale Ti. et de la transmission
diffuse Ta. Une telle mesure peut également étre obtenue par
l'utilisation d'un Hazemeter. On considére qu’un vitrage reste
transparent si son flou reste inférieur a 10 % et de préférence est
inférieur a 5% ou méme inférieur a4 1% lors d’une mesure avec un
Hazemeter. L’appareil utilis€ est un dispositif « Haze-Gard ®»

commercialisé par la société BYK-Gardner.
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- Test SO2: il s’agit d'un premier test de durabilité de I'empilement

protégé par le film aux agressions acides (vapeur de SO2). Le test
pratiqué est conforme & celui décrit dans la norme EN1096-2 :2001,
annexe C. On mesure d’abord la conformité du vitrage avec la norme
(points 4 et 7 de la norme). On mesure également la variation
d’émissivité (Ag) et de la couleur (AE*) aprés 5 cycles du test.

Test BSN : il s’agit d’'un deuxiéme test de durabilité de Iempilement
protégé par le film aux agressions salines. Le test pratiqué est
conforme a celui décrit dans la norme EN1096-2 :2001, annexe D. On
mesure ensuite la conformité du vitrage avec la norme (points 4 et 7 de
la norme). On mesure également selon linvention la variation
d’émissivité (Ag) et de la couleur (AE*) aprés 4, 11 et 15 jours de tests
si nécessaire.

On définit AE* de la facon suivante :

AE* = (AL*2 + Aa*2 + Ab*2)1/2 avec AL*, Aa* et Ab* la différence dans les
mesures de L*, a* et b* (dans le systéme international Lab) avant et
apres le test SO2 ou BSN.

Test de résistance a 'arrachement : ce test mesure la force d’adhésion
entre le film de polymeére protecteur et 'empilement de couches. Le test
pratiqué est conforme a celui décrit dans la norme NF EN ISO 2409
d’Aout 2007. La classification reportée dans le tableau qui suit est
conforme a celle décrit dans le tableau 1 de la norme. Une
classification 0 indique une forte adhésion du film, un indice 5 (max)

indique une tres faible résistance du film a ’arrachement.

Dans le tableau 1 ci-aprés on a reporté l'ensemble des résultats

obtenus :
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Les résultats reportés dans le tableau 1 précédant montrent que les
performances optiques, colorimétriques et énergétiques des échantillons
selon les exemples 1 & 7 différent sensiblement.

En particulier, on remarque que les revétements en polysilazane ne
permettent pas une durabilité suffisante du vitrage.

La mise en ceuvre d’'un revétement en polyacrylonitrile (PAN) ne
garantit pas non plus la durabilité du vitrage en raison des risques trés
importants d’arrachement du film. Le vitrage selon ’exemple 6 présente en
outre un aspect diffus a la lumiére (flou mesuré a 15%).

Comme indiqué précédemment, le film en polyéthyléne s’avére trés
difficile, voire impossible, a appliquer directement sur le substrat par les
techniques classiques de dépot.

Au final, seules les configurations selon les exemples 3 a 5 selon
I'invention, utilisant un film protecteur en PVDC, conduisent a une

protection durable de I'empilement réfléchissant les infrarouges, tout en

préservant lessentie]l des performances optiques, colorimétriques et

énergétiques initiales du vitrage.
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REVENDICATIONS

1. Vitrage comprenant au moins un substrat muni d'un empilement de
couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge, dans lequel ledit
empilement est recouvert d’un film polymére protecteur en PVDC
(PolyVinyliDéne Chloré) ou en un copolymeére a base de PVDC, I’épaisseur

du film polymeére étant inférieure a 10 micrométres.

2. Vitrage selon la revendication 1 dans lequel le substrat est une

feuille de verre.

3. Vitrage selon 1'une des revendications précédentes, dans lequel
I’empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge
comprend au moins une couche métallique choisie parmi l’argent, le

cuivre, l'or et leurs alliages.

4. Vitrage selon l'une des revendications précédentes, dans lequel
I’'empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge
comprend comme couche supérieure une couche diélectrique d’oxyde, de
nitrure ou d’oxynitrure, de préférence d’oxyde, sur laquelle est déposé

directement le film protecteur externe.

S. Vitrage selon l'une la revendication précédente, dans lequel ladite
couche supérieure est un oxyde choisi parmi les oxydes de zinc, de

silicium, d’étain, de titane, de zinc et d’étain.

0. Vitrage selon la revendication 4, dans lequel ladite couche

supérieure est un nitrure de silicium et/ou d’aluminium.

7. Vitrage selon 1'une des revendications précédentes, dans lequel
I’épaisseur du film polymére en PVDC ou en copolymeére a base de PVDC

est inférieure a 7 micromeétres.
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8. Vitrage selon 1'une des revendications précédentes, dans lequel
I’épaisseur du film polymére en PVDC ou en copolymeére a base de PVDC
est supérieure ou égale a 1 micromeétre et de préférence est supérieure ou

égale a 2 micromeétres.

9. Vitrage simple selon I'une des revendications précédentes,
comprenant un unique substrat verrier, sur lequel ledit empilement de
couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge, recouvert d’un
film polymére protecteur en PVDC ou en copolymére a base de PVDC, est

disposé sur une face externe du vitrage.

10. Vitrage multiple selon 'une des revendications 1 a 9, comprenant
au moins deux substrats verriers, dans lequel 'empilement de couches
minces réfléchissant le rayonnement infrarouge, recouvert d’un film
polymére protecteur en PVDC ou en copolymére a base de PVDC, est

disposé sur une face externe du vitrage.

11. Vitrage multiple selon la revendication 10, comprenant sur une face
externe un premier empilement de couches minces réfléchissant le
rayonnement infrarouge, recouvert d’un film polymeére protecteur en PVDC
ou en copolymére a base de PVDC et sur une face interne un deuxiéme

empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge.

12. Utilisation d’un vitrage selon l'une des revendications précédentes
en tant que vitrage a fonction anticondensation, dans lequel ledit
empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement infrarouge
recouvert d’un film polymeére protecteur en PVDC ou en copolymeére a base

de PVDC est disposé sur la face extérieure du vitrage.

13. Utilisation d’un vitrage selon l'une des revendications précédentes
en tant que vitrage a fonction antisolaire ou de controle thermique, dans
lequel ledit empilement de couches minces réfléchissant le rayonnement
infrarouge recouvert d’'un film polymére protecteur en PVDC ou en

copolymeére a base de PVDC est disposé sur la face intérieure du vitrage.
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