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VITRAGE COMPRENANT UN SUBSTRAT MUNI D’UN EMPILEMENT DE COUCHES MINCES POUR LA
PROTECTION SOLAIRE ET/OU L’ISOLATION THERMIQUE.

@ L’invention a pour objet un vitrage comprenant au
moins un substrat (1) transparent muni d’'un empilement de
couches "A" minces comportant successivement:

- un premier revétement (2) en matériau diélectrique,

- une premiére couche "fonctionnelle” (3) a propriétés de
réflexion dans linfrarouge, notamment métallique,

- un second revétement (5) en matériau diélectrique,

- une seconde couche "fonctionnelle” (6) a propriétés de
réflexion dans l'infrarouge, notamment métallique,

- un troisieme revétement (8) en matériau diélectrique.

La somme des épaisseurs de la premiere et de la se-
conde couche fonctionnelle (3, 6) est supérieure ou égale a
25 nm, Le rapport de I'épaisseur de la premiére couche
fonctionnelle (3) sur I'épaisseur de la seconde couche
fonctionnelle (6) est inférieure a 0,55.
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VITRAGE COMPRENANT UN SUBSTRAT MUNI D'UN EMPILEMENT
DE COUCHES MINCES POUR LA PROTECTION SOLAIRE
ET/OU L'ISOLATION THERMIQUE

L’invention concerne les substrats transparents, notamment en matériau
rigide minéral comme le verre ou en matériau organique de type polymeére
rigide, semi-rigide ou souple du type polycarbonate, polyméthacrylate de
méthyle PMMA, polyéthyléne téréphtalate PET, lesdits substrats étant revétus
d’un empilement de couches minces comprenant au moins une couche a
comportement de type métallique pouvant agir sur le rayonnement solaire
et/ou le rayonnement infrarouge de grande longueur d’onde.

L’invention concerne plus particulierement l'utilisation de tels substrats
pour fabriquer des vitrages d’isolation thermique et/ou de protection solaire.
Ces vitrages sont destinés aussi bien a équiper les béatiments que les
véhicules, en vue notamment de diminuer |'effort de climatisation et/ou de
réduire une surchauffe excessive entrainée par I'importance toujours croissante
des surfaces vitrées dans les habitacles.

Un type d’empilement de couches connu pour conférer aux substrats de
telles propriétés est constitué d’au moins une couche métallique, comme une
couche d’argent, qui se trouve disposée entre deux couches en matériau
diélectrique. Cet empilement est généralement obtenu par une succession de
dépots effectués par une technique utilisant le vide comme la pulvérisation

cathodique éventuellement assistée par champ magnétique.
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I est ainsi connu du brevet EP-O 638 528 un vitrage, plus

particuliéerement un vitrage multiple du type double-vitrage destiné au
batiment, dont au moins un des substrats en verre qui le composent comporte
un empilement de couches minces consistant en deux couches d’argent
intercalées avec trois revétements en matériau diélectrique. Selon ce
document, la premiére couche d’argent, c’est-a-dire celle qui se trouve la plus
proche du substrat porteur de I'empilement, est choisie plus mince que la
seconde, notamment de maniére a ce que son épaisseur corresponde a environ
65% de |’épaisseur de la seconde couche d’argent. Cette « dissymétrie » dans
I’épaisseur des deux couches fonctionnelles de I'empilement s’est revélée
avantageuse, en ce sens qu’elle permet I'obtention de vitrages présentant une
sélectivité satisfaisante, si I'on définit la sélectivité S par le rapport de la
transmission lumineuse T, et du facteur solaire FS (défini lui-méme par le
rapport entre I’énergie totale entrant dans le local a travers le vitrage considéré
et I’énergie solaire incidente). En outre, cette dissymétrie permet d’obtenir des
vitrages dont l'aspect visuel en réflexion est esthétique, notamment en
présentant une coloration agréable, dans les bleus ou les bleu-verts mais trés
neutre, trés « lavée de blanc ».

Cependant, le type d’empilement de couches préconisé dans ce
document est encore susceptible d’amélioration, tout particulierement en ce
qui concerne ses performances thermiques. Ainsi les vitrages décrits
présentent au mieux une valeur de facteur solaire FS de 38%, alors que
désormais on vise & fabriquer des vitrages dont le facteur solaire puisse étre
abaissé a des valeurs inférieures ou égales a 32% et méme inférieures ou
égales a 30%.

Le but de l'invention est alors de mettre au point un nouveau type
d’empilement de couches minces & deux couches réfléchissant les
rayonnements dans le rayonnement solaire et/ou dans |'infrarouge, empilement
qui puisse permettre |’obtention de vitrages dont le facteur solaire soit
fortement abaissé, sans que ce gain en termes de propriétés thermiques ne
s’opére au détriment de ses propriétés optiques, notamment en conservant
une sélectivité suffisante et/ou une colorimétrie, tout particulierement en

réflexion extérieure, satisfaisante.
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L'objet de l'invention concerne un vitrage comprenant au moins un

substrat transparent muni d'un empilement de couches minces dénommé
« A » et qui comporte successivement :

(J un premier revétement en matériau diélectrique,

O une premiére couche dite « fonctionnelle » a propriétés de réflexion
dans le rayonnement solaire et/ou I'infrarouge, notamment métallique,

O un second revétement en matériau diélectrique,

3 une seconde couche dite « fonctionnelle » a propriétés de réflexion
dans le rayonnement solaire et/ou l'infrarouge, notamment métallique et de
méme nature que la premiére couche fonctionnelle,

(3 un troisiéme revétement en matériau diélectrique.

Selon l'invention, les épaisseurs des deux couches fonctionnelles ont été
sélectionnées de maniére a remplir deux conditions :

3 d’une part, la somme de leurs épaisseurs géométriques est supérieure
ou égale a 25 nm,

(O d’autre part, le rapport de I'épaisseur de la premiére couche
fonctionnelle (la plus proche du substrat porteur de [’empilement) sur
I’épaisseur de la seconde couche fonctionnelle est inférieure ou égale & 0,55,
notamment inférieure ou égale 4 0,52.

La combinaison de ces deux conditions permet au vitrage dont fait partie
le substrat ainsi revétu de présenter un facteur solaire FS inférieur ou égal a
32%, mais également de présenter une couleur en réflexion extérieure trés
neutre, trés agréable et qui correspond, dans le systéme de colorimétrie (L, a*,
b*) a des valeurs de a* et b*négatives et, en valeurs absolues inférieures a 4,
de préférence inférieures a 3. {Ces données spectrophotométriques sont a
comprendre avec le vitrage constitué que de substrats clairs. Comme explicité
ultérieurement, ces valeurs sont & moduler si au moins un des substrats est
teinté).

En imposant une épaisseur totale minimale de couches fonctionnelles plus
importante et en accentuant trés fortement la « dissymétrie » entre les
épaisseurs de ces deux couches par rapport a l'enseignement du brevet
européen EP-O 638 528, l'invention a donc permis d’établir un nouveau

compromis entre performances thermiques et performances optigues, qui est



10

15

20

25

30

2755962
-4 -
trés avantageux. Jusque la, on ne pouvait envisager d'atteindre des valeurs de

facteur solaire de cet ordre qu’au détriment de I'aspect en réflexion extérieure
et/ou de la sélectivité du vitrage. En effet, si I'abaissement de la valeur de
facteur solaire est lié assez étroitement a I’augmentation de ['épaisseur totale
des couches réfléchissantes, cette augmentation était connue pour perturber
I’aspect optique du vitrage, notamment en lui conférant une couleur trop
intense et/ou de teinte peu recherchée en réflexion, et/ou en diminuant de
maniére trop nette son degré de transparence. La solution trouvée par
I'invention, avec des couches fonctionnelles d’épaisseurs extrémement
différentes, a permis de maniére tout-a-fait surprenante de sortir de cette
« impasse », en permettant de conserver au vitrage une couleur neutre et
agréable en réflexion et/ou une sélectivité T /FS de l'ordre de 2, tout en
abaissant spectaculairement la valeur de FS. Tout se passe comme si le fait de
choisir des couches fonctionnelles d’épaisseurs aussi nettement différentes
permettait d’atténuer, voire de supprimer, les conséquences préjudiciables sur
le plan optique d’une épaisseur totale de couches réfléchissantes d’au moins
25nm.

Subsidiairement, les vitrages revétus selon lI'invention présentent en outre
I"avantage que |'aspect en réflexion « neutre », précédemment quantifié par les
valeurs de a* et b*, reste quasiment inchangé, quel que soit |'angle
d’incidence avec lequel le vitrage est observé. Cela signifie qu’un spectateur
extérieur, au vu d’une facade d’un batiment entiérement équipée de tels
vitrages, n’a pas l'impression visuelle d’'une modification de teinte selon
I'endroit de la facade ou son regard se pose. Ce caractére d’homogénéité
d’aspect est trés intéressant, car trés recherché actuellement des architectes
dans le batiment.

De méme, un avantage subsidiaire est que I'on a pu constater que les
vitrages selon l'invention étaient assez « stables » en colorimétrie en réflexion
extérieure, en ce sens que de légéres variations d’'épaisseur de |'une des
couches de I'empilement ne se traduisent pas par des défauts d’aspect
flagrants d’un vitrage a |'autre ou a la surface d’'un méme vitrage. C’est un
point qui est trés important sur le plan industriel, ou I'on fabrique des vitrages

de grande taille et/ou en grande série avec |'objectif de garder aspects et
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performances les plus uniformes possibles d’une série de vitrages a |'autre et,

surtout, d’une zone a I'autre d’'un méme vitrage.

Avantageusement, le rapport de [|'épaisseur de la premiére couche
fonctionnelle sur |'épaisseur de la seconde couche fonctionnelle est choisi
inférieur ou égal a 0,51, de préférence inférieur ou égal a 0,50 et est
notamment compris entre 0,40 et 0,50, de préférence entre 0,45 et 0,48. De
méme, de préférence, la somme des épaisseurs de ces deux couches
fonctionnelles est comprise entre 25 et 35 nm, notamment entre 27 et 33 nm.

Avantageusement, une au moins des deux couches fonctionnelles,
notamment les deux, sont en argent ou a base d’argent, éventuellement sous
forme d’un alliage avec un autre métal minoritaire.

Pour remplir les conditions quant aux différences d’épaisseurs entre les
deux couches fonctionnelles, on peut notamment sélectionner |I'épaisseur de la
premiére dans la gamme comprise entre 8 et 13 nm et |'épaisseur de la
seconde dans la gamme comprise entre 15 et 22 nm.

Par ailleurs, l'aspect visuel du vitrage, aussi bien en réflexion qu’en
transmission, peut étre également affiné et contrélé par une sélection
adéquate des matériaux et des épaisseurs relatives des trois revétements de
matériau diélectrique.

Ainsi, selon une variante non limitative de l'invention, on choisit
I’épaisseur optique du premier revétement supérieure a celle du troisieme.
L'épaisseur optique du premier revétement peut ainsi correspondre a au moins
110% de |'épaisseur optique du troisiéme, notamment a au moins 120 a
150%, notamment 130 & 140% de |’épaisseur optique de ce dernier.

Dans ce cas de figure, notamment, il est également recommandé de
sélectionner |’épaisseur optique du second revétement en matériau diélectrique
de maniére a ce qu’elle soit supérieure a la somme des épaisseurs optiques des
deux autres. L’épaisseur du deuxiéme revétement en matériau diélectrique
peut ainsi correspondre & au moins 115%, notamment & 120 a 130% de
ladite somme.

Il est également préférable que la somme des épaisseurs optiques de ces
trois revétements soit comprise entre 280 et 340 nm, et soit notamment

d’environ 300 nm.
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En termes de choix de matériau pour cet empilement de couches minces,

il est recommandé de surmonter au moins une des couches fonctionnelles,
notamment les deux, d’une fine couche « barriére », et ceci surtout quand les
revétements diélectriques qui les surmontent sont déposés par pulvérisation
cathodique réactive en présence d’oxygéne. Ces couches barriéres protegent
ainsi les couches fonctionnelles qui sont métalliques du contact avec
I’oxygéne, en s’oxydant elles-mémes au moins partiellement lors du dépdt du
revétement diélectrique supérieur. Elles sont de préférence d’une épaisseur
comprise entre 0,5 et 4 nm, et notamment choisies parmi |'un au moins des
métaux suivants : Ti, Ta, Nb, Ni, Cr, Zn, Sn ou en alliage de type acier
inoxydable ou Ni-Cr.

Au moins un des trois revétements en matériau diélectrique, et de
préférence les trois, comprennent au moins une couche a base d’oxyde
métallique ou de mélange d’oxydes métalliques, choisis de préférence parmi
I'oxyde de bismuth Bi,05, I'oxyde d’étain SnO,, I'oxyde de zinc ZnO, I'oxyde
de tantale Ta,0g, I'oxyde de niobium Nb,Os, I'oxyde de tungsténe WOg,
I'oxyde de titane TiO,. |l peut aussi s’agir de composé a base de silicium du
type oxyde de silicium SiO,, oxynitrure de silicium SiO,N, ou oxycarbure de
silicium SiO, C,. Peuvent aussi étre utilisés les matériaux a base de nitrure, du
type nitrure de silicium SizN,, nitrure d’aluminium AIN ou un nitrure « mixte »
du type Si,Al|N,. En général, tous les matériaux, notamment tous les oxydes
du type de ceux mentionnés précédemment, sont de préférence choisis avec
un indice de réfraction de I'ordre de 1,50 & 2,5, notamment de |'ordre de 1,8 a
2,3.

En fait chaque revétement diélectrique peut étre composé d’une unique
couche ou de plusieurs couches superposées dont les propriétés peuvent
avantageusement se compléter.

Comme premiére variante non limitative concernant le choix des
matériaux diélectriques, on peut, avantageusement, prévoir que le premier
et/ou le second des revétements comprennent, juste sous l'une et/ou l'autre
des couches fonctionnelles, une couche a base d’oxyde de zinc, matériau
connu pour faciliter le « mouillage », le nappage, des couches du type argent.

On peut notamment prévoir que 'un ou l'autre de ces deux revétements
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présente une superposition de couches du type (Nb,Og ou Ta,05 ou WOj3 ou

Sn0O, ou Bi,03)/Zn0O, comme cela est par exemple envisagé dans le brevet
européen EP-O 678 484.

D’autres matériaux connus pour faciliter le « mouillage » des couches a
base d’argent sont, par exemple, |’'oxyde de tantale ou I'oxyde de niobium, qui
peuvent faire partie de séquences du type SnO,/Ta,Og5 ou SnO,/Nb,Og,
comme cela est connu du brevet européen EP-O 611 213.

Comme autre variante non limitative concernant le choix des matériéux
diélectriques, il est avantageux de prévoir que le troisieme revétement
comprenne une couche a base d'AIN, de Siz;N, ou de Si,ALLN,, ce type de
matériau pouvant permettre, en cas de traitement thermique du substrat
postérieurement au dépdt de I’empilement, de protéger les couches
fonctionnelles de [|‘oxydation par [‘atmosphére ambiante, ces matériaux
constituant des barriéres efficaces vis-a-vis de I'oxygéne. On peut souligner
également que les nitrures du type SizN,, qui ont une dureté assez importante,
peuvent permettre d’améliorer la durabilité mécanique de I'empilement de
couches dans son ensemble.

Le substrat sur lequel est déposé I'empilement de couches minces peut
étre d’origine minérale, en verre tout particulierement. Il peut aussi étre
d’origine organique, notamment a base de polymere rigide ou semi-rigide du
type polycarbonate PC, polyméthacrylate de méthyle PMMA. On peut aussi
déposer |'empilement sur des substrats semi-rigides ou souples du type
polyéthyléne téréphtalate PET, substrats qui sont ensuite associés par
feuilletage a un substrat rigide.

Le substrat peut étre choisi clair, du type verre silico-sodo-calcique clair.
Il peut aussi étre choisi teinté dans la masse. (S’il est choisi clair, il peut
cependant &tre associé & un substrat en verre teinté dans la masse une fois
assemblé en vitrage du type vitrage multiple, vitrage feuilleté). Le verre teinté
dans la masse, non muni (ou pas encore muni) de I'empilement de couches
minces, peut avantageusement présenter, selon I'llluminant Dgs, pour une
épaisseur de 4 mm, une transmission lumineuse T comprise entre 65% et
90%, une transmission énergétique Tg comprise entre 40% et 80%, une

longueur d’onde dominante de couleur en transmission comprise entre 470 nm



10

15

20

25

30

2755962
-8-
et 525 nm, et une pureté de couleur en transmission comprise entre 0,4% et

4%. Dans le systéme de colorimétrie (L; a*, b*), cet aspect colorimétrique en
transmission se traduit par des valeurs de a* comprises entre -9 et O et des
valeurs de b* comprises entre -4 et +2. Il peut notamment s’agir d’un verre
du type de celui commercialisé par SAINT-GOBAIN VITRAGE sous le nom de
« Parsol », notamment ceux de teinte verte ou grise. |l peut aussi s’agir des
verres de couleur verte, commercialisé par SAINT-GOBAIN sous la
dénomination « TSA », « TSA?" », dont la composition est notamment décrite
dans les brevets européens EP-O 616 883; EP-O 644 164; EP-O 722 427;
WO0-96/00394.

La sélection du verre teinté va notamment se faire en fonction de la T,
finale ou de la colorimétrie en réflexion que I'on recherche pour le vitrage dans
son ensemble.

Il va de soi qu’au cas ou le substrat est choisi coloré, la colorimétrie,
notamment en réflexion, du vitrage se trouve modifiée par rapport a celle du
vitrage a substrat clair. Ainsi, s’il s’agit de verre teinté dans les verts (comme
les verres de type TSA précédemment mentionnés), les valeurs de a* et b* en
réflexion peuvent, par rapport aux valeurs indiquées plus haut se trouver
modifiées, notamment en restant négatives mais alors en dépassant plus ou
moins le chiffre de 3 en valeurs absolues (la méme remarque s’applique si
I’empilement est disposé sur un substrat clair, mais si ledit substrat se trouve
associé, dans le vitrage, a un autre substrat qu, lui, est coloré). De méme, la
transmission lumineuse du vitrage, s’il incorpore au moins un substrat teinté
dans la masse, va se trouver modifiée, abaissée par rapport a celle qu’aurait le
méme vitrage avec le méme empilement de couches mais n’utilisant aucun
substrat teinté dans la masse.

Le vitrage qui comprend le substrat revétu selon Iinvention peut
avantageusement présenter la structure d’un vitrage multiple, notamment d’un
double-vitrage. Le vitrage multiple peut comporter plusieurs substrats revétus
selon l'invention. Généralement, I’empilement de couches dans le double-
vitrage, est disposé en faces 2 et/ou 3. Les faces d'un vitrage multiple sont
conventionnellement, de maniére connue, numérotées a partir de la face la

plus extérieure au local (ou & I'habitacle) une fois le vitrage monté dans le
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batiment (ou le véhicule). Un tel double-vitrage peut alors présenter selon

I'lluminant Dgz une transmission lumineuse T, de "ordre de 50 a 65% et un
facteur solaire FS de I'ordre de 25 % a 32 %, donc une sélectivité de |'ordre
de 2.

Le vitrage qui comprend le substrat revétu selon [l'invention peut
également faire partie d’un vitrage feuilleté.

Les détails et caractéristiques avantageuses de l'invention ressortent des
exemples suivants non limitatifs, illustrés a I'aide de la figure 1.

On précise dés a présent que, dans tous ces exemples, les dépdts
successifs des couches de I’'empilement s’effectuent par pulvérisation
cathodique assistée par champ magnétique, mais que toute autre technique de
dépot peut étre envisagée a partir du moment ou elle permet un bon contréle
et une bonne maitrise des épaisseurs des couches a déposer.

Les substrats sur lesquels sont déposés les empilements sont des
substrats de verre silico-sodo-calcique de 6 millimétres d’épaisseur. lls sont
assemblés en double-vitrage a un autre substrat identique au premier mais
démuni de couches, par l'intermédiaire d’'une lame de gaz de 12 millimeétres.
Le gaz choisi est ici de I'argon. (Il peut étre remplacé par de |'air, du krypton
ou tout autre gaz rare ou mélange d’au moins deux de ces gaz).

La figure 1 représente I'empilement selon l'invention et ne respecte pas
les proportions quant aux épaisseurs des couches afin que sa lecture en soit
facilitée. On y voit le substrat 1 prédéfini, surmonté d’une premiere couche
d’oxyde d’étain 2, d’une premiére couche d’argent 3, d’une couche barriére en
Nb (partiellement oxydée) 4, d'une seconde couche d’oxyde d’étain 5, d'une
seconde couche d’argent 6, d’une autre couche barriére 7 identique a la
précédente et finalement d'une derniére couche 8 a nouveau en oxyde d’étain.

L’installation de dépét comprend au moins une chambre de pulévrisation
munie de cathodes équipées de cibles en matériaux appropriés sous lesquels le
substrat 1 passe successivement. Ces conditions de dép6t pour chacune des
couches sont les suivantes :

(73 les couches 3, 6 & base d’argent sont déposées a I'aide d'une cible en

argent, sous une pression de 0,8 Pa dans une atmosphére d’argon,
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(3 les couches 2, 5, 8 a base de SnO, sont déposées par pulvérisation

réactive a |'aide d’une cible d’étain, sous une pression de 0,8 Pa et dans une
atmosphére argon/oxygéne dont 36% volumique d’oxygéne,

O les couches 4, 7 a base de Nb sont déposées a ['aide d'une cible en
niobium, toujours sous la méme pression et dans une atmospheére d’argon.

Les densités de puissance et les vitesses de défilement du substrat 1
sont ajustées de maniére connue pour obtenir les épaisseurs de couches
voulues.

EXEMPLES COMPARATIFS 144

Les exemples 1 a 4 suivants sont des exemples comparatifs, en ce sens
que, dans les quatre empilements, ils utilisent :

3 soit des couches d’argent 3, 6 d’épaisseur totale insuffisante (exemple
1),

O soit des couches d’argent 3, 6 dont les épaisseurs ne sont pas
suffisamment différentes I'une de l'autre (exemples 2, 3 et 4).

Le tableau 1 ci-dessous précise pour, chacun des quatre exemples, la
nature et les épaisseurs (en nanométres) des couches de |'empilement en
question. Les couches barriéres 4, 7 sont notées Nb, sachant qu’elles sont en
fait au moins partiellement oxydées une fois toutes les couches déposées. Ce
tableau indique également, sans unité, le rapport entre |'épaisseur de la
premiére couche d’argent 3 et de la seconde couche d’argent 6 : Ag(3)/Ag(6)

ainsi de |'épaisseur totale des deux couches 3 et 6 en nm, Ag(3) + Ag(6) :

TABLEAU 1

EX. 1 EX. 2 EX. 3 EX. 4
Verre (1) - - - R
Sn0O, (2) 41 40 39 39
Ag (3) 8 11 11,5 10
Nb (4) 1 1 1 1
SnO, (5) 74 78 82 82
Ag (6) 12 14 16,5 18
Nb (7) 1 1 1 1
SnO, (8) 33 30 28,5 28,5
Ag(3)/Ag(6) 0,66 0,78 0,70 0,56
Ag(3) + Ag(6) 20 25 28 28

Le tableau 2 ci-dessous indique, pour chacun de ces exemples :
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3 les valeurs de transmission lumineuse T, en % (illuminant Dgg),

3 le facteur solaire FS (selon la norme DIN 87507 - annexe A233) en %,

3 la longueur d’onde dominante en transmission A{T) et la pureté de

couleur en transmission p(T),

3 la valeur de réflexion lumineuse extérieure R_ en % (illuminant Dgs)

(3 la valeur de pureté de couleur en réflexion p(R)

3 les valeurs de a* et b* dans le systéme de colorimétrie (L, a*, b*) en

réflexion :
TABLEAU 2

EX. 1 EX. 2 EX. 3 EX. 4
T, 66 62 62,1 60,6
FS 38 32 30 30
AMT) 486 505 533 494
p(T) 1 2,2 5,6 3,1
R, 9,5 11,8 12 14,2
p(R) 1 8 10 5,4
a¥* -0,8 -b -11 -5
b* -0,5 -5 -8 -4
EXEMPLES CONFORMES A L'INVENTION 5 et 6

Les exemples respectent les caractéristiques concernant les deux

couches d’argent préconisées par |'invention.

Le tableau 3 ci-dessous regroupe pour ces deux emples les mémes

informations que le tableau 1 précédent :

TABLEAU 3
EX.5 EX. 6
Verre (1) - -
Sn0O, (2) 39 39
Ag (3) 9,6 9
Nb (4) 1 1
SnO, (5) 82 82
Ag (6) 18,5 19
Nb (7) 1 1
SnoO, (8) 28,5 28,5
Ag(3)/Ag(6) 0,51 0,47
Ag{3) + Agl(6) 28 28
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Le tableau 4 ci-dessous regroupe pour ces deux exemples les mémes

informations que le tableau 2 précédent :

TABLEAU 4

EX.5 EX. 6
T, 60,1 60
FS 30 30
AMT) 489 477
p(T) 2,7 2,1
R, 15 15,3
p(R) 3,8 2,7
a* -3 -2
b* -2 -1

2755962

Toutes les mesures de colorimétrie rassemblées dans les tableaux 2 et 4
ont été effectuées a incidence normale.

(?) D’autres mesures de a* et b* en réflexion ont été effectuées sur
I'exemple 5 selon l'invention, a incidence non normale, notamment avec un
angle d’incidence par rapport a la normale au plan du double-vitrage de 45° et
de 65°. Le tableau 5 ci-dessous regroupe ces différentes valeurs en fonction

de I'angle d’incidence 0 en degrés :

TABLEAU 5
EX. 5
0 = 45° 0 = 65°
a¥ -2,5 -3
b* -1, -0,8

De toutes ces données peuvent étre tirées les conclusions suivantes :
I’exemple comparatif 1, qui est en fait conforme a I'enseignement du brevet
précité EP-O 638 528 offre une colorimétrie, notamment en réflexion,
intéressante, ainsi qu’une sélectivité T,/FS de |'ordre de 2 qui est bonne. Mais
son facteur solaire est trop élevé par rapport au but fixé par I'invention.

Les exemples comparatifs 2 a 4 montrent qu’il ne suffit pas, pour
abaisser le FS, de simplement augmenter I'épaisseur totale d’argent, car alors
on perd les propriétés optiques en réflexion qui sont également le but de
I'invention, c’est-a-dire une couleur pale, si possible dans les bleus-verts : quel

que soit le ratio Ag(3)/Ag(6), il est clair que s’il reste supérieur a 0,56, les
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valeurs de a* et b* en réflexion restent bien trop élevées en valeurs absolues,

traduisant une couleur trop intense, dans les turquoises vifs, qui n’est pas
recherchée esthétiquement dans le cadre de l'invention.

Seuls, donc, les exemples 5 et 6 parviennent a concilier bas FS et faibles
valeurs de a* et b* en réflexion, au prix d’'une dissymétrie trés prononcée
entre les épaisseurs des deux couches d’argent, la sélectivité étant également
conservée proche de 2 .

Il faut également souligner l'intérét de sélectionner au mieux les
épaisseurs des couches en matériau diélectrique, ici en SnO,, qui permettent
de « jouer » sur la colorimétrie du vitrage, pour obtenir, selon les exigences
esthétiques, des teintes plutét dans les bleus ou plutét dans les verts, par
exemple.

Il est & noter qu'il est intéressant que la somme des épaisseurs optiques
des trois revétements diélectriques, ici en SnO, d’indice environ 1,9 a 2, reste
proche de 300 nm, de maniére a éviter que la couleur en réflexion puisse se
rapprocher d’une teinte jaune. De méme, il est avantageux que le revétement
intermédiaire soit significativement plus épais, en raisonnant toujours en
épaisseur optique, que la somme des deux autres revétements, notamment
plus épaisse d’environ 20% : si le revétement intermédiaire est
significativement plus mince, la couleur en réflexion risque de tendre vers le
rouge ; et si elle est significativement plus élevée, la couleur en réflexion reste
dans les bleus mais la valeur du FS tend a augmenter.

Il est & souligner également qu’il est avantageux que |’épaisseur du
troisiéme revétement diélectrique soit relativement « mince », en tout cas
davantage que celle du premier car il s’est avéré qu’un tel choix conduisait a
une moindre « sensibilité » colorimétrique du vitrage, en ce sens que son
aspect en réflexion restait inchangé ou quasiment inchangé méme si,
industriellement, "'une ou l'autre des épaisseurs des couches de |I’"empilement
pouvait fluctuer de 1 ou 2 nm, selon les tolérances de fabrication. Cela est
évidemment un avantage industriel important, puisqu’on peut ainsi diminuer
fortement le taux de rebut des vitrages non conformes optiquement.

Il a été par ailleurs observé que moduler !"épaisseur du troisiéme

revétement diélectrique permettait d’ajuster l'intensité de la coloration en



10

15

20

25

30

2755962
- 14 -
réflexion, une épaisseur trop importante tendant a faire augmenter, en valeurs

absolues, la valeur de b* en réflexion, augmentation se traduisant le plus
souvent par |'obtention d’une couleur bleue plus intense en réflexion.

Au vu des résultats exposés dans les tableaux précédents, on peut arguer
que les valeurs de R, des empilements sont un peu « élevées », en ce sens
gu’elles sont de l'ordre de 15% en double-vitrage. En fait, ce niveau de
réflexion s’est révélé non génant du point de vue esthétique, car on privilégie
actuellement surtout la sélection d’une teinte « neutre », ce que l'invention
obtient. Cela s’est méme révélé trés intéressant pour au moins deux raisons :

3 en effet, en ayant une R_ un peu supérieure a celle rencontrée dans les
empilements ol |’épaisseur totale d’argent est moindre, on s’est apercu que
I’on parvenait beaucoup plus aisément & assurer la « stabilité » colorimétrique
du vitrage, ce qui rejoint le commentaire précédent concernant la « non-
sensibilité » vis-a-vis d’éventuelles fluctuations sur les épaisseurs des couches,
mais aussi une stabilité méme a angle d’incidence non normal : on voit d’aprés
le tableau 5 qu’a incidence rasante, on garde des valeurs de a* et b*
correspondant a des teintes dans les bleus ou verts, sans « basculer » vers des
teintes inesthétiques telles que le rouge par exemple,

3 le niveau de R, conféré par les empilements selon l'invention s’est
révélé également trés avantageux en ce qui concerne |’harmonie entre les
« vitrages-vision » munis des empilements (et qui sont évidemment
transparents) et les panneaux de parement de facade, appelés plus
communément « alléges » qui leur sont associés. Ces alleges sont
généralement constitués de vitrages similaires aux vitrages-vision, et méme
munis exactement des mémes empilements de couches minces, mais que |'on
opacifie & I’aide d’un vernis absorbant. Il est alors important d’avoir des écarts
colorimétriques les plus faibles possibles entre « vitrages-vision » et
« alléges »pour que, vu de I'extérieur, le batiment dont la facade n’est
constituée que de ces deux types de vitrages paraisse harmonieuse et,
globalement, de méme teinte. Or, en fait, des vitrages-vision selon I'invention,
avec des valeurs de R, de l'ordre de 14-16% se sont révélés beaucoup plus
« simples » & « accorder » colorimétriquement avec leurs alléges que des

vitrages-vision de R, moins élevées.
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Par ailleurs, les résultas tirés du tableau 5 démontrent que les vitrages

selon lI'invention gardent un aspect colorimétrique en réflexion trés homogeéne,
méme a des angles d’incidence jusqu’a considérés comme défavorables : a 45
ou 652, on conserve des valeurs de a* et b* de signes négatifs, d'au plus 3
en valeurs absolues, a au plus £ 1 prés par rapport aux valeurs mesurées a

incidence normale.
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REVENDICATIONS

1. Vitrage comprenant au moins un substrat (1) transparent muni d’un
empilement de couches « A » minces comportant successivement :

O un premier revétement (2) en matériau diélectrique,

J une premiére couche « fonctionnelle » (3) & propriétés de réflexion
dans l'infrarouge, notamment métallique,

(3 un second revétement (5) en matériau diélectrique,

(J une seconde couche « fonctionnelle » (6) a propriétés de réflexion dans
I'infrarouge, notamment métallique,

(J un troisiéme revétement (8) en matériau diélectrique,
caractérisé en ce que la somme des épaisseurs de la premiére et de la seconde
couche fonctionnelle (3, 6) est supérieure ou égale a 25 nm et en ce que la
rapport de I’épaisseur de la premiére couche fonctionnelle (3) sur I"épaisseur
de la seconde couche fonctionnelle (6) est inférieure a 0,55, notamment
inférieure ou égale & 0,52, de maniére a ce que le vitrage présente un facteur
solaire FS inférieur ou égal & 32% et une colorimétrie en réflexion extérieure
correspondant a des valeurs de a* et b* négatives et inférieures a 4, et de
préférence inférieures a 3, en valeurs absolues.

2. Vitrage selon la revendication 1, caractérisé en ce que le rapport de
I’épaisseur de la premiére couche (3) sur |’épaisseur de la seconde couche
fonctionnelle (B) est inférieur ou égal & 0,50, notamment compris entre 0,40
et 0,50, de préférence entre 0,45 et 0,48.

3. Vitrage selon la revendication 1 ou la revendication 2, caractérisé en
ce que la somme des épaisseurs des deux couches fonctionnelles (3, 6) est
comprise entre 25 et 35 nm, notamment entre 27 et 33 nm.

4. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
gu’une au moins des couches fonctionnelles (3, 6) est en argent ou a base
d’argent.

5. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
que la premiére couche fonctionnelle {3) a une épaisseur comprise entre 8 et
13 nm, et en ce que la seconde couche fonctionnelle (6) a une épaisseur

comprise entre 15 et 22 nm.
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6. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce

que |'épaisseur optique du premier revétement en matériau diélectrique (2) est
supérieure a |['épaisseur optique du troisitme revétement en matériau
diélectrique (8), I’épaisseur optique du premier revétement (2) correspondant
notamment & au moins 110%, notamment au moins 120 & 150% et de
préférence a8 130 a 140% de I'épaisseur optique du troisiéme revétement (8).

7. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
que |'épaisseur optique du second revétement en matériau diélectrique (b) est
supérieure ou égale a 115% de la somme des épaisseurs optiques des deux
autres revétements (2, 8) en matériau diélectrique, et de préférence
correspond a 120 a 130% de ladite somme.

8. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
que la somme des épaisseurs optiques des trois revétements en matériau
diélectrique (2, 5, 8) est comprise entre 280 et 340 nm, notamment d’environ
300 nm.

9. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
gu’au moins une des deux couches fonctionnelles (3, 6) est surmontée d’une
fine couche métallique (4, 7) « barriére » au moins partiellement oxydée, de
préférence d’une épaisseur de 0,5 a 4 nm, et notamment choisie parmi un des
métaux comprenant Ti, Ta, Nb, Ni, Cr, Zn, Sn ou un alliage du type acier
inoxydable ou alliage Ni-Cr.

10. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
gu’au moins un des trois revétements en matériau diélectrique (2, 5, 8)
comprend au moins une couche a base d’oxyde métallique tel que Bi,O3,
Sn0,, ZnO, Ta,05, Nb,O5, WO;, TiO, et/ou au moins une couche a base
d’oxyde de silicium tel que SiO,, SiO,C,, SiOsN, et/ou au moins une couche a
base de nitrure du type SizNg4, AIN ou nitrure mixte Si,AlN,.

11. Vitrage selon I’'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
que le troisiéme revétement en matériau diélectrique (8) comprend une couche
a base d’AIN, de SizN, ou d’un nitrure mixte Si,ALN,.

12. Vitrage selon I’'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
que le premier et/ou le second revétement en matériau diélectrique (2, 5)

comprend, sous I'une et/ou I'autre des deux couches fonctionnelles (3, 6) une
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couche a base d’oxyde de zinc, et comprennent notamment une superposition

de couches du type (Nb,0Og5 ou Ta,05 ou WO; ou SnO, ou Bi,03)/Zn0.

13. Vitrage selon l'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
gu'il présente un rapport T, /Fg au moins égal a 2.

14. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
gu'il présente une couleur en réflexion extérieure définie par des valeurs de a*
et b* inchangées quelque soit I'angle d’incidence de vision.

15. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce
qu’il présente une structure de vitrage multiple, notamment de double-vitrage
avec un empilement de couches « A » en faces 2 et/ou 3.

16. Vitrage selon la revendication 15, caractérisé en ce qu’il présente une
transmission lumineuse comprise entre 50 et 65% et un facteur solaire
compris entre 25% et 32%.

17. Vitrage selon I'une des revendications précédentes, caractérisé en ce

gu’il comprend un substrat en verre teinté dans la masse.
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