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ES 2308 994 T3

DESCRIPCION

Acristalamiento provisto de un apilamiento de capas delgadas que actian sobre la radiacion solar.

La invencidn se refiere a acristalamientos dotados de apilamientos de capas delgadas que actian sobre la radiacién
solar, en particular los destinados a aislamiento térmico y/o proteccién solar.

Ese tipo de acristalamiento estd mas especialmente adaptado para equipar edificios: actuando, gracias a las capas
delgadas, sobre la cantidad de energia de la radiacién solar, permite evitar en el interior de los locales un calentamiento
excesivo en verano y contribuye asf a limitar el consumo de energia necesario para su climatizacién.

La invencién se refiere también a este tipo de acristalamiento una vez hecho opaco de manera que forme parte
de un panel de paramento de fachada, llamado de manera mds concisa antepecho, y que permite, en asociacién con
acristalamientos para la visién, ofrecer superficies exteriores de edificios completamente acristaladas.

Esos acristalamientos (y antepechos) de capas estdn sometidos a un cierto nimero de condiciones: en lo que
respecta a los acristalamientos, las capas usadas deben ser suficientemente filtrantes frente a la radiacion solar. Ademas,
esos resultados térmicos deben proteger el aspecto dptico, el estetismo del acristalamiento: es deseable poder modular
el nivel de transmision luminosa del sustrato y conservar un color estético, muy particularmente en reflexion exterior.
Eso también es cierto para los antepechos en lo que concierne al aspecto en reflexion. Esas capas deben ser también
suficientemente duraderas, y eso mds aun si en el acristalamiento una vez montado estin sobre una de las caras
exteriores del acristalamiento (en oposicién a las caras “interiores”, orientadas hacia la 1amina de gas insertada en un
doble acristalamiento por ejemplo).

Otra condicién se impone progresivamente: cuando los acristalamientos estan constituidos, al menos en parte,
por sustratos vitreos, éstos pueden tener que sufrir uno o varios tratamientos térmicos, por ejemplo un bombeo si se
les quiere conferir un contorno (escaparate), un temple o un recocido si se quiere que sean mas resistentes/menos
peligrosos en caso de choques. El hecho de que se depositen capas sobre el vidrio antes de su tratamiento térmico
corre el peligro de ocasionar su deterioro y una modificacion significativa de sus propiedades, en particular las 6pticas
(depositar las capas después del tratamiento térmico del vidrio es complejo y costoso).

Un primer enfoque consiste en prever la modificacién de aspecto 6ptico del vidrio debida a las capas tras el trata-
miento térmico, y en configurar las capas para que no presenten las propiedades deseadas, en particular las épticas y
térmicas, mds que después de ese tratamiento. Pero de hecho, eso fuerza a fabricar en paralelo dos tipos de apilamien-
tos de capas, uno para los acristalamientos no templados/no bombeados y el otro para los acristalamientos que se van a
templar/bombear. Se investiga en lo sucesivo evitar eso, concibiendo apilamientos de capas delgadas (interferenciales)
que puedan ser aptos para soportar tratamientos térmicos sin modificar demasiado significativamente las propiedades
opticas del vidrio y sin degradacién de su aspecto (defecto dptico). Se puede hablar entonces de capas “bombeables”
o “templables”.

Un ejemplo de acristalamiento anti-solar para edificios se da en las patentes EP-0 511 901 y EP-0 678 483: se
trata de capas funcionales, bajo el punto de vista de la filtracién de las radiaciones solares, que son de aleacién
niquel-cromo eventualmente nitrurada, de acero inoxidable o de tintalo, y que estdn dispuestas entre dos capas de
dieléctrico de 6xido metalico como SnQO,, TiO, o Ta,Os. Esos acristalamientos son buenos acristalamientos anti-
solares, que presentan durabilidades mecdnica y quimica satisfactorias, pero no son verdaderamente “bombeables”
o “templables”, porque las capas de 6xido que rodean la capa funcional no pueden impedir su oxidacién durante el
bombeo o el temple, oxidacién que estd acompafiada por una modificacién de la transmisién luminosa y del aspecto
en general del acristalamiento en su conjunto.

Recientemente se han realizado muchos estudios para hacer las capas bombeables/templables en el &mbito de los
acristalamientos poco emisores destinados mds bien para transmisiones luminosas altas, al contrario que los anti-
solares. Se ha propuesto ya utilizar, encima de capas funcionales de plata, capas de dieléctrico a base de nitruro de
silicio, siendo este material relativamente inerte frente a la oxidacion a altas temperaturas y resultando ser apto para
preservar la capa de plata subyacente como se describe en la patente EP-0 718 250.

Se han descrito otros apilamientos de capas que actian sobre la radiacion solar considerados bombeables/templa-
bles, recurriendo a capas funcionales que no son de plata: la patente EP-0 536 607 utiliza capas funcionales de nitruro
metdlico del tipo TiN o CrN, con capas de proteccion de metal o de derivados de silicio, la patente EP-0 747 329
describe capas funcionales de aleacién de niquel del tipo NiCr asociadas con capas de nitruro de silicio.

Sin embargo, esos apilamientos con funcidn anti-solar presentan resultados atin susceptibles de mejora, particular-
mente en términos de durabilidad y de resistencia a la degradacion frente a un tratamiento térmico a alta temperatura.

El documento EP-A-0 546 302 describe apilamientos de capas que comprenden una capa de metal elegido entre
acero, titanio, cromo, circonio, hafnio, tdntalo, o una capa de nitruro, de carburo, de boruro de esos metales, o una
mezcla de éstos, estando esta capa funcional revestida por una sobrecapa de nitruro de boro, de nitruro de carbono o
de nitruro de silicio.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2308 994 T3

El documento EP-A-0 501.532 describe un sustrato transparente revestido por una capa funcional de nitruro de
circonio y sobre ésta una capa de oxinitruro de silicio.

El resumen de la patente japonesa JP-05 12 48 839 divulga un sustrato transparente dotado de una capa funcional
metdlica que comprende tdntalo y circonio, estando esta capa funcional revestida por una sobrecapa de nitruro de
silicio.

El documento FR-A-2 766 817 describe un sustrato transparente revestido por una capa funcional de nitruro de
circonio y sobre ésta una capa de nitruro de silicio.

Se entiende por capa “funcional” en la presente solicitud la (las) capa(s) del apilamiento que confieren al apila-
miento lo esencial de sus propiedades térmicas, en contraste con las otras capas, generalmente de material dieléctrico,
que tienen como funcidn una proteccién quimica o mecdnica de las capas funcionales, una funcién éptica, una funcién
de capa de adhesion, etc...

El objetivo de la invencidn es entonces poner a punto un nuevo tipo de apilamientos de capas delgadas que actian
sobre la radiacion solar, con el fin de fabricar acristalamientos de proteccion solar mejorados. La mejora considerada es
en particular el establecimiento de un compromiso mejor entre durabilidad, propiedades térmicas, propiedades 6pticas
y aptitud para soportar los tratamientos térmicos sin dafio cuando el sustrato portador del apilamiento es de tipo vitreo.

El otro objetivo de la invencidn es hacer este apilamiento de capas compatible con la utilizacion del acristalamiento,
una vez hecho opaco, como antepecho.

El objetivo de la invencion es en primer lugar un acristalamiento transparente, dotado de un apilamiento de capas
delgadas que actdan sobre la radiacién solar, que se caracteriza porque presenta una transmisién luminosa T, de 5
a 55%, en particular de 8 a 45%, y un factor solar FS inferior a 50%, en particular cercano al valor de transmisién
luminosa, y porque dicho apilamiento comprende al menos una capa funcional de caricter esencialmente metélico y
que comprende mayoritariamente niobio, estando sobre dicha capa funcional al menos una sobrecapa a base de nitruro
de aluminio, de oxinitruro de aluminio, de nitruro de silicio, o de oxinitruro de silicio, o de una mezcla de al menos
dos de estos compuestos.

Alternativamente, la capa funcional de acuerdo con la invencion puede ser a base de un metal parcial o completa-
mente nitrurado, siendo dicho metal niobio.

La combinacion de esos tipos de capa funcional y de esos tipos de sobrecapa se presenta sumamente conveniente
para acristalamientos de proteccién solar: las capas funcionales de Nb son particularmente estables e, independien-
temente de la naturaleza de la sobrecapa, son en si mismas mds apropiadas que otras capas funcionales ya utilizadas
en el mismo tipo de aplicacién para sufrir tratamientos térmicos diversos. En efecto, se ha podido demostrar que, por
ejemplo, el niobio tendia a oxidarse menos que otros metales como el titanio o niquel, y que los metales seleccionados
eran también mds estables que las aleaciones Ni-Cr que contienen una cantidad significativa de cromo, porque el cro-
mo tiene una tendencia a difundirse bajo el efecto del calor hacia las capas y el vidrio adyacentes, y a hacer evolucionar
opticamente el apilamiento de capas en su conjunto. Las capas funcionales de tipo nitruro, muy en particular el nitruro
de niobio, presentan también una fuerte estabilidad quimica.

Ademés, las capas funcionales de la invencién permiten modular en las series deseadas detalladas a continuacién
el valor de transmisién luminosa del sustrato, ajustando sus espesores, manteniendo a la vez un efecto anti-solar
notable, incluso de transmisioén luminosa relativamente elevada: ellas son, en una palabra, suficientemente selectivas,
permitiendo alcanzar en particular buenos compromisos entre nivel de transmision luminosa (Ty) y factor solar (FS)
(el factor solar se define como la relacion entre la energia total que entra en un local a través del acristalamiento y la
energia solar incidente). Se puede definir como un “buen” compromiso el hecho de que los valores de T, y de FS de
un acristalamiento anti-solar sean préximos uno al otro, por ejemplo con un Fs de a lo sumo 5 a 10 puntos superiores
al de la T, en particular de a lo sumo 2 a 3% superior al de la T;. Ese compromiso se puede expresar también
comparando los valores de Ty y de transmisién energética T, siendo obtenido un “buen” compromiso cuando el valor
de Ty estd proximo al de Ty, por ejemplo de mds o menos 5, en particular de mas o menos 2 a 3% respecto al de
la Ty. La eleccién de una sobrecapa a base de nitruro de silicio o de aluminio (Si;N, y AIN en abreviatura) o de
oxinitruro de silicio o de aluminio (SiON y AINO en abreviatura, sin prejuzgar cantidades respectivas de Si, O y N)
se presenta también muy conveniente por varias razones: ese tipo de material ha resultado ser capaz de proteger a alta
temperatura las capas funcionales de la invencién, en particular frente a la oxidacidn, preservando su integridad, lo que
ha hecho al apilamiento de acuerdo con la invenciéon bombeable/templable en el caso en que el sustrato portador del
apilamiento es de vidrio y se le quiere someter a tal tratamiento térmico tras el depdsito de las capas: la modificacién
de las propiedades 6pticas inducidas por un tratamiento térmico de tipo temple es débil con una transmisién luminosa
y un aspecto en reflexion exterior suficientemente poco modificados para no ser significativamente perceptibles al ojo
humano.

Ademds, su indice de refraccion, préximo a 2, es similar al de 6xidos metélicos del tipo SnO,, ZnO: actda Opti-
camente de modo similar a éstos, sin complicacién particular. Protege también correctamente bajo el punto de vista
mecénico y quimico al resto del apilamiento.
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Finalmente, se ha descubierto que también era compatible con un tratamiento ulterior de esmaltado, que afecta muy
en particular a los antepechos. En efecto, para dar opacidad a los acristalamientos de antepechos se tiene en general dos
vias posibles: o se deposita una laca sobre el vidrio, que se seca y endurece con un tratamiento térmico moderado, o se
deposita un esmalte. El esmalte tal como se deposita de manera habitual estd compuesto por un polvo que contiene una
frita de vidrio (la matriz vitrea) y pigmentos usados como colorantes (siendo la frita y los pigmentos a base de 6xidos
metdalicos), y un medio llamado también vehiculo que permite la aplicacién del polvo sobre el vidrio y su adhesién
con éste en el momento del depésito. Para obtener el revestimiento esmaltado final, es necesario cocerlo después,
y es frecuente que esta operacion de coccidn se haga simultineamente a la operacién de temple/bombeo del vidrio.
Para més detalles sobre composiciones de esmalte se podrd remitirse a las patentes FR-2 736 348, W096/41773, EP-
718 248, EP-712 813, EP-636 588. El esmalte, revestimiento mineral, es duradero, adherente al vidrio y por tanto un
revestimiento interesante que da opacidad. Sin embargo, cuando el acristalamiento estd previamente dotado de capas
delgadas, su utilizacién es delicada por dos razones:

= por una parte, la coccién del esmalte significa deber someter el apilamiento de capas a un tratamiento tér-
mico a alta temperatura, lo que no es posible mds que si este tltimo es capaz de no deteriorarse Opticamente
durante ese tratamiento,

= por otra parte, el esmalte tiende a liberar a lo largo del tiempo sustancias quimicas que van a difundirse en
las capas subyacentes y modificarlas quimicamente.

Ahora bien, utilizar una capa de nitruro u oxinitruro de silicio o de aluminio para terminar el apilamiento de
capas delgadas ha sido muy eficaz, a la vez para hacer el conjunto del apilamiento apto para soportar los tratamientos
térmicos y para hacer barrera a esos compuestos quimicos susceptibles de difundirse fuera de la capa de esmalte. De
hecho el apilamiento de capas de acuerdo con la invencion es esmaltable, en el sentido de que se puede depositar sobre
él un esmalte y cocerlo sin modificar sensiblemente el aspecto dptico con respecto a un acristalamiento de visién
dotado de las mismas capas, en reflexion exterior. Y ahi estd justamente el reto de los antepechos, a saber, ofrecer
una armonia de color, la mayor similitud posible en aspecto exterior con los acristalamientos, para poder constituir
fachadas estéticas completamente acristaladas.

Combinar las capas funcionales y la sobrecapa de acuerdo con la invencién ha presentado atin otra ventaja: si el
Si;Ny, SiON, AIN o AINO tienen las propiedades muy interesantes mencionadas anteriormente, ellos tienen también
tendencia a tener problemas de adherencia con muchas capas metdlicas. Es particularmente el caso de las capas de
plata. Entonces es necesario recurrir a medios para aumentar esta adhesion y evitar la deslaminacion del apilamiento:
en particular se pueden interponer capas de adhesion, por ejemplo capas finas de metal o a base de 6xido de zinc que
presentan una buena compatibilidad entre los dos materiales en juego. La presencia de esas capas de adhesién es inutil
en el marco de la invencién. Asi, se ha podido verificar que las capas funcionales de la invencidn, en particular las
de Nb, se adherian de manera muy satisfactoria a las capas de Si;N,, SION, AIN o AINO utilizando una técnica de
depdsito por pulverizacion catddica, en particular asistida por campo magnético.

Opcionalmente, el apilamiento de capas de acuerdo con la invencién puede comprender también, entre el sustrato
y la capa funcional, al menos una subcapa de material dieléctrico transparente, en particular elegido como para la
sobrecapa de nitruro u oxinitriruo de silicio y/o de nitruro u oxinitruro de aluminio, o incluso de 6xido de silicio SiO,.

Su presencia puede permitir modular con mds flexibilidad el aspecto éptico conferido por el apilamiento de capas a
su sustrato portador. Ademds, en caso de tratamiento térmico constituye una barrera suplementaria, en particular frente
al oxigeno y alcalinos del sustrato de vidrio, especies susceptibles de migrar con el calor y degradar el apilamiento.

Una variante preferida consiste en utilizar a la vez una sobrecapa y una sobrecapa de nitruro u oxinitruro, en
particular las dos a base de nitruro de silicio.

Ha resultado interesante, en ese caso, prever seglin un modo de realizacién que la sobrecapa sea mas espesa que la
subcapa, por ejemplo en al menos un factor de 1,2 6 1,5 6 1,8: puede tener incluso un espesor 2, 3 6 4 veces mayor
(razonando en espesor geométrico). En efecto, se ha demostrado en la presente invencidn que sobrecapas mds espesas
garantizaban una mejor estabilidad 6ptica frente a tratamientos térmicos del tipo temple.

Segtin otro modo de realizacién, no exclusivo del precedente, se puede prever utilizar multiples subcapas, que
presentan en particular una alternancia de indices de refraccién grandes (por ejemplo de 1,8 a 2,2) y débiles (por
ejemplo de 1,4 a 1,6). Se trata preferentemente de secuencias del tipo SizN, (indice =~ 2)/SiO, (indice = 1,45) o
Si;N,/Si0,/Si;N,. Esas secuencias permiten ajustar el aspecto en reflexion exterior del sustrato, particularmente con
objeto de atenuar el valor de R, y/o su color.

El apilamiento de capas de acuerdo con la invencién puede comprender también, opcionalmente, encima y/o debajo
de la capa funcional una capa suplementaria de un nitruro de al menos un metal elegido entre niobio, titanio, circonio,
cromo. De hecho, ella se puede encontrar por tanto interpuesta entre la capa funcional y la sobrecapa y/o entre la capa
funcional y el sustrato (o entre la capa funcional y la subcapa cuando hay una). Cuando la misma capa funcional es de
nitruro se puede tener, por tanto, la superposicién de dos capas de nitruro de metales diferentes.
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Esta capa suplementaria de nitruro resulta ser capaz de ajustar mas finamente el color en reflexién exterior del
apilamiento, gracias a la disminucién del espesor de la capa funcional que permite: se puede asi “reemplazar” una
parte del espesor de la capa funcional por esta capa suplementaria.

Convenientemente, la o las capas del apilamiento que son a base de nitruro o de oxinitruro de silicio contienen
también un metal minoritario con respecto al silicio, por ejemplo aluminio, en particular hasta 10% en peso del
compuesto que constituye la capa en cuestion. Eso es ttil para acelerar el depdsito de la capa por pulverizacién
catédica asistida por campo magnético y reactiva, en donde el blanco de silicio sin un “dopado” por un metal no es
bastante conductor. El metal puede ademads conferir una mejor durabilidad al nitruro y al oxinitruro.

En lo que respecta a los espesores de las capas descritas anteriormente, se elige normalmente un intervalo de
espesores de 5 a 50 nm para la capa funcional, en particular entre 8 y 40 nm. La eleccién de su espesor permite
modular la transmisién luminosa del sustrato en intervalos utilizados para los acristalamientos de protecciéon solar
para edificios, en particular de 5 a 50% o de 8 a 45%. Ciertamente el nivel de transmisién luminosa se puede modificar
también con ayuda de otros pardmetros, en particular el espesor y la composicion del sustrato, si es de vidrio claro o
coloreado muy particularmente.

El espesor de la sobrecapa esta preferentemente comprendido entre 5 y 70, en particular entre 10 y 35 nm. Es por
ejemplo de 15, 20 6 30 nm.

El espesor de la subcapa opcional estd preferentemente comprendido entre 5 y 120, en particular entre 7 y 90 nm.

Cuando se trata de una subcapa unica, del tipo Si;N,, es por ejemplo de 5 a 30 nm, en particular de alrededor de
10 a 15 o 20 nm. Si se trata de una secuencia de varias capas, cada una de las capas puede tener un espesor de por
ejemplo 5 a 50 nm, en particular de 15 a 45 nm.

La subcapa y/o la sobrecapa pueden de hecho formar parte de una superposicién de capas de material dieléctrico.
Una u otra puede asi estar asociada a otras capas de indices de refraccion diferentes. Asi, el apilamiento de capas
puede comprender entre el sustrato y la capa funcional (o encima de la capa funcional) una alternancia de tres capas
alto indice/bajo indice/alto indice, pudiendo la capa de “alto indice” (al menos 1,8 a 2) o una de ellas ser la subcapa
de la invencién de tipo SizN,, AIN, y pudiendo ser de 6xido de silicio SiO, la capa de “bajo indice” (inferior a 1,7 por
ejemplo).

El espesor de la capa suplementaria de nitruro metdlico estd preferentemente comprendido entre 2 y 20 nm, en
particular entre 5 y 10 nm. Por tanto es preferentemente fina, y por ello no participa eventualmente mas que minorita-
riamente en el efecto de proteccion solar conferido por la capa de metal.

Un modo de realizacion preferido de la invencién es un apilamiento que comprende una capa funcional a base
de niobio o de nitruro de niobio, una sobrecapa a base de nitruro de silicio, una subcapa opcional también a base de
nitruro de silicio.

La invencién tiene también como objetivo el sustrato dotado del apilamiento de capas descrito anteriormente,
de modo general, y que es bombeable y/o templable y/o esmaltable. Se entiende en el sentido de la invencién por
“bombeable y/o templable” un apilamiento que depositado sobre un sustrato sufre una evolucién dptica limitada, que
en particular puede ser cuantificada situdndose en el sistema de colorimetria (L*, a*, b*) por un valor AE inferior a 3,
en particular inferior a 2.

Se define AE del modo siguiente:

AE = (AL? + Aa®> + Ab%)'"2, con AL, Aa y Ab la diferencia en las medidas de L*, a* y b* antes y después del
tratamiento térmico.

Se considera como “esmaltable” el apilamiento sobre el que se puede depositar de modo conocido una composicién
de esmalte sin aparicién de defectos Opticos en el apilamiento y con una evolucién 6ptica limitada, que se puede
cuantificar como anteriormente. Eso significa también que presenta una durabilidad satisfactoria, sin deterioro molesto
de las capas del apilamiento por contacto del esmalte ni en el curso de su coccién, ni en el curso del tiempo una vez
montado el acristalamiento.

Ciertamente un apilamiento de ese tipo es interesante cuando se utilizan sustratos de vidrio claro o coloreado
en bloque. Sin embargo, también se puede no buscar explotar su cardcter bombeable/templable, sino simplemente
su durabilidad satisfactoria, utilizando sustratos vitreos pero también no vitreos, en particular de material polimero
rigido y transparente como poli(carbonato), poli(metacrilato de metilo) (P.M.M.A) sustituyendo al vidrio, o incluso un
material polimero flexible como ciertos poliuretanos o como poli(tereftalato de etileno) (PET), material flexible que
se puede solidarizar después con un sustrato rigido para funcionalizarlo, haciéndoles adherirse por diferentes medios,
o por una operacién de laminado.
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La invencién tiene por objetivo acristalamientos “monoliticos” (es decir, constituidos por un sustrato Unico) o
acristalamientos mudltiples aislantes de tipo doble acristalamiento. Preferentemente, ya se trate de acristalamientos
monoliticos o de doble acristalamiento, los apilamientos de capas estan dispuestos en la cara 2 (convencionalmente, se
numeran las caras de los vidrios/sustratos de un acristalamiento desde el exterior hacia el interior del habitdculo/local
que equipa), y proporcionan un efecto de proteccion contra la radiacién solar.

Los acristalamientos que conciernen mds particularmente a la invencidn tienen una T, del orden de 5 a 50%, en
particular 8 a 45%, y un factor solar FS inferior a 50%, en particular cercano al valor de T, . Preferentemente tienen
también un color azul o verde en reflexion exterior (en el lado del sustrato desprovisto de capas), particularmente en el
sistema de colorimetria (L*, a*, b*) con valores de a* y b* negativos (antes y después de cualquier tratamiento térmico
eventual). Se tiene asi un color agradable y poco intenso en reflexion, investigado en edificios.

La invencién tiene también por objetivo el sustrato de capas hecho opaco al menos parcialmente por un reves-
timiento de tipo laca o esmalte, con el fin de hacer antepechos, en donde el revestimiento que da opacidad estd en
contacto directo con el apilamiento de capas. Por tanto, el apilamiento de capas puede ser perfectamente idéntico para
el acristalamiento vision y para el antepecho.

Si la aplicacién mds particularmente considerada por la invencién es el acristalamiento para edificios, estd claro
que son abordables otras aplicaciones, en particular en acristalamientos de vehiculos (excepto el parabrisas, en donde
se exige una transmisién luminosa muy alta), como los vidrios laterales, techo automadtico, luneta trasera.

A continuacion se describird la invencion con mas detalles con ayuda de ejemplos no limitantes.

Todos los sustratos son de vidrio claro de 6 mm de espesor de tipo Planilux comercializado por la sociedad Saint-
Gobain Vitrage.

Todas las capas se depositan de manera conocida por pulverizacién catddica asistida por campo magnético: las
capas de metal a partir de blanco de metal en atmdsfera inerte (100% Ar), las capas de nitruro de metal o de silicio a
partir del blanco de metal o de silicio (dopado con 8% en peso de aluminio) adecuado en una atmésfera reactiva que
contiene nitrégeno (100% de N, para TiN, 40% de Ar y 60% de N, para Si;N,). Las capas de Siz;N, contienen por
tanto un poco de aluminio.

Ejemplo 1

Este ejemplo utiliza una capa funcional de Nb y una sobrecapa de Si;N, de acuerdo con la secuencia siguiente:

vidrio / Nb (30 nm) / SisN, (31 nm)

Tras el depdsito de las capas el sustrato sufre el tratamiento térmico siguiente: calentamiento a 620°C durante 10
minutos.

Ejemplo 2

Este ejemplo utiliza la misma capa funcional y la misma sobrecapa que el ejemplo 1, con una subcapa de Si;Ny
suplementaria de acuerdo con la secuencia siguiente:

vidrio / Si;N, (10 nm) / Nb (30 nm) / Si;N, (31 nm)

el sustrato revestido sufre después el mismo tratamiento térmico que en el ejemplo 1.

Ejemplo 3

Este ejemplo utiliza la misma secuencia de capas que el ejemplo 2, pero con ligeras modificaciones en sus espeso-
res:

vidrio / SisN, (10 nm) / Nb (33 nm) / Si;N, (27 nm)
Tras el depésito de las capas se realiza un esmaltado del sustrato sobre su cara revestida por el apilamiento de

capas. La composicion de esmalte es estdndar, por ejemplo del tipo descrito en una patente precitada como FR-2 736
348, el esmaltado se hace de manera conocida con un tratamiento térmico de coccion del esmalte hacia 620°C.
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Ejemplo 4

Este ejemplo retoma la secuencia de capas de los ejemplos 2 y 3, pero con un espesor de capa funcional mas
pequeiio, con el objetivo de acristalamientos de transmisién luminosa mds elevada:

vidrio / Si;N, (10 nm) / Nb (12 nm) / SisN, (17 nm)

El sustrato revestido sufre después el mismo tratamiento térmico que en el ejemplo 1.

Ejemplo 5

Este ejemplo retoma la secuencia de capas del ejemplo 4, pero “reemplazando” una parte del espesor de la capa
funcional de Nb por una capa suplementaria de TiN entre esta tltima y la sobrecapa.

La secuencia de capas es la siguiente:
vidrio / SisN, (10 nm) / Nb (8 nm) / TiN (5 nm) / Si;N, (17 nm)

El sustrato revestido sufre después el mismo tratamiento térmico que en el ejemplo 1.

Ejemplo 6

Este ejemplo ilustra otra variante de la invencién en donde la capa funcional es de nitruro metélico, aqui nitruro de
niobio.

La secuencia de capas es la siguiente:
vidrio / Si;N, (10 nm) / NbN (10 nm) / SizN, (15 nm)
Las capas de Si;N, se obtienen como anteriormente, la capa de NbN se obtiene a partir de un blanco de niobio en
una atmosfera reactiva con 30% de nitrégeno en volumen.
Ejemplo comparativo 1

Este ejemplo sirve de comparacién con el ejemplo 1: en vez de una capa funcional de Nb utiliza una capa funcional
de aleacion de NiCr 40/60 en peso. La secuencia de capas es la siguiente:

vidrio / NiCr (30 nm) / SisN, (27 nm)

El vidrio revestido sufre después el mismo tratamiento térmico que en el ejemplo 1.

Ejemplo comparativo 2

Este ejemplo sirve de comparacion con el ejemplo 2: utiliza una capa funcional de NiCr 40/60 en peso en vez de
una capa funcional de Nb.

La secuencia de capas es la siguiente:
vidrio / Si3N, (10 nm) / NiCr (30 nm) / Si;N, (27 nm)

El vidrio revestido sufre después el mismo tratamiento térmico que en el ejemplo 1.

La tabla 1 mds adelante agrupa para los ejemplos 1, 2, comparativo 1 y comparativo 2 los datos siguientes:
> transmision Optica Ty : transmisién luminosa en % de acuerdo con el iluminante Dg;s
Adomr: longitud de onda dominante del color en transmisién en nm,
pe(r): pureza de excitacién de la de color en transmision, en %,

> reflexion exterior (es decir, la medida en el lado exterior, cuando el vidrio revestido se monta en acristala-
miento monolitico en un local con apilamiento de capas en la cara 2: reflexion exteror (Rigxr) en %,
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a*(Rgxt), b*(Rexr), coordenadas colorimétricas en reflexion exterior de acuerdo con el sistema de colori-
metria (L, a*, b*)

> reflexion interior: el valor de Ryt en %, y los datos colorimétricos a*(Rinr), b*(Rinr),
> transmision energética: Tg en %

Todos esos datos se indican dos veces: antes del tratamiento térmico y después del tratamiento térmico. Se miden
también en transmisiéon AE(T), en reflexion exterior AE(Rgxr) y en reflexion interior AE(Ryr), con AE = (AL? + Aa’
+ Ab*)!/2 para la transmisién, con:

Aa = a* (después del tratamiento) - a* (antes del tratamiento),

Ab =b* (después del tratamiento) - b* (antes del tratamiento)

AL = L* (después del tratamiento) - L* (antes del tratamiento)

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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Esta tabla muestra que los ejemplos 1y 2 de acuerdo con la invencién ofrecen un buen compromiso Ty /Ty antes del
tratamiento térmico, con valores de T; y Tg proximos: ofrecen una buena proteccién anti-solar. También son buenos
bajo el punto de vista estético, muy particularmente en reflexion exterior en donde los valores de a* y b* son negativos
y en valores absolutos poco elevados, de a lo sumo 2,7: es un color poco intenso y en los azul-verdosos apreciado para
los acristalamientos de gran reflexion exterior.

Lo que es notable es que todas esas ventajas se conservan después del tratamiento térmico: los valores de T, y Tg
se conservan alrededor del 1%, los datos colorimétricos cambian muy poco, no hay cambio alguno de un color hacia
otro color en reflexién exterior. No hay defecto 6ptico alguno. El valor de AE, que cuantifica una eventual evolucién
colorimétrica, permanece a lo sumo en 2,7 en transmision, en reflexion interior y exterior, con un AE de solamente 1,6
en reflexion exterior: se trata bien de un apilamiento apto para sufrir sin degradacion significativa un tratamiento de tipo
bombeo o temple. Se desee un vidrio templado, recocido, bombeado o no, la invencién propone un apilamiento anti-
solar con las propiedades idénticas, preservadas. Las observaciones hechas respecto al ejemplo 1 se aplican también
al ejemplo 2, con una evolucion éptica ain mas débil: un AE de solamente 0,3 en reflexién exterior en particular.

Se ve que es conveniente prever una sobrecapa de Si; N, mds espesa de al menos 5 a 15 6 20 nm con relacién al
espesor de la subcapa de Si;N,: con ello se gana en aptitud al temple, a la vez que se mantiene un aspecto satisfactorio
en reflexion.

Los resultados de los ejemplos comparativos 1 y 2 son bastante menos buenos: esos apilamientos no son clara-
mente bombeables/templables en el sentido de la invencién: los valores de T, y Tz cambian mucho. En el ejemplo
comparativo 1, se pasa asi de 11,5 a cerca de 20% en T,.. Los valores de AE en reflexiones interior y exterior para el
ejemplo comparativo 1 son al menos tres veces superiores a los obtenidos de acuerdo con la invencion, y el signo de
b* cambia en reflexion exterior: hay un cambio de color. Eso confirma el hecho de que es preferible suprimir o limitar
al maximo la presencia de cromo en las capas funcionales (por ejemplo a lo sumo 20%, en particular a lo sumo 10 0 a
lo sumo 5% en peso), teniendo el cromo verdaderamente una funcién, por su tendencia a difundirse a alta temperatura,
en esas modificaciones.

La tabla 2 mds adelante proporciona datos ya explicados para la tabla 1 en lo que respecta al ejemplo 3 en donde
se ha realizado un esmaltado sobre las capas: los valores de Ry gxt, a*grext) ¥ b*rext) se han medido antes y después

del esmaltado (igual montaje del acristalamiento convertido en antepecho que en la tabla 1: vidrio monolitico, capas y
esmalte en la cara 2).

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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Se verifica que el color permanece practicamente igual en reflexién exterior tras el esmaltado con un AE del orden
de 1. Tampoco hay envejecimiento del antepecho significativamente mds elevado que en el caso de un antepecho
estandar, con el mismo esmalte depositado directamente sobre el vidrio.

La tabla 3 més adelante agrupa datos, ya explicados anteriormente, para los ejemplos 4 y 6 (igual configuracion en
vidrio monolitico con las capas en la cara 2).

10

15

TABLA 3
TRANSMISION REFLEXION EXTERIOR REFLEXION INTERIOR
T (%) |Ad(m) [Pe(%) |AEm [Riext [a* |b* [AEm |Ruwe [a* 0¥ {Te
Ejemplo4 [323  [541 0.6 27 144 (17 [48 |33 253 |03 [12 |[31.0
Ejemplo5 |[306 |535 1.4 23 |[166 |17 |72 |25 277 |17 |16 |278
Ejemplo6 [312  [483 4.2 12 179 |04 |35 |14 278 |07 [3.1 [300

Se constatan asi las ventajas de la insercién de una capa suplementaria de TiN: es mas dificil alcanzar valores
pequefios de AE, en particular valores inferiores a 2, cuando se trata de acristalamientos de capas que tienen trans-
misiones luminosas relativamente elevadas, aqui de alrededor de 30% mientras que era de alrededor de 8% para los
ejemplos precedentes. Ahora bien, afiadir la capa de TiN (ejemplo 6) permite hacer pasar al valor de AE el umbral de
2. E1 TiN tiene, por tanto, a la vez un papel de ajuste colorimétrico per se, y un papel de estabilizacién del aspecto en
reflexion exterior para acristalamientos de capas que tienen una T} particularmente superior a 20%.

Los ejemplos 7 a 9 siguientes se han realizado particularmente para ajustar mejor el color en reflexién exterior de
los acristalamientos.
Ejemplo 7

Este ejemplo utiliza una capa funcional de nitruro de niobio y una doble subcapa, alternando una capa de Si3N4
(indice de refraccion de alrededor de 2), y una capa de SiO2 (indice de refraccion de alrededor de 1,45).
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La secuencia es la siguiente:

Vidrio

/ SizNg

1 SiOz /

NbN /

SisN,

(20nm)

(40nm)

(20nm)

El espesor de la capa de NbN se ha ajustado para obtener una transmisiéon luminosa de 32%

Ejemplo 8

Este ejemplo es similar al ejemplo 7, pero se sustituye a la capa de NbN por una capa metdlica de Nb (con un

espesor tal que, aln asf la transmisién luminosa sea de 32%).

Se tiene, pues, la secuencia:

Vidrio

!/ SizNg

/ SiO;

/Nb/

SizN,4

(20nm)

(40nm)

(20nm)

12
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Ejemplo 9

Este ejemplo se aproxima al ejemplo 8, pero utilizando una triple subcapa alternando una capa de alto indice, una

ES 2308 994 T3

capa de bajo indice y una capa de alto indice nuevamente.

La secuencia es la siguiente:

Vidrio /

SisNg /

SiO, /

SigNy /

Nb / SizN,4

(30nm)

(30nm)

(20nm)

(30nm)

(27nm)

El espesor de la capa de Nb se ajusta para tener una TL de alrededor de 8%.

La tabla 2 mds adelante agrupa para los ejemplos 7 y 8 los mismos datos fotométricos en transmision y en reflexion

exterior que los ya explicados en la tabla 1.

TABLA 2
EJEMPLO TRATAMIENTO TRANSMISION REFLEXION EXTERIOR
TERMICO
T (%) Ad (nm) Pe (%) | AEm | Rlex a%rext b*rext AER
Ej.7 Antes 323 489 2,3 - 15,3 1.7 -10,3 -
Después 31,8 484 43 1,7 15,7 1,7 -9.1 2.0
Ej.8 Antes 32,2 572 3.7 - 13,3 1,0 -15,0 -
Después 30,7 563 21 2.4 154 10,9 -11.8 43
El ejemplo 10 siguiente utiliza una capa funcional de tdntalo.
Ejemplo 10
(Ejemplo comparativo)
Este ejemplo utiliza la secuencia de capas siguiente:
Vidrio / SizNy /Ta / SizNg
(10nm) (7nm) (20nm)

La tabla 3 mas adelante agrupa para este ejemplo las mismas informaciones que las que figuran en la tabla 2.

TABLA 3
EJEMPLO TRATAMIENTO TRANSMISION REFLEXION EXTERIOR
TERMICO
TL(%) | Ad(mm) | Pe(%) | AEm | Rlex | @%ex b™rex AEg,
Ej.10 Antes 326 480 3.4 - 19 0,7 39| -
Después 32,9 482 3.0 12 | 185 1,2 37| 09

13
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Este apilamiento con tantalo presenta, por tanto, variaciones Opticas limitadas después del temple, similares a las
obtenidas con capas de NbN en particular. Se obtiene la misma ventaja utilizando esta vez nitruro de tdntalo.

Se puede considerar también utilizar molibdeno como capa funcional, que permite obtener un color méas azul en
reflexién exterior.

En conclusidn, los acristalamientos de proteccioén solar de acuerdo con la invencion son muy convenientes pa-
ra equipar edificios, sin excluir aplicaciones a automéviles y todos los vehiculos: los cristales laterales, de atras, el
techo automdtico, que por otra parte pueden presentar revestimientos esmaltados. Con un apilamiento de capas fija-
do, en particular de acuerdo con los valores de T; y Tg que se inventigan, sin tener que modificarlo se pueden asi
fabricar acristalamientos para la visidon que no estdn destinados a sufrir tratamientos térmicos o que deben ser bombea-
dos/templados/recocidos, fabricar antepechos en buena armonia colorométrica con los acristalamientos de visiones,
que pueden estar lacados o esmaltados: se puede asi estandardizar la fabricacion de capas interferenciales sobre sus-
tratos de grandes dimensiones, lo que es una gran ventaja bajo el punto de vista industrial.

La invencion ha puesto a punto acristalamientos de control solar templables, con AE en reflexién exterior inferiores
o iguales a 2, incluso a 1,8, lo que cabe destacar.

Se pueden hacer también antepechos de capas esmaltadas, en lugar de lacadas, lo que industrialmente es muy

interesante también (haciéndose el esmaltado durante el procedimiento de temple, mientras que el lacado necesita una
etapa suplementaria de fabricacion).

14
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REIVINDICACIONES

1. Acristalamiento transparente, dotado de un apilamiento de capas delgadas que actiian sobre la radiacién solar,
caracterizado porque presenta una transmision luminosa Ty de 5 a 55%, en particular de 8 a 45%, y un factor solar
FS inferior a 50%, en particular cercano al valor de transmisién luminosa, y porque dicho apilamiento comprende
al menos una capa funcional de caricter esencialmente metédlico y que comprende mayoritariamente niobio, estando
sobre dicha capa funcional al menos una sobrecapa a base de nitruro de aluminio, de oxinitruro de aluminio, de nitruro
de silicio, o de oxinitruro de silicio, o de una mezcla de al menos dos de esos compuestos.

2. Acristalamiento transparente, dotado de un apilamiento de capas delgadas que actiian sobre la radiacién solar,
caracterizado porque dicho apilamiento comprende al menos una capa funcional a base de un metal parcialmente o
completamente nitrurado, siendo dicho metal niobio, estando sobre dicha capa funcional al menos una sobrecapa a
base de nitruro o de oxinitruro de aluminio, de nitruro o de oxinitruro de silicio, o de una mezcla de al menos dos de
€s0s compuestos.

3. Acristalamiento de acuerdo con la reivindicacion 1 6 2, caracterizado porque el apilamiento comprende también
entre el sustrato y la capa funcional al menos una subcapa de material dieléctrico transparente, en particular elegido
entre nitruro de silicio y/o de aluminio, oxinitruro de silicio y/o de aluminio y éxido de silicio.

4. Acristalamiento de acuerdo con la reivindicacion 3, caracterizado porque el apilamiento comprende una sobre-
capa a base de nitruro o de oxinitruro y una subcapa a base de nitruro o de oxinitruro, siendo el espesor geométrico de
la sobrecapa superior al de la subcapa.

5. Acristalamiento de acuerdo con la reivindicacién 4, caracterizado porque dicha sobrecapa y dicha subcapa son
a base de nitruro de silicio.

6. Acristalamiento de acuerdo con la reivindicacién 4 o la reivindicacion 5, caracterizado porque la sobrecapa es
mds espesa que la subcapa en un factor de al menos 1,2, en particular en un fator de al menos 1,5 a 1,8.

7. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
apilamiento comprende una pluralidad de subcapas entre el sustrato y la capa funcional, en particular una alternancia
de capas de indice grande y pequefio como Si3N,/SiO, o SizN,/Si0,/Si;N,.

8. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
apilamiento comprende también una capa suplementaria de un nitruro de al menos un metal elegido entre niobio,
titanio, circonio entre la capa funcional y la sobrecapa y/o entre la capa funcional y el sustrato.

9. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la
capa funcional tiene un espesor comprendido entre 5 y 50 nm, en particular entre 8 y 40 nm.

10. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
espesor de la sobrecapa estd comprendido entre 5 y 120 nm, en particular entre 7 y 90 nm.

11. Acristalamiento de acuerdo con la reivindicacion 8, caracterizado porque la capa suplementaria de nitruro
metélico tiene un espesor comprendido entre 2 y 20 nm, en particular entre 5 y 10 nm.

12. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque el
apilamiento utiliza una capa funcional de niobio, una sobrecapa de nitruro de silicio, una subcapa opcional de nitruro
de silicio también, y una capa opcional de nitruro de titanio o de nitruro de niobio directamente sobre o directamente
bajo la capa funcional.

13. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, caracterizado porque el apila-
miento utiliza una capa funcional de nitruro de niobio, una sobrecapa de nitruro de silicio, una subcapa opcional de
nitruro de silicio también.

14. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque es
bombeable/templable y/o esmaltable.

15. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque es
de vidrio, claro o coloreado en bloque, o de material polimero transparente flexible o rigido.

16. Acristalamiento monolitico o doble acristalamiento que incorpora un acristalamiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones precedentes, encontrandose el apilamiento de capas delgadas preferentemente en la
cara 2 y numerando las caras de los sustratos desde el exterior hacia el interior del habitdculo/del local que equipa,
confiriéndole un efecto de proteccién frente a la radiacion solar.

15
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17. Acristalamiento de acuerdo con la reivindicacion 16, caracterizado porque es azul o verde en reflexion exterior,
en el lado del sustrato, en particular con valores de a* y b* negativos.

18. Acristalamiento de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 15, caracterizado porque estd hecho
5 opaco al menos parcialmente por un revestimiento en forma de una laca o de un esmalte.

19. Panel de paramento de fachada de tipo antepecho que incorpora el acristalamiento hecho opaco de acuerdo con
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la reivindicacion 18.
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