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Vitrage de contrdle solaire
Domaine technique

La présente invention se rapporte a un substrat transparent portant un
empilage multicouche de contrdle solaire, ainsi qu’a un vitrage multiple incorporant
au moins un tel substrat transparent portant un empilage multicouche de contréle

solaire.

5 Les empilages de contrble solaire, aussi appelés empilages antisolaires,
auxquels se rapporte la présente invention comprennent des couches
fonctionnelles réfléchissant le rayonnement infrarouge, telle que des couches a
base d’argent, auxquelles sont associés des revétements diélectriques anti-
réfléchissants qui servent a réduire la réflexion lumineuse et a contréler d’autres

10 propriétés de lI'empilage telles que la couleur, mais qui servent également de
revétements d’accrochage et de protection pour les couches fonctionnelles. Les
empilages de contrble solaire contiennent couramment deux couches fonctionnelles
entourées de couches diélectriques. Plus récemment, des empilages a trois
couches fonctionnelles ont été proposés afin d’améliorer encore la protection

15 solaire tout en conservant la plus grande transmission lumineuse possible. Chaque
couche fonctionnelle est espacée d’au moins un revétement diélectrique de telle
sorte que chaque couche fonctionnelle soit entourée de revétements diélectriques.
Les différentes couches de 'empilage sont, par exemple, déposées par
pulvérisation cathodique sous pression réduite assistée par champ magnétique,

20dans un dispositif bien connu de type magnétron. La présente invention n’est

toutefois pas limitée a ce procédé particulier de dépdt de couche.

Ces empilages a contrble solaire sont utilisés dans la réalisation de
vitrages de protection solaire, ou vitrages antisolaires, afin de réduire le risque de
surchauffe excessive, par exemple d’un espace clos ayant de grandes surfaces

25 vitrées, dl a I'ensoleillement et ainsi réduire I'effort de climatisation a consentir en
été. Le substrat transparent est alors souvent constitué d’'une feuille de verre, mais
il peut aussi par exemple étre formé d’un film plastique tel que du PET
(polyéthyléne téréphtalate) qui est ensuite enfermé entre deux feuilles de verre a

lintervention d’un film polymére adhésif tel que du PVB (polyvinyle butyrale) ou
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'éthyléne acétate de vinyle EVA (Ethylene Vinyl Acetate) pour former un vitrage

feuilleté, ou enfermé a lintérieur d’'un vitrage multiple.

Dans ce cas, le vitrage doit limiter le rayonnement solaire énergétique

total, c’est-a-dire qu’il doit présenter un facteur solaire (FS ou g) relativement faible.
511 doit cependant garantir un niveau de transmission lumineuse (T.) le plus élevé
possible de maniére a procurer un niveau d’éclairement satisfaisant a l'intérieur du
batiment. Ces exigences quelque peu conflictuelles traduisent la volonté d’obtenir
un vitrage présentant une sélectivité (S) élevée, définie par le rapport de la
transmission lumineuse au facteur solaire. Ces empilages a contrdle solaire
10 présentent également une faible émissivité qui permet de réduire la déperdition de
chaleur par rayonnement infrarouge de grande longueur d’onde. lls améliorent ainsi
lisolation thermique des grandes surfaces vitrées et réduisent les déperditions

d’énergie et les colts de chauffage en période froide.

La transmission lumineuse (T.) est le pourcentage du flux lumineux

15 incident, de I'llluminant D65, transmis par le vitrage dans le domaine visible. Le
facteur solaire (FS ou g) est le pourcentage du rayonnement énergétique incident
qui est d’une part directement transmis par le vitrage et d’autre part absorbé par
celui-ci puis rayonné dans la direction opposée a la source d’énergie par rapport au

vitrage.

20 Ces vitrages antisolaires sont en général assemblés en vitrages multiples
tels que des vitrages doubles ou triples dans lesquels la feuille de verre portant
'empilage est associée a une ou plusieurs autre feuille de verre, pourvue ou non de
revétement, 'empilage a contrdle solaire multicouche se trouvant au contact de

l'espace intérieur entre les feuilles de verre.

25 Dans certains cas, on est amené a effectuer une opération de
renforcement mécanique du vitrage, telle gu’une trempe thermique de la ou des
feuilles de verre, pour améliorer la résistance aux contraintes mécaniques. On peut
aussi éventuellement étre amené a donner une courbure plus ou moins complexe
aux feuilles de verre pour des applications particulieres, a l'aide d’'une opération de

30 bombage a température élevée. Dans les processus de fabrication et de mise en
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forme des vitrages, il y a certains avantages a effectuer ces opérations de
traitement thermique sur le substrat déja revétu au lieu de revétir un substrat déja
traité. Ces opérations sont réalisées a une température relativement élevée,
température a laquelle la couche fonctionnelle a base de matériau réfléchissant
5 l'infrarouge, par exemple a base d’argent, a tendance a se détériorer et a perdre
ses propriétés optiques et ses propriétés vis-a-vis du rayonnement infrarouge. Ces
traitements thermiques consistent notamment a chauffer la feuille vitreuse a une
température supérieure a 560°C dans l'air, par exemple entre 560°C et 700°C, et
notamment aux environs de 640°C a 670°C, pour une durée d’environ 6, 8, 10, 12
10 ou méme 15 minutes selon le type de traitement et 'épaisseur de la feuille. Dans le
cas d’un traitement de bombage, la feuille vitreuse peut alors étre bombée selon la
forme désirée. Le traitement de trempe consiste alors a refroidir brutalement la
surface de la feuille vitreuse, plate ou bombée, par des jets d’air ou de fluide de

refroidissement afin d’obtenir un renforcement mécanique de la feuille.

15 Dans le cas ou la feuille de verre revétue doit subir un traitement
thermique, il faut donc prendre des précautions toutes particuliéres pour réaliser
une structure d’empilage qui soit apte a subir un traitement thermique de trempe
et/ou de bombage, parfois référencé ci-aprés par 'expression « trempable », sans
perdre ses propriétés optiques et/ou énergétiques qui en font sa raison d’étre. |l faut

20 notamment utiliser des matériaux diélectriques, pour former les revétements
diélectriques, qui supportent les températures élevées du traitement thermique sans
présenter de modification structurelle néfaste. Des exemples de matériaux
particulierement adéquats pour cette utilisation sont 'oxyde mixte zinc-étain, et
notamment le stannate de zinc, le nitrure de silicium et le nitrure d’aluminium. Il faut

25 également veiller a ce que les couches fonctionnelles, par exemple a base d’argent,
ne soient pas oxydées en cours de traitement, par exemple en s’assurant qu’il y ait,
au moment du traitement, des couches sacrificielles capables de s’oxyder a la place

de I'argent en captant 'oxygéne libre.

Il est également souhaitable que les vitrages répondent a certains critéres
30 esthétiques en termes de réflexion lumineuse (RL), c’est-a-dire le pourcentage du
flux lumineux incident —de I'llluminant D65- réfléchi par le vitrage dans le domaine

visible, et de couleur en réflexion et en transmission. La demande du marché est un
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vitrage a réflexion lumineuse modérée, mais pas trop faible pour éviter 'effet « trou
noir » lorsqu’on regarde une fagade dans certaines conditions d’éclairage faible. La
combinaison d’une haute sélectivité avec une réflexion lumineuse modérée conduit

parfois a I'obtention de teintes pourpres en réflexion qui sont trés peu esthétiques.

5 Les vitrages antisolaires sont aussi utilisés dans le domaine des vitrages
automobiles, par exemple des pare-brise mais également des autres vitres du
véhicule telles les vitres latérales, les vitres arriéres ou le toit du véhicule. Dans ce
domaine, les vitres sont souvent feuilletées, c’est-a-dire que le substrat portant
'empilage est associé a un autre substrat transparent, portant ou non un empilage,

10a lintervention d’un film plastique adhésif généralement en PVB, 'empilage
antisolaire était disposé a l'intérieur du feuilleté au contact du PVB. Les vitres de
véhicule doivent généralement étre bombées pour s’adapter a la forme du véhicule.
Lorsque le substrat est une feuille de verre, l'opération de bombage est réalisée a
température élevée et le substrat muni de son empilage est dés lors soumis a un
15 traitement thermique similaire au traitement de trempe, avec refroidissement rapide
ou non, décrit ci-dessus avec en plus une opération de mise en forme tant que le

substrat est a haute température.

Pour réduire la quantité de chaleur qui pénétre dans le local ou le véhicule

au travers du vitrage, on empéche le rayonnement calorifique infrarouge invisible de
20 traverser le vitrage en le réfléchissant. C’est le réle des couches fonctionnelles a
base d’'un matériau réfléchissant le rayonnement infrarouge. C’est un élément

essentiel dans 'empilage a contréle solaire.
Technique antérieure

Plusieurs solutions ont été proposées pour améliorer la protection solaire
25 tout en conservant le maximum de transmission lumineuse, mais aucune solution
ne fournit un vitrage vraiment satisfaisant qui associe tant des propriétés optiques

et thermiques optimum gu’une stabilité de fabrication.

La demande de brevet WO 2009/029466 A1 au nom de PPG Industries
décrit un vitrage feuilleté pour véhicule automobile dans lequel une feuille de verre

30 porte un empilage a trois couches fonctionnelles a base d’argent. Les couches
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d’argent ont une épaisseur décroissante a partir de la feuille de verre qui les porte.
Ce document décrit un empilage a transmission lumineuse élevée pouvant étre
utilisé pour former un pare-brise de véhicule automobile. Toutefois, la sélectivité de

cet empilage est relativement faible.

5 La demande de brevet EP 645352 A1 déposée par Saint-Gobain Vitrage
décrit un vitrage antisolaire dont I'empilage comporte trois couches d’argent a
épaisseur croissante en partant du verre. Toutefois, selon les exemples 1 et 2 du
document, soit la sélectivité est relativement faible, soit la teinte en réflexion est peu
stable et fort sensible aux fluctuations des épaisseurs en cours de fabrication ou au

10 manque d’uniformité transversale. En effet, pour obtenir un empilage qui soit
industriellement acceptable, il ne suffit pas de fixer les épaisseurs des couches
fonctionnelles, il faut aussi ajuster les épaisseurs des revétements diélectriques.
Les possibilités pour ce faire sont trés nombreuses et le document EP 645352 A1

ne nous apprend pas comment faire pour obtenir les meilleurs résultats possibles.

15 La demande de brevet WO 2010/037968 A1 déposée par Saint-Gobain
Vitrage tente de résoudre ce probléme de stabilité de fabrication. C’est ainsi qu’il
décrit un vitrage antisolaire ayant un empilage comportant au moins trois couches
d’argent dont les épaisseurs géomeétriques présentent une symétrie centrale. Cette
disposition est prise en vue d’améliorer la stabilité de fabrication uniquement en

20 regard de mouvements paralléles des revétements diélectriques (dans ce cas, les
épaisseurs de tous les revétements diélectriques augmentent ou diminuent
ensemble de la méme amplitude). Cependant, les variations d’épaisseurs peuvent
avoir un effet cumulatif ou dé-cumulatif sur les fluctuations de teinte. Dans la
pratique industrielle, les processus de dépdts des différents revétements

25 diélectriques sont indépendants les uns des autres, il faut donc s’assurer d’'une
bonne stabilité de teinte individuellement pour chaque variation d’épaisseur et qui
plus est, en tenant compte également des variations d’épaisseur des couches
fonctionnelles. En outre, cet empilage présente une moins bonne sélectivité. Or, la
difficulté réside justement dans le maintien d’une bonne stabilité tout en maximisant

30 la sélectivité. De plus, les exemples se rapportent a des couches comprenant

guatre couches fonctionnelles.
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Résumé de l'invention

L’un des objets de l'invention est de fournir un substrat transparent portant
un empilage multicouche de contrdle solaire qui assure une protection solaire
efficace avec une sélectivité élevée, en comblant au mieux les lacunes de lart

5 antérieur.

Un autre objet de l'invention réside dans le fait d’obtenir un substrat revétu
qui présente un aspect plaisant, tant en transmission qu’en réflexion cété substrat,
répondant a la demande commerciale, par exemple ayant notamment une teinte

relativement neutre.

10 Un autre objet de l'invention est de permettre d’obtenir plus aisément un
substrat revétu qui présente une bonne stabilité angulaire de la teinte en réflexion,
c’est-a-dire ayant une variation de teinte de tres faible amplitude ou d’amplitude

acceptable sans modification majeure de nuance de la teinte.

Un autre objet de I'invention est de fournir un substrat revétu qui présente

15 une faible variation de la teinte en réflexion observée coté substrat lorsqu’il y a une
fluctuation des épaisseurs de couches pendant la durée de fabrication d’un lot de
substrats revétus ou un manque d’uniformité transversale suite a un taux de dépdt

variable sur la longueur des cathodes.

Un autre objet de I'invention est de fournir un substrat revétu pouvant étre
20 produit aisément en grande série a I'échelle industrielle a un prix de revient

avantageux.

L’'invention se rapporte a un substrat transparent portant un empilage
multicouche de contrdle solaire comprenant trois couches fonctionnelles a base
d’un matériau réfléchissant le rayonnement infrarouge et quatre revétements

25 diélectriques de telle sorte que chaque couche fonctionnelle soit entourée par des
revétements diélectriques, caractérisé en ce que I'épaisseur géométrique de la
deuxieme couche fonctionnelle en partant du substrat est supérieure a I'épaisseur
géomeétrique de la premiére couche fonctionnelle et I'épaisseur géométrique de la

troisiéeme couche fonctionnelle est supérieure a I'épaisseur géométrique de la
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premiere couche fonctionnelle, en ce que le rapport de I’épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent disposé entre la deuxiéme et la troisieme
couche fonctionnelle, en partant du substrat, sur I'épaisseur optique du revétement
diélectrique transparent final disposé au-dela de la derniére couche fonctionnelle
5est compris entre 2,0 et 3,2, et en ce que le rapport de I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent disposé entre la deuxiéme et la troisieme
couche fonctionnelle sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent
disposé entre la premiére et la deuxieme couche fonctionnelle est soit compris

entre 0,6 et 0,9, soit compris entre 1,15 et 1,7.

10 De maniére surprenante, le respect de cette combinaison de
caractéristiques selon la revendication 1 permet d’atteindre plus aisément une
grande stabilité des propriétés optiques du substrat revétu en cours de fabrication
industrielle en grande série. Les phénoménes interférentiels sont complexes et le
grand nombre de couches du type d’empilage selon linvention augmente la

15 complexité. Les fluctuations d’épaisseur des couches en cours de production
peuvent entrainer des modifications importantes dans les propriétés optiques du
substrat revétu. L'invention permet de minimiser plus aisément ces modifications

néfastes a la qualité des produits fabriqués industriellement en grande série.

Dans la présente description, lorsque les gammes de valeurs données
20 sont comprises entre deux bornes, les bornes sont implicitement incluses dans la
gamme donnée. L’épaisseur optique est définie comme I'épaisseur géométrique
(physique) de la couche considérée multipliée par son indice de réfraction. La
variation de l'indice de réfraction des différents matériaux selon la longueur d’onde
peut étre sensiblement différente. Dans le cadre de la présente invention,
25 I'épaisseur optique des diélectriques transparents sera calculée en utilisant la
formule suivante :
épaisseur optique = d multiplié par n,
dans laquelle d est I'épaisseur géométrique (physique) de la couche considérée et
ny est un indice de réfraction virtuel obtenu a l'aide de la formule suivante :
10 M = (0.6902x7(550)* )~ (0.165x n(550))—0,4643
dans laquelle n(550) est l'indice de réfraction du matériau a la longueur d’onde de
550 nm.
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Si un revétement diélectrique transparent est composé de plusieurs
couches, I'épaisseur optique totale du revétement diélectrique transparent a
considérer est la somme des épaisseurs optiques des différentes couches

calculées comme indiqués ci-dessus.

5 Dans la présente description, sauf avis contraire, on a toujours utilisé, pour
simplifier, un indice de réfraction de 2,03 qui correspond a des matériaux
diélectriques tels que ZnO, du SnO2 ou du stannate de zinc ZnSnO4. Toutefois, il
est bien entendu que d’autres matériaux diélectriques peuvent étre utilisés. A titre
d’exemple, voici I'indice de réfraction n(550), a la longueur d’onde de 550 nm, de

10 quelques matériaux diélectriques parmi les plus utilisés : TiO2, n(550) = 2,5;
Si3N4, n(550) = 2,04 ; AI203, n(550) = 1,8 ; AIN, n(550) =1,9.

Dans la présente description, sauf indication contraire, toutes les valeurs
et gammes de valeurs des caractéristiques optiques et thermiques sont données
pour un vitrage double constitué d’un verre sodo-calcique ordinaire de 6 mm portant

15 'empilage de couche, d’un espace intercalaire de 15 mm rempli d’Ar a raison de
90% et d’air a raison de 10% et d’'un autre verre sodo-calcique, non-revétu, d’une
épaisseur de 4mm. La face revétue du verre de 6 mm sera placée a l'intérieur du
double vitrage. La réflexion observée du coté du verre de 6 mm sera désignée
comme la réflexion « RV », c’est-a-dire la réflexion « cété verre » pour le verre

20 revétu, tandis que la réflexion observée du cbté du verre de 4 mm sera désignée
comme la réflexion « Rc », c’est-a-dire la réflexion « c6té couche » pour le verre
revétu. Les teintes seront exprimées en L*a*b* selon le systéme Cielab pour
lilluminant D65, 10°. La transmission lumineuse (TL) du verre sodo-calcique
ordinaire, sans empilage, est de 89% pour une feuille de 6 mm et de 90% pour une

25 feuille de 4 mm.

Les revétements diélectriques transparents sont bien connus dans le
domaine des couches déposées par pulvérisation cathodigue. Les matiéres
adéquates sont nombreuses et il n’est pas utile d’en faire la liste compléte ici. Ce
sont en général des oxydes, oxy-nitrures ou nitrures métalliques. Parmi les plus

30 courantes, on peut citer a titre d’exemple SiO2, TiO2, SnO2, ZnO, ZnAlOx, Si3N4,
AIN, AI203, ZrO2, Nb205, YOx TiZrYOx, TiNbOx, HfOx, MgOx, TaOx, CrOx et
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Bi203, et leurs mélanges. On peut également citer les matériaux suivants : AZO,
ZTO, GZO, NiCrOx, TXO, ZS0, TZO, TNO, TZSO, TZAO et TZAYO. L’expression
« AZO » se rapporte a un oxyde de zinc dopé avec de l'aluminium ou a un oxyde
mixte de zinc et d’aluminium, obtenu de préférence a partir d'une cathode
5 céramique formée par 'oxyde a déposer, soit en atmosphére neutre ou légérement
oxydante. De méme, les expressions ZTO ou GZO se rapportent respectivement a
des oxydes mixtes de titane et de zinc ou de zinc et de gallium, obtenus a partir de
cathodes céramiques, soit en atmosphére neutre ou légérement oxydante.
L’expression TXO se rapporte a de I'oxyde de titane obtenu a partir d’une cathode
10 céramique d’oxyde de titane. L'expression ZSO se rapporte a un oxyde mixte zinc-
étain obtenu soit a partir dune cathode métallique de l'alliage déposé sous
atmospheére oxydante ou a partir dune cathode céramique de l'oxyde
correspondant, soit en atmosphére neutre ou légérement oxydante. Les
expressions TZO, TNO, TZSO, TZAO ou TZAYO se rapportent respectivement a
15 des oxydes mixtes titane-zirconium, titane-niobium, titane-zirconium-étain, titane-
zirconium-aluminium ou titane-zirconium-aluminium-yttrium, obtenus a partir de
cathodes céramiques, soit en atmosphére neutre ou légérement oxydante. Tous
ces matériaux cités ci-avant peuvent étre utilisés pour former les revétements

diélectriques transparents utilisés dans la présente invention.

20 De préférence, le rapport de [I'épaisseur optique du revétement
diélectrique transparent disposé entre la deuxieme et la troisieme couche
fonctionnelle, en partant du substrat, sur I'épaisseur optique du revétement
diélectrique transparent final disposé au-dela de la derniére couche fonctionnelle
est égal ou supérieur a 2,1, de préférence comprise entre 2,1 et 3,0,

25 avantageusement entre 2,1 et 2,7, par exemple compris entre 2,15 et 2,7, et méme

favorablement compris entre 2,15 et 2,55.

De préférence, la deuxiéme couche fonctionnelle en partant du substrat
présente une épaisseur comprise entre 12 et 16 nm, avantageusement comprise
entre 13 et 15nm, et I'épaisseur optique du premier diélectrique déposé sur le

30 substrat est comprise entre 44 et 86 nm, avantageusement comprise entre 46 et 80
nm. Ces caractéristiques permettent d’obtenir des empilages ayant une teinte en

réflexion, examinée cété substrat, particulierement agréable, avec entre autres, des
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valeurs de a* comprises entre -1,5 et -4, ainsi que des valeurs de b* comprises

entre -3 et -9.

De préférence, les trois couches fonctionnelles ont une épaisseur
croissante a partir du substrat, c’est-a-dire que I'épaisseur de la troisieme couche
5 fonctionnelle, en comptant a partir du substrat, est aussi supérieure a I'épaisseur de
la deuxiéme couche fonctionnelle. Avantageusement, chacune des deuxiéme et
troisieme couches fonctionnelles est au moins 5% plus épaisse que celle qui la

précede.

De préférence, selon un premier mode de réalisation de linvention, le

10 rapport de I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent disposé entre
la deuxiéme et la troisieme couche fonctionnelle sur I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent disposé entre la premiére et la deuxiéme
couche fonctionnelle est égal ou inférieur a 0,9, de préférence compris entre 0,65 et

0,9, et avantageusement compris entre 0,7 et 0,85.

15 Les empilages obtenus selon le premier mode de réalisation de I'invention
s’averent plus stables en terme de teinte examiné en réflexion coté empilage. Ainsi,
on obtient aisément une stabilité de teinte en fabrication, exprimée par la valeur
Deltacol dont la formule est donnée ci-apreés, examinée coté empilage, de 1,8 a 2,5
pour une sélectivité de 1,95 a 2,02. Ces empilages présentent de plus une

20 excellente combinaison esthétique avec une bonne stabilité angulaire et une valeur
avantageuse de stabilité de teinte en fabrication, exprimée par la valeur Deltacol,
examinée en réflexion cbté substrat, par exemple inférieure a 2.1, voire inférieure a

1.9 et méme inférieure a 1.8.

La stabilité de la teinte dans une fabrication en série a grande échelle est

25 un élément important pour garantir la fabrication d’'un produit de qualité constante.
A des fins de comparaison, la variation de la teinte en réflexion suite a une
fluctuation des épaisseurs des couches a été quantifiée a l'aide d’'une formule
mathématique. L’index de variation de teinte en fabrication a été appelé

« Deltacol » et a été défini par la relation suivante :

%k %
Deltacol = 0.5x Aa + Ab
30 1,2 2.4
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dans laquelle Aa* et Ab* sont les différences entre les valeurs les plus élevées et
les valeurs les plus faibles respectivement de a* et de b* trouvées lorsque les
épaisseurs de chaque couche fonctionnelle et de chaque revétement diélectrique
de 'empilage varie individuellement de plus ou de moins 2,5%. Les valeurs a* et b*

5 sont les valeurs CIELAB 1976 L*a*b* mesurées sous 'llluminant D65/10°.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de [linvention,
'épaisseur géométrique de la premiére couche fonctionnelle en partant du substrat
est comprise entre 9 et 14 nm, de préférence entre 10 et 13 nm, et

avantageusement comprise entre 11 et 13 nm.

10 De préférence, selon le premier mode de réalisation de [invention,
'épaisseur géomeétrique de la derniére couche fonctionnelle en partant du substrat

est comprise entre 11,5 et 17 nm, de préférence entre 13 et 16 nm.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de [linvention,

I'épaisseur optique du second revétement diélectrique transparent, disposé entre la

15 premiere et la deuxiéme couche fonctionnelle, est comprise entre 138 et 170 nm,

de préférence comprise entre 140 et 165 nm, et avantageusement comprise entre
148 et 160 nm.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de [linvention,

I'épaisseur optique du troisiéme revétement diélectrique transparent, disposé entre

20 la deuxieme et la troisiéeme couche fonctionnelle, est comprise entre 101 et 155 nm,

de préférence comprise entre 107 et 147 nm, et avantageusement comprise entre
117 et 147 nm.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de l'invention,
I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final, disposé au-dela de
25 la derniere couche fonctionnelle, est comprise entre 40 et 76 nm, de préférence

comprise entre 44 et 71 nm, et avantageusement comprise entre 50 et 70 nm.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de linvention, le
rapport de I'épaisseur optique du premier revétement diélectrique transparent,

disposé entre le substrat et la premiére couche fonctionnelle en partant du substrat,
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sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final, disposé au-dela
de la derniere couche fonctionnelle, est compris entre 0,5 et 1,7, de préférence

entre 0,6 et 1,6, et avantageusement compris entre 0,9 et 1,5.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de linvention, le

5rapport de [I'épaisseur géométrique de la troisieme couche fonctionnelle sur
I'épaisseur géométrique de la seconde couche fonctionnelle en partant du substrat
est compris entre 0,9 et 1,35, de préférence entre 1,0 et 1,2, et avantageusement

compris entre 1,1 et 1,2.

De préférence, selon le premier mode de réalisation de linvention, le

10 rapport de I'épaisseur optique du second revétement diélectrique transparent,
disposé entre la premiére et la deuxiéme couche fonctionnelle, sur I'épaisseur
optiqgue du premier revétement diélectrique transparent, disposé entre le substrat et

la premiére couche fonctionnelle en partant du substrat, est compris entre 1,6 et

3,8, de préférence entre 1,8 et 3,5, et avantageusement entre 2,0 et 3,0.

15 Avantageusement, toutes ces caractéristiques selon le premier mode de

réalisation sont combinées pour obtenir le meilleur résultat possible.

Le respect de ces caractéristiques selon le premier mode de réalisation de
linvention permet d’obtenir aisément des empilages qui, en outre, présentent des
teintes en transmission particuli€rement neutre, avec des valeurs de b* <3, de

20 préférence <2 et méme <1.

De préférence, selon un second mode de réalisation de linvention, le
rapport de I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent disposé entre
la deuxiéme et la troisieme couche fonctionnelle sur I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent disposé entre la premiére et la deuxiéme

25 couche fonctionnelle est égal ou supérieur a 1,2, de préférence compris entre 1,2 et
1,5, avantageusement entre 1,2 et 1,4, et méme favorablement compris entre 1,2 et
1,3.

De préférence, selon ce second mode de réalisation de linvention, le

rapport de I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent disposé entre
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la deuxiéme et la troisieme couche fonctionnelle, en partant du substrat, sur
'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final disposé au-dela de

la derniére couche fonctionnelle est €gal ou supérieur a 2,2, avantageusement égal
ou supérieur a 2,3, et méme favorablement €gal ou supérieur a 2,4. Dans le cas de

5 couches trempables, il est avantageux que ce rapport soit égal ou supérieur a 2,4,
favorablement compris entre 2,4 et 2,7, et il est de plus avantageux dans ce cas, en
combinaison avec cette derniére caractéristique, que le rapport de I'épaisseur
optique du revétement diélectrique transparent disposé entre la deuxiéme et la
troisieme couche fonctionnelle sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique
10 transparent disposé entre la premiére et la deuxiéme couche fonctionnelle soit

aussi égal ou supérieur a 1,3.

Les empilages obtenus selon le second mode de réalisation de I'invention

présentent une meilleure sélectivité. La sélectivité pourra étre supérieure a 2,02,
voire 2,05. Ces empilages présentent de plus une excellente combinaison
15 esthétique avec une bonne stabilité angulaire et une valeur avantageuse de stabilité
de teinte en fabrication, exprimée par la valeur Deltacol, examinée en réflexion coté
verre, par exemple une valeur de Deltacol inférieure a 2,1, voire inférieure a 1,9 et

méme inférieure a 1,8.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention,
20 I'épaisseur géomeétrique de la premiére couche fonctionnelle en partant du substrat
est comprise entre 8 et 12 nm, avantageusement comprise entre 9 et 11 nm, et

favorablement comprise entre 10 et 11 nm.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention,
I'épaisseur géométrique de la derniére couche fonctionnelle en partant du substrat
25 est comprise entre 16 et 20 nm, avantageusement comprise entre 17 et 19 nm, et

favorablement comprise entre 18 et 19 nm.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention,
I'épaisseur optique du second revétement diélectrique transparent, disposé entre la

premiére et la deuxiéme couche fonctionnelle, est comprise entre 105 et 150 nm,
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avantageusement comprise entre 115 et 136 nm, et favorablement comprise entre
119 et 132 nm.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention,
I'épaisseur optique du troisieme revétement diélectrique transparent, disposé entre
5 la deuxiéme et la troisiéme couche fonctionnelle, est comprise entre 152 et 175 nm,

et avantageusement comprise entre 156 et 175 nm.

De préférence, selon le second mode de réalisation de Pinvention,
I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final, disposé au-dela de
la derniére couche fonctionnelle, est comprise entre 58 et 82 nm, et

10 avantageusement comprise entre 67 et 80 nm.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention, le
rapport de I'épaisseur optique du premier revétement diélectrique transparent,
disposé entre le substrat et la premiére couche fonctionnelle en partant du substrat,
sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final, disposé au-dela

15de la derniere couche fonctionnelle, est compris entre 0,5 et 1,2, et

avantageusement compris entre 0,6 et 1,1.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention, le
rapport de [I'épaisseur géométrique de la troisieme couche fonctionnelle sur
I'épaisseur géométrique de la seconde couche fonctionnelle en partant du substrat

20 est compris entre 1,1 et 1,8, et avantageusement compris entre 1,2 et 1,6.

De préférence, selon le second mode de réalisation de linvention, le
rapport de I'épaisseur optique du second revétement diélectrique transparent,
disposé entre la premiére et la deuxieéme couche fonctionnelle, sur I'épaisseur
optiqgue du premier revétement diélectrique transparent, disposé entre le substrat et

25 la premiere couche fonctionnelle en partant du substrat, est compris entre 1,5 et

2,6, et avantageusement compris entre 1,7 et 2,4.

De préférence, le substrat est une feuille de verre sodo-calcique ordinaire
clair ou teinté dans la masse. C’est le substrat le mieux adapté pour servir de base

a un vitrage a contrdle solaire et il peut subir un traitement thermique a température
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élevée, tel qu’un traitement thermique de trempe ou de bombage.
Avantageusement, le substrat est une feuille de verre extra-clair ayant une
transmission lumineuse supérieure a 90%, voire supérieure ou égale a 91%, et
méme supérieure ou égale a 92%. Un substrat particulierement préféré est le verre

5 vendu sous la marque CLEARVISION® par la société AGC Glass Europe.

Un mode de réalisation de l'invention comprend un substrat transparent
portant un empilage multicouche dont le facteur solaire est trés faible. Une partie
importante du rayonnement calorifique est également transmise par le rayonnement
visible. Pour réduire la transmission de cette partie du rayonnement calorifique et

10 aller au-dela de 'élimination de I'apport d’énergie par le rayonnement infrarouge, on
est obligé d’abaisser le niveau de la transmission lumineuse. Dans ce cas, on
introduit volontairement de 'absorption lumineuse dans 'empilage afin de réduire la
transmission lumineuse. Ceci est obtenu par l'insertion quelque part a l'intérieur de
'empilage d’une couche de matiére absorbante qui peut étre par exemple formée

15 d’'un métal, d’'un oxyde ou sous-oxyde métallique absorbant, ou d’un nitrure, sous-
nitrure ou oxy-nitrure métallique absorbant. On peut aussi simplement augmenter
I'épaisseur d'une couche métallique de protection d’'une ou de plusieurs des
couches fonctionnelles. La transmission lumineuse est alors avantageusement

inférieure ou égale a 57% en vitrage double comme expliqué ci-dessus.

20 Dans ce mode de réalisation de l'invention, il faut toutefois exclure le cas
particulier ou 'empilage comprend au moins deux couches a caractére métallique
absorbantes dans le rayonnement visible, particulierement a base de titane, situées
a lintérieur de 'empilage, chacune au-dessus d’une couche fonctionnelle et en
contact avec celle-ci, qui conduit a une transmission lumineuse en vitrage double,

25 et apres traitement thermique éventuel, inférieure a 50%. Dans ce cas, les couches
a caractere métallique absorbantes dans le rayonnement visible, disposées sur les
couches fonctionnelles, présentent une épaisseur totale de métal absorbant
supérieure a 1,3 nm analysée dans le produit final, aprés traitement thermique
éventuel. Ce cas particulier fait I'objet de la demande de brevet internationale

30déposée le 25 mai 2011 sous le numéro PCT/EP2011/058540 au nom de la
demanderesse et n’est pas inclus dans la portée de la présente invention. Les

empilages selon la présente invention permettent d’obtenir toutes les propriétés
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désirées décrites précédemment sans présence de couche métallique absorbante

dans leur état final prét a 'emploi (c’est-a-dire aprés traitement thermique éventuel).

De préférence, la transmission lumineuse TL de [l'empilage selon
invention, lorsqu’il est monté en vitrage double comme indiqué ci-avant, et aprés
5 traitement thermique éventuel, est supérieure a 51%, avantageusement supérieure
a 54% et de préférence supérieure ou égale a 57%. La transmission lumineuse du
vitrage double incluant un empilage selon I'invention est par exemple supérieure a
58%, 59% ou 60%. Pour des empilages trempables/bombables nous avons obtenu
des valeurs de transmission lumineuse, aprés traitement thermique, supérieures a

10 64% et méme supérieures a 66%.

L’invention s’étend a un vitrage multiple comprenant au moins un substrat

portant un empilage multicouche de contréle solaire tel que décrit ci-dessus.

De préférence, la transmission lumineuse TL du vitrage double, tel que
défini ci-avant, est supérieure a 51%, avantageusement supérieure a 55% et

15 favorablement supérieure ou égale a 60%.

De préférence, le facteur solaire du vitrage double est égal ou inférieur a
34%, de préférence égal ou inférieur a 32%, et avantageusement égal ou inférieur a
30,5%.

De préférence, la sélectivité du vitrage double est supérieure a 1,95,
20 avantageusement égale ou supérieure a 2, et favorablement égale ou supérieure a
2,05.

L’invention s’étend aussi a un vitrage feuilleté comprenant au moins un
substrat transparent tel que décrit ci-dessus assemblé a une feuille de matiére
vitreuse a lintervention d’'une matiére plastique adhésive. Un tel vitrage est

25 avantageusement utilisé comme vitrage d’'un véhicule automobile, par exemple en

tant que pare-brise.

L’invention s’étend aussi a un vitrage trempé portant un empilage
antisolaire tel que décrit ci-dessus et ayant subi un traitement thermique de trempe

et/ou de bombage a température élevée supérieure a 560°C.
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L’'invention sera maintenant décrite plus en détail, de maniére non

limitative, a I'aide des exemples de réalisations préférées ci-apres.
Description des modes de réalisation.
Exemples 1 a 13.

5 Les exemples 1 a 13 sont réalisés de la méme maniére et les structures
sont semblables, voire identique (exemples 1 a 10), seules les épaisseurs

changent, comme indiqué dans le tableau 1.

Une feuille de verre float clair sodo-calcique ordinaire de 3,2 m sur 1 m et

de 6 mm d’épaisseur est placée dans un dispositif de pulvérisation cathodique,
10 assisté d’'un champ magnétique, a pression réduite (environ 0,3 Pa) du type
magnétron. Sur cette feuille de verre, on dépose un empilage multicouche de

contrdle solaire qui comprend, en séquence :

Un premier revétement diélectrique est déposé sur la feuille de verre. Ce

premier revétement est formé de deux couches d’oxyde métallique déposé dans
15 une atmospheére réactive constituée d’'un mélange d’argon et d’oxygeéne, a partir de
cathodes métalliques. Le premier oxyde métallique est un oxyde mixte zinc-étain
formé a partir d’'une cathode d’un alliage zinc-étain a 52% en poids de zinc et 48%
en poids d’étain pour former la structure spinelle de stannate de zinc Zn2Sn0O4. Le
second oxyde métallique est un oxyde de zinc ZnO d’environ 9,2 nm d’épaisseur
20 géométrique, déposé a partir d’une cible de zinc. L’épaisseur de la premiere couche
d’oxyde mixte de zinc-étain est le complément par rapport a I'épaisseur de la
seconde couche ZnO pour atteindre I'épaisseur géométrique du premier revétement

diélectrique D1 indiquée dans le tableau 1 ci-dessous.

Une couche fonctionnelle IR1 réfléchissant l'infrarouge formée d’argent a
25 partir d’'une cible d’argent pratiquement pur dans une atmosphére neutre, par
exemple d’argon, est ensuite déposée sur le premier revétement diélectrique D1.

L’épaisseur géomeétrique de cette couche IR1 est donnée dans le tableau 1.

Une couche de protection de 1,4 nm en métal sacrificiel Ti est déposée a

partir d’une cible de titane en atmosphére neutre directement sur la couche d’argent
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en ayant une interface commune avec elle. L’atmosphére oxydante du plasma lors
du dépbt de la couche suivante, décrit ci-aprés, va oxyder cette couche sacrificielle
de titane. Pour un empilage destiné a subir un traitement de trempe, de bombage
et/ou de durcissement (qui est un traitement de trempe dans lequel le
5 refroidissement rapide est moins prononcé), on déposerait dans les mémes
conditions 2,4 a 3,2 nm de titane. L'épaisseur de la couche de protection
transformée en oxyde qui dépasse 2,5 nm (valeur correspondante en oxyde aux 1,4
nm d’épaisseur géométrique de Ti de la couche de protection telle que déposée
dans le cas d’un empilage non trempable) devrait étre additionnée a I'épaisseur du

10 revétement diélectrique qui suit pour le calcul des rapports selon l'invention.

De la méme maniére, les couches suivantes sont ensuite déposées sur la

couche de protection :

Un second revétement diélectrique D2, une deuxiéme couche
fonctionnelle IR2, une couche sacrificielle de Ti de 1,4 nm, un troisieme revétement
15 diélectrique D3, une troisieme couche fonctionnelle IR3, une couche sacrificielle de

Tide 1,4 nm, suivi d’'un quatrieme et dernier revétement diélectrique D4.

Les seconde et troisieme couches fonctionnelles réfléchissant l'infrarouge,
IR2 et IR3, sont formées d’argent a partir d’'une cible d’argent pratiquement pur
pulvérisée dans une atmosphére neutre d’argon, de la méme maniere que la

20 couche IR1.

Les second et troisieme revétements diélectriques, respectivement D2 et

D3, sont formés chacun respectivement de trois couches d’oxyde métallique. Le
premier oxyde métallique est un oxyde de zinc obtenu a partir d'une cathode
céramique d'oxyde de zinc dopé a 2% en poids d'aluminium déposé en atmosphére
25 |légerement oxydante pour obtenir une épaisseur de 20 nm de ZnAlOx. Le second
oxyde métalliques est un oxyde mixte zinc-étain formé a partir d’'une cathode d’un
alliage zinc-étain a 52% en poids de zinc et 48% en poids d’étain déposé dans une
atmosphére réactive constituée d’'un mélange d’argon et d’oxygéne pour former la
structure spinelle de stannate de zinc Zn2SnO4. La troisiéme couche d’oxyde

30 métallique de chacun des deux revétements D2 et D3 est une couche ZnO de 20
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nm obtenue de la méme maniére que la couche ZnO du premier revétement
diélectrique décrit ci-dessus. L’épaisseur de la couche d’oxydes mixtes de zinc-
étain de chacun de ces deux revétements D2 et D3 est le complément par rapport a
I'épaisseur des premiére et troisieme couches d’oxyde métallique de chacun de ces
5deux revétements pour atteindre I'épaisseur géométrique des deuxiéme et
troisieme revétements diélectriques D2 et D3 indiquées dans le tableau 1 ci-

dessous.

Le quatrieme revétement diélectrique D4 est formé de deux couches

d’oxyde meétallique. Le premier oxyde métallique est un oxyde de zinc obtenu a
10 partir d'une cathode céramique d'oxyde de zinc dopé a 2% en poids d'aluminium
déposé en atmosphere Iégérement oxydante pour obtenir une épaisseur de 13 nm
de ZnAlOx. Le second oxyde métalligue est un oxyde mixte de zinc-étain déposé
dans une atmosphére réactive constituée d’'un mélange d’argon et d’oxygéne a
partir d’'une cathode d’alliage zinc-étain a 52% en poids de zinc et 48% en poids
15 d’étain pour former la structure spinelle de stannate de zinc Zn2Sn0O4. L’épaisseur
de cette seconde couche d’oxyde mixte de zinc-étain est le complément par rapport

a I'épaisseur de la premiére couche ZnAlOx pour atteindre I’épaisseur géométrique
du quatrieme revétement diélectrique D4 indiquée dans le tableau 1 ci-dessous. Sur
ce quatrieme revétement diélectrique, on a peut optionnellement déposer une
20 couche finale de protection de 2 nm de TiO2 obtenue a partir d’'une cathode de
titane dans une atmosphére oxydante formée d’'un mélange d’argon et d’oxygene.
Dans ce cas, il faut prendre en compte I'épaisseur optique de cette fine couche

pour le calcul de I'épaisseur optique globale du quatrieme revétement diélectrique.

Dans le tableau 1, toutes les épaisseurs indiquées sont des épaisseurs

25 géometriques (physiques). Il suffit de multiplier 'épaisseur indiquée par l'indice de
réfraction du matériaux utilisé pour obtenir 'épaisseur optique. On a aussi indiqué
les valeurs des différents rapports d’épaisseurs des revétements diélectriques et
couches fonctionnelles discutés ci-avant. Ces rapports sont calculés sans tenir
compte de I'épaisseur des couches de métal sacrificiel de protection, chacune de

30 1,4 nm de Ti.
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Cette feuille de verre revétue est ensuite assemblée en double vitrage
avec une autre feuille de verre clair de 4 mm, le revétement étant disposé du cété
de I'espace intérieur du double vitrage. L’espace entre les deux feuilles est de 15
mm et 'air y est remplacé a 90% par de 'argon. En observant le double vitrage c6té

5 verre du substrat revétu, 'empilage étant placé en position 2, c’est-a-dire qu’on voit
d’abord le vitrage pourvu de 'empilage observé coté verre, puis la feuille de verre
clair sans couche, on note les propriétés optiques et thermiques indiquées dans le
tableau 2. Dans la présente invention, les conventions suivantes sont utilisées pour
les valeurs mesurées ou calculées. La transmission lumineuse (TL) et la réflexion

10 lumineuse (RL) sont mesurées avec I'llluminant D65/2°. En ce qui concerne la
teinte en réflexion et la teinte en transmission, les valeurs CIELAB 1976 (L*a*b¥)
sont mesurées avec I'llluminant D65/10°. Le facteur solaire (FS ou g) est calculé

selon la norme EN410.

Dans le tableau 2, les valeurs de sélectivité (S) et de Deltacol (DC) sont
15 également indiquées, ainsi que les valeurs des variations de a* et b* en réflexion
cbté substrat lors d’'une variation de I'angle d’observation entre 0 et 55°, appelées
respectivement « Shift a* » et « Shift b* ». « DC (RV) » signifie que lindice de
variation (Deltacol) est obtenu en réflexion cbté substrat, tandis que « DC (RC) »
signifie que lindice de variation (Deltacol) est obtenu c6té empilage. Pour les
20 valeurs de teintes, « TL » signifie que la valeur est mesurée en transmission,
« RC » signifie que la valeur est mesurée en réflexion coté empilage (couche) et
« RV » signifie que la valeur est mesurée en réflexion coté substrat (verre). L’indice
de réfraction n(550), a la longueur d’onde de 550 nm, des matériaux diélectriques
stannate de zinc, ZnO et ZnAlOx est de 2,03.

25 On constate que les teintes en réflexion obtenues sont agréables et
correspondent a la demande commerciale. Le niveau de réflexion cété substrat
n’‘est pas trop faible, ce qui évite le « trou noir » tout en évitant I'effet miroir. Les
variations angulaires de teinte sont faibles et tout a fait acceptables, et la stabilité

de fabrication est particulierement bonne.

30 Les exemples 11-13 représentent des empilages trempables. L’épaisseur

des trois couches de protection des couches d’argent, en métal sacrificiel, a été
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augmentée a 2,6 nm. Dans ce cas, on peut déposer une couche finale optionnelle
de protection de 4 nm de TiN qui se transforme en TiO2 apres traitement
thermique. Si elle est utilisée, le réle optique de cette couche finale de protection
est prise en compte pour le produit fini en intégrant son épaisseur optique, calculée
5comme indiqué ci-dessus, dans I'épaisseur totale du dernier revétement
diélectrique. Les propriétés données dans le tableau 2 sont les propriétés en vitrage
double, 'empilage ayant été trempé (chauffage a 650°C pendant 8 min., suivi d’un

refroidissement brutal par soufflage d’air froid).

En variante, on a utilisé une des successions suivantes de couches pour
10 D1, D2 et/ou D3: TiO2/ZnO:Al ou TZO/MTiO2/ZnO ou Sn02/Zn0O/Sn0O2/Zn0O ou
ZnO:Al/ZnSn0O4/Zn0O, une des successions suivantes pour D1: Si3N4/ZnO ou
AIN/ZnO, et une des successions suivantes pour D4 : ZnO/SnO2 ou ZnO/TZO ou
ZnO:Al/ZnSnO4 ou ZnO/Sn02/Si3N4 ou ZnO/SnO2/AIN, avec optionnellement une
couche de protection externe. A chaque fois, les épaisseurs géométriques des
15 différents constituants ont été adaptées en fonction de leur indice de réfraction pour
obtenir I'épaisseur optique du revétement diélectrique correspondant a I'épaisseur
géométrique indiquée dans le tableau 1 multiplié par l'indice 2,03. L’indice de
réfraction n(550), a la longueur d’'onde de 550 nm, des matériaux diélectriques
utilisés sont les suivants : pour TiO2, n(550) = 2,5 ; pour Si3N4, n(550) = 2,04 ; pour
20 Al203, n(550) = 1,8; pour AIN, n(550) = 1,9; et pour TZO, n(550) = 2,26.
L’épaisseur optique doit étre calculée en utilisant I'indice de réfraction virtuel selon

la formule donnée ci-dessus. On a obtenu les mémes propriétés.

En variante, les couches de protection déposées directement sur les
couches d’argent IR1, IR2 et/ou IR3 sont de fines couches de 2 nm de TiOx ou de
25 ZnOx éventuellement dopé a I'aluminium, déposées en atmosphére contenant un
gaz oxydant ou un gaz pouvant générer de 'oxygéne, tel que du CO2, a partir de
cathodes céramiques respectivement d’oxyde de titane ou de zinc, éventuellement
dopés. Lorsque les trois couches de protection sont ainsi formées par du TiOx
déposé a partir d’une cathode céramique, le gain en transmission lumineuse TL
30 peut atteindre 6 a 8% en feuille monolithique par rapport a une couche de
protection formée d’'un métal sacrificiel Ti oxydé par le processus de dépbt en

atmosphére oxydante du revétement diélectrique suivant. Lorsque les trois couches
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de protection sont ainsi formées par du ZnO:Al (2% en poids d’aluminium) déposé a
partir d’'une cathode céramique, le gain en transmission lumineuse TL est de 3% en
feuille monolithique par rapport a une couche de protection formée d’un métal
sacrificiel Ti oxydé par le processus de dépdt en atmosphére oxydante du

5 revétement diélectrique suivant.

Selon d'autres variantes encore, on a remplacé dans le revétement
diélectrique transparent D4 la séquence d’oxydes métalliques décrites ci-dessus
par la séquence ZnO:Al/TiO2 ou TZO, par la séquence ZnO:Al/SnO2/TiO2 ou TZO,
ou encore par la séquence ZnO:Al/ZnSn0O4/TZO.

10 Exemples comparatifs 1 et 2.

Les exemples comparatifs 1 (C1) et 2(C2), repris dans les tableaux 1 et 2,
montrent des empilages hors invention par le fait que la combinaison des rapports
d’épaisseur de revétements diélectriques requis par l'invention n’est pas respectée.
En ce qui concerne leur structure, il sont toutefois réalisés comme les exemples

15 selon linvention, 'exemple C1 est selon la formulation des empilages non-
trempables tandis que I'exemple C2 suit la formulation des empilages trempables.
Les difféerentes épaisseurs sont données dans le tableau 1 de la méme maniére que

pour les exemples selon l'invention.

On constate notamment pour 'exemple C1, que la sélectivité est
20 nettement plus faible que pour les exemples selon linvention. L'invention permet
d’optimiser la sélectivité tout en conservant une esthétique agréable et une trés

bonne stabilité de teinte.

L’exemple comparatif C2 s'inspire de l'enseignement du document
EP645352, précédemment cité. On obtient une haute sélectivité et une esthétique
25 agréable, mais ceci au dépend de la stabilité de la teinte dans une fabrication en
série : la valeur DC(Rv) est plus de 20% supérieure aux valeurs obtenues selon

invention.
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Tableau 1

Ex| D1 | IR1 | D2 |IR2 | D3 | IR3 | D4 | D1/ | D3/ | D3/ | IR3/ | D2/

Al A | &A1 Al A|A| A | D4 | D2 | D4 | IR2 | D1
1 403 | 118 | 791 |120 |504 |125 |223 [1,81 | 0,64 |226 |1,04 |1,96
2 |262 | 114 | 762 |125 |556 |136 |246 |1,07 | 0,73 | 2,26 | 1,09 |2,91
3 |298 |122 |803 |128 |539 [132 |252 |1,18 | 0,67 |2,14 | 1,03 |2,69
4 359 | 120 | 773 |124 |553 |139 |250 |1,44 |0,72 | 2,21 | 1,12 | 2,15
5 (258 [112 | 751 |133 |637 |[153 |299 |0,86 0,85 | 2,13 |[1,15 | 2,91
6 (339 |123 |768 |136 |665 |156 |310 |1,09 |0,87 |2,15 [1,15 |2,27
7 |253 |86 |599 |127 |782 |191 [356 |0,71 | 1,31 [2,20 | 1,50 |2,37
8 |297 |91 609 | 126 |794 |193 |353 |0,84 | 1,30 2,25 | 1,53 |2,05
9 [365 |110 |686 |139 |794 |186 |374 |0,98 [1,16 | 2,12 1,34 | 1,88
10 | 245 |93 |580 |[136 |805 |177 |368 |0,67 | 1,39 |2,19 [ 1,30 |2,37
11 | 309 [ 106 |608 |[140 |799 |189 |[315 [0,98 | 1,31 |2,54 [ 1,35 | 1,97
12 | 295 | 128 |794 |137 |583 |146 [235 |1,26 | 0,73 |2,48 | 1,07 |2,69
13 [ 425 [131 |782 | 140 |656 |162 |280 |1,52 [0,84 2,34 |1,16 | 1,84
C1|364 [ 104 |811 [122 |528 |150 [322 |[1,43 | 0,65 | 1,64 | 1,23 |2,23
C2 | 300 | 115 |726 |142 |693 [151 |296 |1,01 |0,95 |2,34 |1,06 |2,42
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Tableau 2
Ex| S g |TL%| a |b*T.| L* a* b* | Shift | Shift | DC | DC
% T Rv Rv Rv a* b* | (Rv) | (Re)

1 11,98 | 29,7 |588 |-66 |09 |[434 |-09 |-57 |-05 |34 |18 |23
2 197 |29,6 |583 |-6,0 [0,2 441 | -3,7 |-5,7 |-0,2 |41 1,9 2,7
3 |1,98 | 290 |574 |-56 |19 46,7 | 4,7 |-84 |16 |43 1,8 2,5
4 (2,00 {293 [58,7 |-65 |0,0 |[430 |-24 |45 (0,2 |36 |21 |27
5 |200 |[30,1 (60,2 |61 |-0,1 |415 |-34 |48 |08 [44 |19 |23
6 |201 305 612 |-59 |00 |40,2 |-30 -39 |-1,3 [48 |17 |24
7 |2,06 298 |614 |62 (29 |405 |26 |68 |-09 [24 |16 |59
8 (2,04 |298 60,8 |-54 |34 419 |42 |-74 |18 |23 1,7 5,8
9 |206 [300 (619 |-54 |15 |400 |[-31 |40 |-31 [34 [19 |30
10 | 2,06 | 29,7 | 61,3 |-5,8 | 3,2 41,7 |11 |-56 |-256 |21 2,0 4.0
11 (2,09 [321 |670 |43 (41 |453 |-35 |-6,7 |-29 |35 |16 |24
12 | 2,02 (32,0 |64,5 |45 |39 |480 (40 |-68 |-0,8 [58 |20 |25
13 | 2,06 [32,9 |678 |45 (25 |43,2 |-39 |-35 |-04 |65 |20 |22
C1 (1,94 | 29,2 {566 |-64 |17 490 |-2,7 |41 |04 3,0 1,8 1,5
C2 (2,03 {349 [709 |46 |21 |[389 |-16 [-31 (19 |39 |25 |09
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Revendications

1. Substrat transparent portant un empilage multicouche de
contréle solaire comprenant trois couches fonctionnelles a base d’'un matériau
réfléchissant le rayonnement infrarouge et quatre revétements diélectriques de
telle sorte que chaque couche fonctionnelle soit entourée par des revétements
diélectriques, caractérisé en ce que I'épaisseur géométrique de la deuxiéme
couche fonctionnelle en partant du substrat est supérieure a I’épaisseur
géométrique de la premiére couche fonctionnelle et I'épaisseur géométrique de
la troisieme couche fonctionnelle est supérieure a I'épaisseur géométrique de la
premiére couche fonctionnelle, en ce que le rapport de I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent disposé entre la deuxiéme et la troisiéme
couche fonctionnelle, en partant du substrat, sur I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent final disposé au-dela de la derniére couche
fonctionnelle est compris entre 2,0 et 3,2, et en ce que le rapport de I'épaisseur
optique du revétement diélectrique transparent disposé entre la deuxieme et la
troisiéme couche fonctionnelle sur I'épaisseur optique du revétement
diélectrique transparent disposé entre la premiere et la deuxiéme couche

fonctionnelle est soit compris entre 0,6 et 0,9, soit compris entre 1,15 et 1,7.

2. Substrat transparent selon la revendication 1, caractérisé en ce
que le rapport de I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent
disposé entre la deuxiéme et la troisieme couche fonctionnelle, en partant du

substrat, sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final
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disposé au-dela de la derniere couche fonctionnelle est compris entre 2,1 et 3,0,

de préférence entre 2,1 et 2,7.

3. Substrat transparent selon l'une quelconque lune des
revendications 1 ou 2, caractérisé en ce que la deuxieme couche fonctionnelle
en partant du substrat présente une épaisseur comprise entre 12 et 16 nm, de
préférence entre 13 et 15nm, et en ce que I'épaisseur optique du premier
diélectrigue déposé sur le substrat est comprise entre 44 et 86 nm, et de

préférence comprise entre 46 et 80 nm.

4. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractéris€é en ce que le rapport de I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent disposé entre la deuxiéme et la troisieme
couche fonctionnelle sur [I'épaisseur optique du revétement diélectrique
transparent disposé entre la premiére et la deuxiéme couche fonctionnelle est

compris entre 0,65 et 0,9, de préférence entre 0,7 et 0,85.

5. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que I'épaisseur géomeétriqgue de la premiére
couche fonctionnelle en partant du substrat est comprise entre 9 et 14 nm, de

préférence entre 10 et 13 nm, et avantageusement comprise entre 11 et 13 nm.

6. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications

précédentes, caractérisé en ce que I'épaisseur géométrique de la derniére
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couche fonctionnelle en partant du substrat est comprise entre 11,5 et 17 nm,

de préférence entre 13 et 16 nm.

7. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que I'épaisseur optique du second revétement
diélectrique transparent, disposé entre la premiéere et la deuxiéme couche
fonctionnelle, est comprise entre 138 et 170 nm, de préférence comprise entre

140 et 165 nm, et avantageusement comprise entre 148 et 160 nm.

8. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que I'épaisseur optique du troisieme revétement
diélectrique transparent, disposé entre la deuxiéme et la troisiéme couche
fonctionnelle, est comprise entre 101 et 155 nm, de préférence comprise entre

107 et 147 nm, et avantageusement comprise entre 117 et 147 nm.

9. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que [I'épaisseur optique du revétement
diélectrique transparent final, disposé au-dela de la derniére couche
fonctionnelle, est comprise entre 40 et 76 nm, de préférence comprise entre 44

et 71 nm, et avantageusement comprise entre 50 et 70 nm.

10.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur optique du premier

revétement diélectrique transparent, disposé entre le substrat et la premiére
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couche fonctionnelle en partant du substrat, sur I'épaisseur optique du
revétement diélectrique transparent final, disposé au-dela de la derniére couche
fonctionnelle, est compris entre 0,5 et 1,7, de préférence entre 0,6 et 1,6, et

avantageusement compris entre 0,9 et 1,5.

11.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur géométrique de la
troisiéme couche fonctionnelle sur I'épaisseur géométrique de la seconde
couche fonctionnelle en partant du substrat est compris entre 0,9 et 1,35, de

préférence entre 1,0 et 1,2, et avantageusement compris entre 1,1 et 1,2.

12.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
précédentes, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur optique du second
revétement diélectrique transparent, disposé entre la premiére et la deuxiéme
couche fonctionnelle, sur I'épaisseur optique du premier revétement diélectrique
transparent, disposé entre le substrat et la premiére couche fonctionnelle en
partant du substrat, est compris entre 1,6 et 3,8, de préférence entre 1,8 et 3,5,

et avantageusement entre 2,0 et 3,0.

13.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
1 a 3, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur optique du revétement
diélectrique transparent disposé entre la deuxiéme et la troisieme couche

fonctionnelle sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent



10

15

20

WO 2013/079400 PCT/EP2012/073447

29
disposé entre la premiére et la deuxieme couche fonctionnelle est compris entre

1,2 et 1,5, de préférence entre 1,2 et 1,4.

14.  Substrat transparent selon la revendication 13, caractérisé en
ce que le rapport de I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent
disposé entre la deuxiéme et la troisieme couche fonctionnelle, en partant du
substrat, sur I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent final
disposé au-dela de la derniére couche fonctionnelle est égal ou supérieur a 2,2,
de préférence égal ou supérieur a 2,3, et avantageusement égal ou supérieur a

2,4, notamment compris entre 2,4 et 2,7.

15.  Substrat transparent selon la revendication 14, caractérisé en
ce que le rapport de I'épaisseur optique du revétement diélectrique transparent
disposé entre la deuxiéme et la troisieme couche fonctionnelle sur I'épaisseur
optique du revétement diélectrique transparent disposé entre la premiére et la

deuxieme couche fonctionnelle est égal ou supérieur a 1,3.

16.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 15, caractérisé en ce que I'épaisseur géométrique de la premiére couche
fonctionnelle en partant du substrat est comprise entre 8 et 12 nm, de

préférence entre 9 et 11 nm, et avantageusement comprise entre 10 et 11 nm.

17.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications

13 a 16, caractérisé en ce que I'épaisseur géométrique de la derniére couche
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fonctionnelle en partant du substrat est comprise entre 16 et 20 nm, de

préférence entre 17 et 19 nm, et avantageusement entre 18 et 19 nm.

18. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 17, caractérisé en ce que I'épaisseur optique du second revétement
diélectrique transparent, disposé entre la premiéere et la deuxiéme couche
fonctionnelle, est comprise entre 105 et 150 nm, de préférence comprise entre

115 et 136 nm, et avantageusement comprise entre 119 et 132 nm.

19.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 18, caractérisé en ce que I'épaisseur optique du troisieme revétement
diélectrique transparent, disposé entre la deuxiéme et la troisieme couche
fonctionnelle, est comprise entre 152 et 175 nm, de préférence comprise entre

156 et 175 nm.

20. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 19, caractérisé en ce que I'épaisseur optique du revétement diélectrique
transparent final, disposé au-dela de la derniére couche fonctionnelle, est

comprise entre 58 et 82 nm, de préférence comprise entre 67 et 80 nm.

21.  Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 20, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur optique du premier
revétement diélectrique transparent, disposé entre le substrat et la premiére

couche fonctionnelle en partant du substrat, sur I'épaisseur optique du
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revétement diélectrique transparent final, disposé au-dela de la derniére couche

fonctionnelle, est compris entre 0,5 et 1,2, de préférence entre 0,6 et 1,1.

22. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 21, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur geéométrique de la
troisiéme couche fonctionnelle sur I'épaisseur géométrique de la seconde
couche fonctionnelle en partant du substrat est compris entre 1,1 et 1,8, de

préférence entre 1,2 et 1,6.

23. Substrat transparent selon 'une quelconque des revendications
13 a 22, caractérisé en ce que le rapport de I'épaisseur optique du second
revétement diélectrique transparent, disposé entre la premiére et la deuxieme
couche fonctionnelle, sur I'épaisseur optique du premier revétement diélectrique
transparent, disposé entre le substrat et la premiére couche fonctionnelle en

partant du substrat, est compris entre 1,5 et 2,6, de préférence entre 1,7 et 2,4.

24.  Vitrage multiple comprenant au moins un substrat transparent

selon 'une des revendications précédentes.

25. Vitrage multiple selon la revendication 24, caractérisé en ce
que, lorsque I'empilage a contrdle solaire multicouche est déposé sur une feuille
de verre float clair sodo-calcique ordinaire de 6 mm d’épaisseur qui est elle-
méme associée, a l'intervention d’'un espace gazeux, a une feuille de verre float

clair sodo-calcique ordinaire de 4 mm d’épaisseur, la transmission lumineuse T.
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est supérieure a 51%, avantageusement supérieure a 55% et de préférence
p p

supérieure ou égale a 60%.

26. Vitrage multiple selon l'une des revendications 24 ou 25,
caractérisé en ce que le facteur solaire est égal ou inférieur a 34%, de
préférence égal ou inférieur a 32%, et avantageusement égale ou inférieur a

30,5%.

27. Vitrage multiple selon l'une des revendications 24 a 26,
caractérisé en ce que la sélectivité est supérieure a 1,95, de préférence égale

ou supérieure a 2, et avantageusement égale ou supérieure a 2,05.

28. Vitrage feuilleté comprenant au moins un substrat transparent
selon 'une des revendications 1 a 23 assemblé a une feuille de matiére vitreuse

a l'intervention d’une matiére plastique adhésive.

29. Vitrage trempé portant un empilage antisolaire tel que défini
dans les revendications 1 a 23 et ayant subi un traitement thermique de trempe

et/ou de bombage a température élevée supérieure a 560°C.



