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L'invention se rapporte a un vitrage feuilleté comprenant une premicre feuille de verre (1); au moins une feuille mtercalaire (3) en
polymere thermoplastique; ¢éventuellement une feuille « anti solaire » (4) ou couche metallique fonctionnelle a propriétés de ré -
flexion dans l'infrarouge et/ou dans le rayonnement solaire, au moins une feuille d'adhesit sensible a la pression (5), en contact di -
rect avec une feuille fonctionnelle thermosensible (6); une deuxieme feuille de verre (2); ladite premiere feuille de verre (1) étant
en contact direct avec ladite feuille mtercalaire (3); ladite seconde feuille de verre (2) ¢tant en contact direct avec ladite feuille
d'adhesit sensible a la pression (5); ladite feuille d'adhésit sensible a la pression (5) et ladite deuxieme feuille de verre (2) sont en
contact direct au niveau de la face externe de cette derniere. Elle concerne aussi le procede de fabrication d'un tel vitrage ainsi que
son utilisation pour fabriquer un vitrage de véhicule choisi parmi un pare-brise, un vitrage latéral avant, un vitrage latéral arriere,
une lunette arriere et un vitrage de toit et/ou pour fabriquer un vitrage de vehicule choisi parmi une automobile, un train, un ca-
mion, un aéronef et un bus.
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VITRAGE FEUILLETE A BASE D’ ADHESF SENSBLE A LA PRESSON ASSOCIE A
SA FACE EXTERNE

L’ invention concerne un vitrage feuilleté comprenant un empilement de
couches minces dont (i) au moins deux substrats verriers assemblés |'un a
|"autre par (11) au moins un intercalaire de nature organique et (ill) au moins
une couche fonctionnelle thermosensible associée a la face externe de |'un
desdits substrats verriers par (iv) une couche d'adhésit sensible a la pression.

Avantageusement, ce vitrage est electriguement commutable.

L' invention est egalement relative a I'utilisation d’ un tel vitrage pour
fabriquer un vitrage destiné a équiper un vehicule, en particulier chois parmi
une automobile, un bus, un camion, un bateau, un aéronef tel qu un avion ou

un helicoptere, et un train.

Les deux substrats verriers dudit vitrage sont eventuellement maintenus
ensemble par une structure de chassis. Le vitrage feuilleté de |'invention peut
ains étre un vitrage de véhicule choisi parmi un pare-brise, un vitrage latéral
avant, un vitrage lateral arriere, une lunette arriere et un vitrage de toit.

Avantageusement, il s agit d un vitrage de toit.

Les intercalaires se présentent sous la forme de films. Ce sont genéralement
des films en polyvinyle-butyral, abrége PVB ou en éthyle-vinyle-acetate,
abrége EVA. Le PVB a |'avantage de présenter une bonne adhérence au verre
et un taux d'allongement important avant dechirure.

Le vitrage feuilleté comprenant un tel intercalaire plastique s avere ains
resistant al'impact. Lors d'un choc avec un corps etranger, le verre se fendille
et la fracture reste localisee au point dimpact sans altérer la visibilité a
travers le vitrage. En outre, l'intercalaire PVB maintient les morceaux de

verre en place, ce qui diminue le risque de coupure par éeclats de verre et
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permet la conservation de I'etancheité du vitrage. Enfin, I'energie residuelle
du corps est absorbée par cet intercalaire. Le vitrage empéche donc le

passage du corps si |'impact n'est pas disproportionne.

Les principales étapes du processus de fabrication d'un vitrage feuilleté sont
les suivantes :
. Lavage du verre : Le substrat verrier est préalablement découpé et
éventuellement faconné. Afin d'éliminer toute trace de contamination, le
verre est lavé al'eau ionisée et seché soigneusement.
. Assemblage : |l est effectué dans une enceinte fermeée, hors poussiere a
une tempeérature de 18-20°C et avec une humidité relative de |'atmosphere
de 30% Les couches de verre et d'intercalaire sont superposees en fonction
de la composition désiree. L'ebarbage du volume feuilleté est effectué avant
I'entrée dans le four de préchauffage.
. Dégazage : Cest l|'opéeration |la plus critique. || sagit d'éliminer l'air
emprisonng, sous forme de bulles d air éventuelles, entre I'intercalaire et la
feuille de verre et de seller les bords de |'assemblage de maniere a eviter tout
risque de pénetration d'air au cours de l'opération finale d'autoclavage. Cette
operation se fait par double calandrage avec un four de préechauffage a
environ 60°C. Les conditions de températures sont fonction du type
d'assemblage et de |la vitesse de la ligne.
. Autoclavage : Le collage définitif du verre et de l'intercalaire est
realise dans un autoclave a une forte pression et avec une montée en
température pour assurer une forte liaison de |'assemblage.

Ainsi, pour un intercalaire en PVB, on opere a une pression entre 10 et
12 bars, bornes incluses, et a une température de 120 a 145°C, bornes
incluses. Ceci permet de fluer suffisamment le PVB pour epouser parfaitement
la surface du verre et creer |'adhesion.

Pour un intercalaire en EVA, on procede au collage a une temperature
légerement en dessous de 100°C. Les temps de cycle sont fonction du

remplissage et de |la composition du vitrage feuillete.
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o Nettoyage : Un deuxieme ébarbage périphérique est necessaire pour

eliminer |'intercalaire excédentaire, du au fluage.

Cependant, dans le cas ou |'on souhaite fabriquer un vitrage feuilleté
comprenant des couches intermediaires fonctionnelles, |la température a
laquelle le collage doit avoir lieu peut poser probleme. Le collage du ou des
films intercalaires du vitrage au cours de la phase de lamination doit se
dérouler, bien souvent, a une température difficilement compatible avec la
mise en ceuvre d autres couches, notamment de couches dites fonctionnelles,
sensibles a la température. En effet, de nombreux revetements fonctionnels

voient leur fonction définitivement endommagée par |'exposition a de telles

températures d’ autoclavage.

Actuellement, pour fabriquer un tel vitrage feuilleté en une seule étape
de lamination a chaud, sans causer de perte de fonctionnalité a la couche
fonctionnelle, on utilise un intercalaire en EVA au lieu du PVB, |'EVA
presentant une température de mise en ceuvre ou température de collage

pour réaliser la stratification bien inférieure a celle du PVB.

Cependant, |la couche de PVB reste indispensable en raison de sa
resistance aux chocs dans de nombreuses applications. Il est donc impossible
de realiser la fabrication de vitrage feuilleté présentant un revetement

ALY

fonctionnel thermosensible avec une seule étape de lamination a haute

température.

Dou, un processus de stratification a deux temps mis au point par Hint-
Gobain. Dans ce procédé faisant partie de |I'art antérieur, (i) une couche de
PVB est, au cours d une premiere etape de lamination a chaud, appliquée a
une température pouvant atteindre 120°C sur une feuille de verre destinée a
former le cOté du vitrage en contact avec |’ espace extérieur du véhicule, puis

I’ensemble peut étre associé, par exemple a d'autres feuilles, telle gqu' une
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feuille de métal, qui offrent des fonctionnalites complementaires, enfin (ii)
un film actif, par exemple un tiim pour dispositii a particules en suspension,
abrége SPD, est rajouté dans une seconde étape de lamination a chaud a une
température inférieure a 100°C, ledit film étant solidarisé par de I'EVA a la
couche de verre desting a former le coté du vitrage en contact avec |’ espace
intérieur du vehicule et au stratifié comprenant le PVB de I’ étape précedente.
De cette facon, le film de SPD n'est jamais exposé a la haute tempeérature de
stratification exigée pour la mise en ceuvre du PVB.

Seul un procédé comptant au moins deux étapes de lamination a chaud
est donc actuellement possible pour la stratification d un vitrage feduilleté
comprenant au moins une couche de PVB et de SPD. Mais ce procédé nécessite
plusieurs manipulations, ne peut pas étre réalise en continu et est donc
consommateur de temps et d’énergie.

Le but de l'invention est de parvenir a remédier aux inconvenients de
I"art antérieur, en mettant au point un nouveau type d' empilement de vitrage
feuilleté, dont les couches adhérent efficacement les unes aux autres tout en
conciliant une thermo-sensibilisation et une résistance aux chocs.

Un autre but important de |'invention est de proposer un procédé de

fabrication d'un tel empilement et par extension d'un vitrage feuilleté

comprenant un tel empilement qui soit économiquement avantageux.

La demanderesse a mis au point un vitrage feuilleté, résistant aux chocs
et préesentant au moins un film actif thermosensible qui est maintenant

réalisable en une seule etape de lamination a chaud mettant en ceuvre au

moins un intercalaire polymerique.

L' invention a ainsi pour objet, un vitrage feuilleté comprenant:
e une premiere feuille de verre 1;
e au moins une feuille intercalaire 3 en polymere thermoplastique; ladite
premiere feuille de verre 1 étant en contact direct avec ladite feuille

Intercalaire 3 ;
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o cventuellement une feuille « anti solaire » 4 ou couche métallique
fonctionnelle a propriétés de réflexion dans l'infrarouge et/ ou dans le
rayonnement solaire,

o cventuellement une seconde feduille intercalaire 3 lorsgque ladite feuille
« anti-solaire » 4 est présente,

e une deuxieme feuille de verre 2; et

e au moins une feuille d'adhésif sensible a la pression 5, en contact
direct avec une feduille fonctionnelle thermosensible 6;

ladite seconde feuille de verre 2 etant en contact direct avec ladite feuille

d adhésif sensible a la pression 5.

La feuille d’adhésif sensible a |la pression 5 et la deuxieme feuille de verre 2
sont en contact direct au niveau de la face externe de cette deuxieme feuille

de verre.

Les deux faces d’'un méme vitrage sont, chacune, en contact avec un
milieu externe. Ces milieux externes se repartissent chacun de part et d’autre
dudit vitrage.

Dans |le sens de |'invention, |la face « externe » d'une couche ou d une
feuille signifie |la face de ladite couche ou de ladite feuille du vitrage la plus
proche du milieu externe le plus proche.

Dans le sens de I'invention, |la face «interne » d'une couche ou d'une
feuille signifie la face de ladite couche ou de |ladite feuille du vitrage la plus
éloignée du milieu externe le plus proche.

Dans le sens de I'invention, on utilisera indifféremment les termes de
« feuille », «film » ou « couche » dans |la presente invention pour définir les
différentes strates de la structure du vitrage feuilleté selon I'invention. Ces

termesont ici la méme signification.

Avantageusement, la premiere feuille de verre 1 dudit vitrage est en

contact direct avec le milieu externe de ce dernier qui est le milieu externe
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au vehicule doté d'un tel vitrage feuillete objet de ['invention.
Respectivement, la seconde feuille de verre 2 dudit vitrage est en contact
direct avec le milieu externe de ce dernier qui s avere étre le milieu interne
au vehicule, c'est-a-dire le milieu ou se trouvent le conducteur et les

eventuels passagers.

Selon un premier mode de realisation de |'invention representée sur la figure
1a, le vitrage feuilleté selon |I'invention comprend successivement :

e une premiere feuille de verre (1),

e une premiere feuille intercalaire (3) en polymere thermoplastique,

e une feuille « anti solaire » (4) ou couche métallique fonctionnelle a
propriétés de réflexion dans l'infrarouge et/ ou dans le rayonnement
solaire,

e une seconde feuille intercalaire (3) lorsque ladite feuille « anti-
solaire » (4) est presente,

e une deuxieme feuille de verre (2),

o une feuille d adhesit sensible ala pression (5),

e une feuille fonctionnelle thermosensible (6).

Selon un deuxieme mode de realisation de |'invention repréesenté en figure 1b,
le vitrage feuilleté selon I'invention comprend

e une premiere feuille de verre (1),

e une feuille intercalaire (3) en polymere thermoplastique,

e une deuxieme feuille de verre (2),

o une feuille d adhesit sensible ala pression (5),

e une feuille fonctionnelle thermosensible (6).

Ces modes de réalisations ne sont, bien entendu, paslimitatifs.
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Selon I'invention, le polymere thermoplastique de |la feuille intercalaire 3
est avantageusement chois parmi le polyvinylbutyral, le polyuréthane,
I”éthylene acétate de vinyle et lesionomeres.

Selon I'invention, le polymere thermoplastique de |la feuille intercalaire 3
est avantageusement le PVB.

Selon l'invention, |'adhesif sensible a la pression est avantageusement
choisi parmi les adhésifs sensibles a la pression a base d acrylates et les
adhésifs sensibles a la pression a base de silicone.

>lon |'invention, la feuille fonctionnelle thermosensible 6 est
avantageusement a base de cristaux liquides encapsulés, de particules
électrophorétiques dispersees dans un milieu, de particules dispersees dans un
fluide électrophorétique ou de particules de polarisation de la lumiere.

Selon I'invention, la feuille « anti solaire » est avantageusement en argent
ou tout autres metal ayant des propriétés de réflexion de la lumiere ou un
métal ou composé métallique ayant des proprietes d absorption de la lumiere.
On peut citer comme exemples, les produits réflecteurs Solargard® de Saint-
Gobain tel que le LX70 et les produits absorbeurs Ceramic Series de Huper
Optik® tel que le Huper Optik® C5.

Selon I'invention, le vitrage feuilleté peut étre plat ou bombe.

En outre, il s'agit avantageusement d' un vitrage de véhicule chois parmi
un pare-brise, un vitrage latéral avant, un vitrage lateral arriere, une lunette
arriere et un vitrage de toit.

I peut s'agir en particulier d'un vitrage de vehicule choisi parmi une

automobile, un train, un camion, un avion et un bus.

L'invention a également pour objet un procede de fabrication d’un vitrage
feuilleté tel que défini précédemment, dans lequel les étapes de mise en
place des différentes feuilles ont lieu en partant (i) de la mise en place de |la
feuille intercalaire 3 en polymere thermoplastique sur la face interne de la
premiere feuille de verre 1, ou en partant (ii) de la mise en place d une

feuille d adhésif sensible a la pression 5 sur |'une des deux faces d une feuille
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fonctionnelle thermosensible 6 ou encore en partant (iii) de la mise en place
d une feuille d’adhésif sensible a la pression 5 sur la face externe de la
seconde feuille de verre 2.
Le procédé de fabrication d'un vitrage feduilleté selon |'invention, comprend :
5 e au moins une etape de mise en place d'une feuille intercalaire 3 en
polymere thermoplastique sur la face interne d’ une premiere feuille de
verre 1, eventuellement préalablement bombee,
o cventuellement la mise en place d'une feuille « anti solaire » 4 sur la
face restee vacante de ladite feuille intercalaire 3 qui est ains prise en

10 sandwich entre ladite premiere feuille de verre 1 et ladite eventuelle
feuille « anti solaire » 4 et la mise en place d'une seconde feuille
intercalaire 3 sur la face restée vacante de ladite feuille « anti
solaire » 4 qui est aing prise en sandwich entre une premiere et une
seconde feuilles intercalaires 3,

15 e puis au moins la mise en place d'une seconde feuille de verre 2 sur la
face, restée vacante de la premiere feuille intercalaire 3 lorsqgue
lesdites seconde feuille intercalaire 3 et feuille « anti solaire » 4 sont
absentes, de maniere a former un feuilleté partiel 12 et |la mise en
place d’ une seconde feuille de verre 2 sur la face, restée vacante de la

20 seconde feuille intercalaire 3 lorsque lesdites seconde feuille
intercalaire 3 et feuille « anti solaire » 4 sont présentes, de maniéere a
former un autre feuilleté partiel 11, et/ ou

e au moins une étape de mise en place d'une feuille d adhésif sensible a
la pression 5 sur |I'une des deux faces d'une feuille fonctionnelle

25 thermosensible 6, de maniere a former un feuillete partiel 10.

Les modes de realisations decrits ci-dessous permettent, en particulier,
d obtenir les empilements selon |'invention, tels que représentés sur les
figures 1a ou 1b.

30
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Ledit feuilleté partiel 11 ou 12 peut ensuite étre appliqué, au niveau de la
face restée vacante de sa seconde feuille de verre 2, sur ou sous ledit
feuilleté partiel 10 au niveau de la face vacante de sa feuille d'adhésif
sensible a la pression 5.

Slon l'invention, le procédé de fabrication du vitrage feuilleté peut
comprendre, en outre, au moins :

e une etape de degazage sous vide du feuillete résultant, avec utilisation

d un joint périphérique ou d'un sac a vide,

o cventuellement une étape de scellage a chaud des bords dudit

feulllete, et

e une étape d' autoclavage.

Le procédé peut comprendre, en outre, au moins une etape de calandrage,

éventuellement a chaud.

L' invention est également relative a |’ utilisation d’un vitrage tel que défini
precédemment pour fabriquer un vitrage de vehicule choisi parmi un pare-
brise, un vitrage latéral avant, un vitrage latéral arriere, une lunette arriere
et un vitrage de toit et/ ou pour fabriquer un vitrage de véhicule chois parmi

une automobile, un train, un camion, un aéronef et un bus.

Le substrat verre du vitrage feuilleté selon |'invention peut étre du type
vendu sous la dénomination commerciale Planiclear® ou Planitherm® par |a
société Saint-Gobain, voir méme VG10. Son épaisseur sera choisie en fonction

de I'utilisation envisagee.

Le vitrage selon |'invention comprend au moins une feuille d adhésif sensible
ala pression.

Un adhésif sensible a la pression, abrége PSA et communement appelé auto-
adhesif, est un adhesit qui forme une liaison lorsqu’ une pression lui est

appliqguée de maniere a solidariser l'adhésif avec la surface a coller. Aucun
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solvant, ni d'eau, ou de chaleur n'est néecessaire pour activer l'adhéesif. |l est
utilise dans des garnitures d'automobile, et dans une grande une grande
variéte d'autres produits.

Comme son nom l'indique "sensible a la pression”, le degre de liaison
entre une surface donnee et le liant autoadhésif est influencée par la quantité
de pression utilisee pour appliquer l'adhésif sur la surface cible. D autres
facteurs interviennent egalement et sont importants pour une bonne
adhérence telle que la douceur, I'énergie de surface, et l'élimination des
contaminants.

Les PSA sont generalement congus pour former une liaison et maintenir
celle-ci a la température ambiante. L'homme de I"art veillera a choisir une
formulation d'adhésit autoadhésif adaptée aux conditions de son utilisation.
En effet, les PSA genéralement voient leur adhérence se reduire ou disparaitre
a basse tempeérature et voient leur capacité a tenir le cisailllement se réduire
a tempeératures elevées.

Les PSA sont genéralement a base d'elastomere couplé avec un agent
adhesif supplémentaire approprié ou agent « tackifiant » (par exemple, une
résine ester).

Les elastomeres peuvent étre a base:

1/ d'acrylates, qui peuvent étre suffisamment collant pour ne pas
exiger un agent tackifiant supplémentaire.

2/ de Nitriles

3/ de silicone, réquerant des agents tackifiants spéciaux telles que des
résines de gdlicate de type «MQ», composees de triméthyle slane
monofonctionnel ("M) qui a reéagi avec tétrachlorure de silicium
quadrifonctionnel ("Q"). Les PSA a base de silicone sont par exemple des
gommes et resines de polydiméthylsiloxane dispersees dna sdu xylene ou un
malnge de xylene et toulene.

4/ des copolymeres blocs a base de styrene tel que des copolymeres
blocs Syrene butadiene -styrene (BS, Syrene-éthylene / butylene -styrene

(SEBS), styrene-éthylene / propylene (SEP), Syrene isoprene -styrene (39,
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5/ Les éthers vinyliques.

Avantageusement, |'adhésif sensible a l|a pression conforme a
I"invention est choisi parmi les PSA a base d'acrylates et les PSA a base de
silicone.

Ces adhésifs sont commercialises sous forme de rouleaux d adhesifs
double face.

On peut citer comme PSA a base de silicone les adhésifs de Dow
Corning® tel que le 2013 Adhesive, 7657 Adhesive, Q2-7735 Adhesive, (Q2-7406
Adhesive, (2-7566 Adhesive, 7355 Adhesive, 7358 Adhesive, 280A Adhesive,
282 Adhesive, 7651 Adhesive, 7652 Adhesive, 7356 Adhesive.

Le vitrage feuiliste selon Uinveniion comprend, en oulre, également
une feuitle fonctionnelle thermosensibie.

| peut s agirv d' un film de digpositit de particules en suspension (S0
ou dun stratitie dun tel fim, dans lteqguel le Him comprend des subslirats
revetus, sur au moins une pariie de leur surface interne, (i) par un polymere
conducteur tel gue, par exempie, e polvthiophene ou (i) par uneg couche
conductrice inorganigue tel gue par exemple Poxyde d' étain et d indium,
DOUr servir de moyen déiectrode. Le polymere peut élre applique sous ia
forme d'une compogtion agueuse comprenant, en plus du polymere, au moins
un solvant et au moins un liant. Un polymere conducteuwr a base de
polythiophene prefére est un polymere de polyéthyiene dioxythiopheéne
(PEDT). Le polymere peut éire dope par du polystyrene sulfonate. Les
alectrodes polymeres peuvent élre connectées a une matiare conductrice gui
sefend au-dela d'une limite externe du film pour connecter fe film a une
source de tension appropriée.,

On peut auss citer fes films gul comprennent une matrice polymere et
oresentent des goutieleltes dune suspension de modulateur de lumiere
liquide contenant une pluralite de particules digpersess dans un milieu liquide
en suspension distribue au sein de la mairice. Ledit milieu en suspension (a)

ast pratiguement immiscible avec la matrice polymere, (D) possede a i3
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oression atmosphérique un point d'ébuilition superieur a environ 100 °0, (¢}
une résistivité dlectrique d'au moins environ 0,8 x 10° ohms par carré, et {d)
un indice de réfraction a 25 ° ¢ qui differe de pas plus denviron ¢,002 de
celul de ia matrice polymere, mesure a pratiquement {a meme {empérature.
Le milieu de sugpension renferme au moins un composé liquide salectionne
parmi le groupe engicbant méthyl pyrrolidinone, éthyl pyrrolidingneg, dimethyl
malonate, diéthyl malonate, diméthyl succinate, di{propylene glveolimeéthyi
ether, dimethyl phtalate, butyl phtalyl butyl gycolate, ethyl lactats,

propylene carbonatie, dimet hyi nerfiuorosubsrate, dimet hy!

{elraftuorosucciale, 1étra {ethyiene glycohdimethyt éther, iri{éthylens
glycobydimethyt éther, di(éthylene giveolidimethyl éther, ethyiene glycol
ohenyl ather, de lthuile de Hin epoxydg, de thuile de soja époxyde,
digthylisophialate, un ester de laurate a base de copoiyol de glicone, un
copolymere de copolyol de silicone, un ester de copolyol de silicone, un ester
discstearate a base de copolyol de siticone, un ester de pelergonate a base de
copolyol de gslicone, digthylisophtalate, diméthyl octotiuoroadipate, aing que
des melanges correspondants ef, facuitativement, au moins un milisy de
suspension  liquide antériedrement connu. La matrice polymere peut
facultativement élre reticuiés pour former fe film alin de produire une
matrice polymere reticulee.

Un tel fiim a dispositit a particules en suspension st approprie pour
etre utidis® comme modulateur de lumiere dun vilrage fteuilieté salon

U irvention.

| peul ausa s agir eventusliement d un film contenant des particuies
encapsuices dispersaes dans un fluide de sugpension, ou électrophoreatique.
Ledit fluide peut etre un melange de deux ou de plus de deux fluides, ou bien
un fluide unique. Par atlieurs, ces particules peuveni contenir, ellesmémes,
un liquide et étre dispersees dans un fluide de suspension. En tout état de
cause, le fluide de suspension peul avoir une densité ou un indice de

réfraction dont ies valeurs sont sensblement adaptees a celles gu
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caracterisent les parlicules digpersees dans le fluide. I peut sagir, en
particutier, de particules polymeres colorees, dotees de preféerence d'une
fonctionnalite de surface de retention des charges. Dans les milieux
electrophoretiques, H esl avantageux dutiiiser des particules pigmentaires
comportant des ecorces polymeres comprenant de 0,1 a 5 pour cent en moles
de motits répétitifs 1ssus d'un monomere acryiate fluoré ou dun monomers

N

méthacrvliate fiucre. Le polymere a de fagon spécifique une dslructure a
chaine ramifiée, ave¢ des chaines lateraies qui getendent a partir dune
chaine principale.

Le fuide conducteur peut &lre coiore. |l peut comprendre un solvant
polaire et un colorant choig parmi un pigment et/ ou une teinture. Le fluide
conducteur coloré ne devrait pas provoguer de rupture électrigue diun
diglectrigue dans le dispositit dans legquel H esl employe. Un agent pour 1a
commande de conductivite éelecirique peut faculiativement etre gjouté au
Huide conducteaur colore.

L'application de champs eleciriques dans un vitrage, muni d un tel film,
par electrophorese permet d' agir sur les propriétés optiques dudit vitrage.

En outre, il peut sagir dun vitrage disposant d'un systeme
electrochrome comprenant des couches électroconductrices, séparées par une
couche d'un materiau electrochrome, un électrolyte et une contre électrode,
les-dites couches électroconductrices etant munies chacune d'une bande
electroconductrice réalisée dans un matériau dont la conductivite électrique
est grande par rapport a celle des couches électroconductrices, les bandes
électroconductrices étant disposees le long de bords opposés du vitrage et
reliees a un generateur de tension qui applique en phase de coloration (ou
respectivement en phase de deéecoloration), entre deux points A et B
appartenant respectivement aux couches electroconductrices et a proximité
immeédiate des bandes électro-conductrices une difféerence de potentiel.
Avantageusement, les bandes électroconductrices sont en cuivre, soudees sur

I"électrode conductrice telle que définie précédemment, la couche d'un

matériau électrochrome est constituée d'un matériau électrochrome
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cathodique tel que, par exemple, le trioxyde de tungstene, la contre-
electrode est constituée d'un matériau électrochrome-anodique tel que, par
exemple, I'oxyde diridium et/ ou l'electrolyte est un electrolyte a conduction
protonique tel que par exemple un complexe polymerique de polyoxyde
déthylene et d'acide orthophosphorique anhydre ou un électrolyte a
conduction ionique au lithium ou protonique (H").

On peut ains citer, par exemple, les viologenes et les polymeres

conducteurs, telle que la polyaniline ou PAni.

Enfin, on peut eégalement citer les films fonctionnels a base de cristaux
liquides disperses dans une matrice polymere connu sous le sigle abrege
PDLCs. Les cristaux liquides dispersés dans une matrice polymere sont une
classe de matériaux heéetérogenes constitues d'une dispersion de
microgouttelettes de cristal liquide dans une matrice de polymere solide et
plus ou moins flexible. GCes materiaux présentent des proprietes
électrooptiques. lls peuvent en effet commuter entre un état opagque
fortement diffusif (état OFF) et un état transparent (état ON) apres
application d’un champ électrique.

Le systeme PDLC est mis en ceuvre dans les fenétres commutables. |
comporte plusieurs avantages tels la facilite de fabrication, la facilité
dutilisation a grande échelle, la stabilité, la vitesse de leur temps de réponse
et le fait de ne pas necessiter I'emploi de polariseurs qui absorbent pres de la
moitié de la lumiere incidente.

Differentes mesophases peuvent éetre utilisees pour élaborer ces
matériaux : la phase nématique, la phase cholestérique ains que les phases
smectiques Aet C".

Le principe des systemes éelectro-optiques utilisant un PDLC consiste en
un composite place en sandwich entre deux électrodes constituées de lames
de verre dont une face est recouverte d'une couche conductrice et
transparente d'oxyde d'indium et d'etain (ITO). En ['absence de champ

electrique, |'orientation moyenne des directeurs moléculaires de cristal
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liquide dans le Cristal liquide est aleatoire. La difference d'indice de
réfraction entre le cristal liquide segrégue et |la matrice macromoléculaire
conduit a un materiau d'aspect laiteux et opaque et qui va diffuser la lumiere
(etat OFF).

Lors de |'application d'un champ électrique entre les électrodes de |a
cellule, les directeurs moléculaires s orientent dans la direction du champ. Un
faisceau d'indice normal traverse les gouttelettes avec un indice de refraction
egal a n0, indice ordinaire des molécules de cristal liquide. S cet indice est
proche de celui de la matrice polymere, le film apparait clair et transparent
(eétat ON).

Compare aux vitrage feuilletés standard, le vitrage électriquement
commutable fournit des fonctions supplémentaires particulieres qui se
traduisent en terme de confort d'utilisateur, de transmission de |la lumiere et
d économies d'energie. Le vitrage commutable peut rarement étre installé
directement comme un produit fini. Typiquement, avant |la mise en ceuvre du
vitrage commutable, une pre-stratification est necessaire. Par exemple, pour
la mise en ceuvre d'un film de SD au niveau du cadre du toit ouvrant d un
vehicule automobile, il faut réaliser un stratifié entre au moins 2 feuilles de
verre clair ou teinté avec du PVB. Ceci afin de remplir les normes de sécurité

en casde la rupture de verre et prolonger |la durée de vie du film de SPD.

Le vitrage feuilleté selon |I'invention comprend, de plus, au moins une feuille
intercalaire polymérique. L'intercalaire est en polymere organique. Ce
polymere peut notamment étre en polyvinylbutyral abrégée PVB, en éthylene
vinylacétate abrégé EVA, en polyuréthane ou a base de ionomeéeres. On peut
citer comme exemples de i1onomeres, les produits Sentryglass®

commercialises par la societé Dupont®. Avantageusement, il s'agit du PVB.

Le vitrage feuilleté selon I'invention peut comprendre, enfin, optionnellement

une feuille « anti solaire » dite egalement feuille de controle solaire.
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Un type d empilement de couches connu pour conférer aux substrats des
propriétés « anti solaire » comprend (i) au moins une couche metallique
fonctionnelle a propriétés de réflexion dans linfrarouge et/ou dans le
rayonnement solaire, notamment une couche fonctionnelle metallique a base
d argent ou d'alliage métalliqgue contenant de l'argent et/ou une couche
fonctionnelle a proprietés d absorption dans le rayonnement solaire et/ ou
dans |’ infra-rouge.

Le rayonnement solaire se compose d'ultraviolets et de la lumiere
visible. Dans ce type d empilement, |la couche fonctionnelle se trouve ainsi
disposee entre deux revétements diélectriques comportant chacun au moins
une couche diélectrique qui sont chacune en un materiau diélectrique du type
nitrure ou oxyde. On peut citer, par exemple, les nitrures et les oxydes de
slicium, d aluminium, de Nb, de Ti, de InSn et de SnZn.

De prétérence, on peut citer le nitrure de glicium, |'oxyde de niobium et
|"oxyde de titane.

On peut citer, comme exemples de film a controle solaire, les produits
réflecteurs Solargard® de Saint-Gobain tel que le LX/0 et les produits
absorbeurs Ceramic Series de Huper Optik® tel que le Huper Optik® Cs.

Du point de vu optique, le but de ces revetements qui encadrent la
couche fonctionnelle meétallique est «d antirefléter » cette couche
fonctionnelle métallique.

Par « revétement » au sens de la présente invention, il faut comprendre
qu'il peut y avoir une seule couche ou plusieurs couches de matériaux
différentsal’intérieur du revétement.

Pour rappel, le facteur solaire d'un vitrage est le rapport de |'énergie
solaire totale entrant dans le local a travers ce vitrage sur |I'énergie solaire
incidente totale et la sélectivité S correspond au rapport de la transmission
lumineuse Trs dans le visible du vitrage sur le facteur solaire FSdu vitrage et

est telleque : S=Tis/ FS
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Ces vitrages peuvent par ailleurs étre intégrés dans des vitrages
presentant des fonctionnalités particulieres, comme par exemple des vitrages
chauffants.

Comme habituellement, par « couche diélectrique » au sens de la
presente invention, il faut comprendre que du point de vue de sa nature, le
matériau est « non métallique », c’'est-a-dire n'est pas un métal. Dans le
contexte de I'invention, ce terme designe un matériau presentant un rapport
n/ k sur toute la plage de longueur d’onde du visible (de 380 nm a 780 nm)
égal ou supérieur a 5. |l est connu de I"'homme du métier que n est |'indice de
réfraction et k, une constante propre a un milieu donné caracterisant un
matériau.

L' épaisseur physiqgue de ladite couche metallique fonctionnelle est de
preférence comprise entre 5 nm et 20 nm, en incluant ces valeurs, afin
d' atteindre une emissivité < 2,5%

Dans une autre version particuliere de |'invention, ledit revétement
diélectrique disposé ou situé entre la face du substrat et ladite couche
fonctionnelle metalligue comporte une couche a haut indice de réfraction en
un matériau présentant un indice de réfraction compris entre 2,3 et 2,7, cette
couche étant de preféerence a base d' oxyde. Les valeurs d’indice de réfraction
indiquees dans le préesent document sont les valeurs mesuréees comme
habituellement a la longueur d’onde de 550 nm.

Cette couche haut indice présente, de préférence une épaisseur
physique comprise entre 5 et 15 nm.

Cette couche haut indice permet de maximaliser |la haute transmission
lumineuse dans le visible de I'empilement et a une action favorable sur
|"obtention de couleurs neutres, tant en transmission qu’ en réflexion.

L' épaisseur physique de ladite couche diélectrique a base d' oxyde de
No et/ ou d oxyde de Ti nitrure est, de preféerence, comprise entre 10 et 60
nm.

Dans une autre version particuliere de I'invention, la couche métallique

fonctionnelle est déposee directement sur un revétement de sous-blocage
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disposé entre la couche metallique fonctionnelle et le revétement
diélectrique sous-jacent a la couche fonctionnelle et/ou l|la couche
fonctionnelle est déeposee directement sous un revétement de sur-blocage
disposé entre la couche metallique fonctionnelle et le revétement
diélectrique sus-jacent a ladite couche métallique fonctionnelle et le
revétement de sous-blocage et/ ou le revétement de sur-blocage comprend
une couche fine (i) a base de meéetal chois parmi le nickel, le titane, le
chrome, l'or, le cuivre et leurs alliages, et (ii) présentant une épaisseur physique
e telleque 0,2nNnm<e <2,5nm. On peut citer comme alliage le NiCr.

Dans une autre version particuliere de |'invention, la derniere couche
du revétement diélectrique sus-jacent, celle la plus éloignée du substrat, est
a base d'oxyde, déposee de préférence sous stocechiométrique, et notamment

est a base d' oxyde de titane (TiOk) ou a base d’ oxyde mixte de zinc et d’'etain
(ShZnO,).

Les substrats des vitrages selon l'invention sont aptes a subir un
traitement thermique sans dommage pour | 'empilement de couches minces.

s sont donc eventuellement bombes et/ ou trempeés.

Avec l'invention, il est possible de fabriquer un vitrage feuilleté comprenant au
moins une couche de PVB et au moins une couche fonctionnelle
thermosensible en une seule étape de lamination par autoclavage.

L utilisation de couche de PSA ssimplifie |a fabrication et diminue le cout par
rapport a l’utilisation d’ EVA.

En outre, la résistance mécanique de I'empilement selon I'invention est tres
bonne. Par ailleurs, la tenue chimique générale de cet empilement est

globalement bonne.
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REVENDICATIONS
Vitrage feuilleté comprenant
une premiere feuille de verre (1);
au moins une feuille intercalaire (3) en polymere thermoplastique;
ladite premiere feuille de verre (1) étant en contact direct avec ladite
feuille intercalaire (3) ;
eventuellement une feuille « anti solaire » (4) ou couche métallique
fonctionnelle a proprietes de réflexion dans l'infrarouge et/ ou dans le
rayonnement solaire ;
éventuellement une seconde feuille intercalaire (3) lorsque ladite
feuille « anti-solaire » (4) est présente ;
une deuxieme feuille de verre (2); et
au moins une feuille d’adhésit sensible a la pression (5), en contact

direct avec une feduille fonctionnelle thermosensible (6);

ladite seconde feuille de verre (2) etant en contact direct avec ladite feuille

d adhesif sensible ala pression (5),

ladite feuille d'adhesif sensible a la pression (5) et ladite deuxieme feuille de

verre (2) étant en contact direct au niveau de la face externe de cette

derniére.

2. Vitrage feuillete selon la revendication 1 comprenant successivement

une premiere feuille de verre (1),

une premiere feuille intercalaire (3) en polymere thermoplastique,

une feuille « anti solaire » (4) ou couche metallique fonctionnelle a
propriétes de reflexion dans l'infrarouge et/ ou dans le rayonnement
solaire,

une seconde feuille intercalaire (3) lorsque ladite feuille « anti-
solaire » (4) est presente,

une deuxieme feuille de verre (2),

une feuille d’ adhésif sensible a la pression (5),

une feuille fonctionnelle thermosensible (6).
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3. Vitrage feuilleté selon la revendication 1 comprenant
e une premiere feuille de verre (1),
e une feuille intercalaire (3) en polymere thermoplastique,
e une deuxieme feuille de verre (2),
e une feuille d adhésif sensible ala pression (5),

o une feuille fonctionnelle thermosensible (6).

4. Vitrage feuillete selon I'une des revendications précedentes, dans lequel le
polymere thermoplastique de la feuille intercalaire (3) est chois parmi le
polyvinylbutyral, le polyuréthane, | ethylene acéetate de vinyle et les

ijonomeres.

5. Vitrage selon l'une des revendications précédentes, dans lequel le

polymere thermoplastique de |la feuille intercalaire (3) est le PVB.

6. Vitrage feuilleté selon |'une des revendications precédentes dans lequel
I"adhesif sensible a la pression est chois parmi les adhésifs sensibles a la
pression a base d acrylates et les adhésifs sensibles a la pression a base de

silicone.

/. Vitrage feuilleté selon |'une des revendications précedentes dans lequel la
feuille fonctionnelle thermosensible (6) est a base de cristaux liquides
encapsules, de particules électrophoretiques dispersees dans un milieu, de
particules dispersées dans un fluide électrophorétique ou de particules de

polarisation de la lumiere.

8. Vitrage feuillete selon |I'une des revendications precédentes dans lequel la
feuille « anti solaire » est en argent ou tout autres méetal ayant des propriétés
de réeflexion de la lumiere ou un metal ou composé metallique ayant des

propriétés d’absorption de la lumiere.
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9. Vitrage feuilleté selon |'une quelconque des revendications precédentes,

caracterise en ce qu'il est plat ou bombe.

10. Vitrage feuilleté selon I'une quelconque des revendications precedentes
caractéerisé en ce qu'il s'agit d'un vitrage de véhicule chois parmi un pare-
brise, un vitrage latéral avant, un vitrage latéral arriere, une lunette arriere

et un vitrage de toit.

11. Vitrage feuilleté selon I'une quelconque des revendications precédentes
caractériseé en ce qu'il sagit d'un vitrage de véhicule choisi parmi une

automobile, un train, un camion, un avion et un bus.

12. Procédé de fabrication d'un vitrage feuilleté selon ['une des
revendications précedentes, dans lequel les étapes de mise en place des
differentes feuilles ont lieu en partant (i) de la mise en place de la feuille
intercalaire (3) en polymere thermoplastique sur la face interne de la
premiere feuille de verre (1), en partant (ii) de la mise en place d' une feuille
d adhésif sensible a la pression (5) sur la face externe de |la seconde feuille de
verre (2) ou en partant (iii) de mise en place d'une feuille d’adhésif sensible a
la pression (95) sur l'une des deux faces d'une feuille fonctionnelle

thermosensible (6).

13. Procédé de fabrication d'un vitrage feuilleté selon |la revendication
precedente, comprenant
e au moins une étape de mise en place d'une feuille intercalaire (3) en
polymere thermoplastique sur la face interne d’ une premiere feuille de
verre (1), eventuellement préalablement bombée,
o cventuellement la mise en place d'une feuille « anti solaire » (4) sur la
face restee vacante de ladite feuille intercalaire (3) qui est ains prise
en sandwich entre ladite premiere feuille de verre (1) et ladite

eventuelle feuille « anti solaire » (4) et la mise en place d’ une seconde



10

15

20

25

30

CA 03004510 2018-05-07

WO 2017/093643 PCT/FR2016/053110

- DD -

feuille intercalaire (3) sur la face restée vacante de ladite feuille « anti
solaire » (4) qui est ains prise en sandwich entre une premiere et une
seconde feuillesintercalaires (3),

puis au moins la mise en place d'une seconde feuille de verre (2) sur la
face, restee vacante de la premiere feuille intercalaire (3) lorsque
lesdites seconde feuille intercalaire (3) et feuille «anti solaire » (4)
sontabsentes, de maniere a former un feuilleté partiel (12) et la mise
en place d'une seconde feuille de verre (2) sur la face, restée vacante
de la seconde feuille intercalaire (3) lorsque lesdites seconde feuille
intercalaire (3) et feuille « anti solaire » (4) sont présentes, de maniere
a former un autre feuilleté partiel (11), et/ ou

au moins une étape de mise en place d'une feuille d’adhésif sensible a
la pression (5) sur |I'une des deux faces d'une feuille fonctionnelle

thermosensible (6), de maniere a former un feuilleté partiel (10).

14. Procédé selon la revendication 13, ledit feuilleté partiel 11 ou 12 est

ensuite étre appliqué, au niveau de |la face restée vacante de sa seconde

feuille de verre 2, sur ou sous ledit feuilleté partiel 10 au niveau de |la face

vacante de sa feuille d'adhesif sensible a la pression 5.

19.

Procéde de fabrication d'un vitrage feuilleté selon [|'une des

revendications 12 a 14 comprenant en outre au moins :

10.

une étape de dégazage sous vide du feuilleté résultant, avec utilisation
d un joint periphérique ou d’'un sac a vide,

eventuellement une étape de scellage a chaud des bords dudit
feuilleté, et

une etape d autoclavage.

Procédé de fabrication d'un vitrage feuilleté selon 1'une des

revendications 12 a 15 comprenant en outre au moins une étape de

calandrage, eventuellement a chaud.
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17. Utilisation d'un vitrage selon |'une des revendications 1 a 11 pour
fabriquer un vitrage de véhicule choisi parmi un pare-brise, un vitrage latéeral
avant, un vitrage lateral arriere, une lunette arriere et un vitrage de toit

et/ ou pour fabriquer un vitrage de véhicule chois parmi une automobile, un

train, un camion, un aéronef et un bus.
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