
WO 2014/207171 
	

PCT/EP2014/063634 

1 

Vitrage antisolaire. 

1. Domaine de l'invention. 

Le domaine de l'invention est celui des vitrages de controle solaire 

constitues d'un substrat verrier portant un empilage multicouches, dont au moins une 

couche mince confere les dites proprietes de controle solaire. A cette couche 

5 	fonctionnelle sont associees des couches dielectriques qui ont pour role notamment 

de regler les proprietes de reflexion, de transmission, de teinte et de protection contre 

les alterations mecaniques ou chimiques des proprietes de l'empilement. 

Plus precisement, l'invention concerne les vitrages destines a garnir les 

batiments mais egalement les vehicules automobiles. Selon ces utilisations certaines 

10 	proprietes requises peuvent differer. 

Les fonctionnalites des vitrages de controle solaire sont multiples. Elles 

concernent notamment la prevention de l' echauffement de l'interieur de l'habitacle 

d'un vehicule automobile, en particulier vis-a-vis du rayonnement solaire traversant 

un toit transparent, ou d'un batiment exposé au rayonnement solaire lorsque celui-ci 

15 	est suffisamment intense. Selon certaines formes de realisation, cette prevention de 

l' echauffement peut etre obtenue tout en maintenant une transmission lumineuse 

appropriee. 

Dans le cas notamment des vitrages pour batiments, mais aussi pour 

l'automobile, it est de plus en plus souvent demande qu'ils soient susceptibles de 

20 	supporter des traitements thermiques sans que leur couleur notamment en reflexion 

soit modifiee de maniere sensible. L'objectif est de pouvoir disposer cote a cote des 

vitrages traites thermiquement et d'autres ne l'ayant pas ete, sans que des differences 

de couleur soient manifestes. 

Dans la suite de la description, les proprietes optiques sont definies 

25 	pour des vitrages dont le substrat est en verre "float" ordinaire clair de 4 mm 

d'epaisseur. Le choix du substrat influence bien evidemment ces proprietes. Pour le 

verre clair ordinaire la transmission lumineuse sous 4 mm, en l'absence de couche, 
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se situe approximativement a 90% et la reflexion a 8%, mesuree avec une source 

conforme a l'illuminant « lumiere du jour » normalise D65 par la CIE et sous un angle 

solide de 2°. Les mesures energetiques, quant a elles, sont faites suivant la norme EN 

410. 

5 

10 

Par le terme « verre », on entend designer un verre inorganique. On 

entend par la un verre d'epaisseur au moins superieure ou egale a 0,5 mm et au plus 

inferieure ou egale 20,0 mm, preferentiellement au moins superieure ou egale a 1.5 

mm et au plus inferieure ou egale a 10,0 mm, comprenant du silicium comme l'un 

des constituants indispensables de la matiere vitreuse. Pour certaines applications, 

l'epaisseur peut par exemple etre de 1,5 ou 1,6 mm, ou de 2 ou 2,1 mm. Pour 

d'autres applications, elle sera par exemple aux environs de 4 ou de 6 mm. On 

prefere les verres silico-sodocalciques clairs, extra-clairs ou colores dans la masse ou 

en surface. 

La presence d'un empilage multicouches peut poser des problemes de 

15 couleur. Le plus souvent le marche demande que les vitrages offrent, aussi bien en 

transmission qu'en reflexion, une coloration aussi neutre que possible et donc 

d'apparence grise. Des colorations legerement vertes ou bleutees sont aussi possibles. 

Toutefois, des teintes nettement plus prononcees, par exemple bleue ou verre, sont 

aussi parfois demandees pour satisfaire des criteres esthetiques particuliers. Les 

20 empilages multicouches, et en particulier les natures, indices et epaisseurs des 

couches dielectriques encadrant les couches fonctionnelles, sont choisis notamment 

pour maitriser ces colorations. 

Les vitrages automobiles, en theorie peuvent etre multiples pour leur 

conferer une meilleure propriete d'isolation notamment thermique. En fait ces 

25 realisations sont exceptionnelles. L'immense majorite de ces vitrages est constituee 

de vitrages uniques, soit monolithiques soit feuilletes. L'empilage multicouches peut 

etre sur une face qui n'est pas a l'abri de sollicitations mecaniques ou chimiques. Les 

empilages en question doivent donc presenter une tres bonne resistance a ces 

possibles agressions. 
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En 	pratique 	pour 	limiter 	les 	risques 	d'alteration, 	les 	empilages 

multicouches sont normalement sur la face du vitrage tournee vers l'habitacle. Mais 

m'eme dans cette position ils doivent offrir une tres bonne resistance mecanique. 

Les systemes de couches selon l'invention doivent encore se preter aux 

5 mises en forme des vitrages. Ceux utilises dans les vehicules sont notamment l'objet 

de traitements thermiques lors du formage, notamment du bombage des feuilles de 

verre, ou encore lors de la trempe destinee a leur conferer notamment des proprietes 

mecaniques renforcees. Les couches utilisees selon l'invention doivent supporter ces 

traitements sans que leurs proprietes soient degradees. Des traitements de ce type 

10 imposent des temperatures qui depassent 600°C pendant une dizaine de minutes. 

Soumis a ces temperatures les couches doivent conserver leurs qualites et proprietes. 

L'aspect esthetique revet aussi une grande importance commerciale 

pour les vitrages de protection solaire. En effet, il n'est pas seulement demande que 

le vitrage possede des proprietes thermiques antisolaires, on demande aussi qu'il 

15 participe a la qualite esthetique de l'ensemble dont il fait partie. 	Ces criteres 

esthetiques peuvent parfois engendrer des situations quelques peu conflictuelles avec 

l'obtention des meilleures proprietes thermiques recherchees. 

2. 	Solutions de l'art anterieur. 

L'art anterieur propose des vitrages 	antisolaires 	comportant une 

20 couche absorbant le rayonnement solaire entouree de couches dielectriques. 

La demande de brevet EP 779 255 Al decrit un substrat en verre 

revetu d'une couche absorbant le rayonnement solaire en NiCr entouree de couches 

dielectriques Si3N4  qui peut supporter un traitement thermique a temperature elevee. 

Le brevet US 6,852,419 B2 decrit un vitrage antisolaire comportant un 

25 empilage forme d'une couche absorbant le rayonnement solaire en NbCrNx 

entouree de revetement dielectriques Si3N4. Cet empilage est capable de supporter 

un traitement thermique a temperature elevee. 

La demande de brevet FR 2 869 606 Al decrit un vitrage antisolaire 

comportant un empilage forme d'une couche absorbant le rayonnement solaire en 
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Nb entouree de revetement dielectriques Si3N4. L'empilage peut egalement supporte 

un traitement thermique a temperature elevee. 

Les propositions anterieures repondent en partie 	au moins aux 

exigences de l'utilisation envisagee des vitrages selon l'invention, en particulier aux 

5 proprietes thermiques antisolaires. Neanmoins, leur propriete esthetique doit encore 

etre amelioree pour satisfaire certaines demandes commerciales. 

3. Objectifs de l'invention 

L'invention a notamment pour objectif de pallier cet inconvenient de 

l' art anterieur. 

10 Plus precisement, un objectif de l'invention est de fournir un vitrage 

muni d'un empilage multicouches a propriete antisolaire qui procure de plus un 

aspect esthetique favorable a l'ensemble dans lequel it est installe, et qui soit de 

fabrication simple et peu couteuse, notamment avec un minimum de couches. 

Un objectif de l'invention, dans au moins un de ses modes de 

15 realisation, est aussi de fournir un vitrage muni d'un empilage multicouches a 

proprietes antisolaire et esthetique qui soit apte a subir un traitement thermique a 

temperature elevee, de type trempe et/ou bombage, de preference sans modification 

significative de sa teinte, en particulier en reflexion cote substrat, de telle sorte qu'un 

vitrage non traite thermiquement puisse etre juxtaposee avec sa version traitee 

20 thermiquement sans qu'un observateur puisse detecter une difference significative de 

l' aspect esthetique globale. 

L'invention, dans au moins un de ses modes de realisation, a encore 

pour objectif de fournir un vitrage muni d'un empilage multicouches presentant une 

bonne stabilite du point de vue thermique, chimique et mecanique. 

25 L'invention, dans au moins un de ses modes de realisation, a aussi 

pour objectif de fournir un vitrage dont l'empilage multicouches puisse etre place en 

position externe sans devoir necessairement etre protégé de l'environnement externe 

par un autre substrat. 

4. Exposé de l'invention. 
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L'invention se rapporte a un vitrage transparent de controle solaire 

comportant sur au moins l'une des faces d'un substrat verrier un empilage 

multicouches transparent comprenant une couche absorbant le rayonnement solaire 

d'au moins 3 nm d'epaisseur geometrique et des premier et second revetements 

5 dielectriques encadrant ladite couche absorbant le rayonnement solaire, caracterise 

en ce que la reflexion lumineuse du substrat verrier revetu de l'empilage multicouche 

mesuree du cote du substrat est d'au moins 20% et est au moins le double de la 

reflexion lumineuse du substrat verrier revetu de l'empilage multicouche mesuree du 

cote de l'empilage, et en ce que la teinte en reflexion cote substrat presente une 

10 valeur de la coordonnee colorimetrique a* (L*a*b* CIE) inferieure a 2 et une valeur 

de la coordonnee colorimetrique b* inferieure a 5. 

Cette nouvelle caracteristique se rapportant a la reflexion lumineuse va 

a l'encontre de la pratique courante selon laquelle les reflexions lumineuses ne sont 

pas fort differentes l'une de l'autre. 

15 On 	a 	decouvert 	que 	cette 	combinaison 	de 	caracteristique 	est 

avantageuse en ce qu'elle procure, de maniere surprenante, un effet esthetique 

appreciable et apprecie, tout en conservant une visibilite suffisante a partir de 

l'interieur de l'espace ferme par le vitrage vers l'exterieur et en evitant un effet miroir 

desagreable vu de l'interieur. 

20 La couche absorbant le rayonnement solaire, c'est-a-dire la couche 

fonctionnelle de l'empilage, a une epaisseur geometrique d'au moins 3 nm, de 

preference d'au moins 5 nm et avantageusement d'au moins 10 nm. Cette epaisseur 

joue un role determinant sur la transmission lumineuse et le facteur solaire du 

vitrage. L'epaisseur doit etre suffisante, au moins 3 nm, pour obtenir un effet 

25 significatif. Son reglage permet ensuite d'ajuster les proprietes aux valeurs desirees. 

30 

Par « couche absorbant le rayonnement solaire », on entend, dans la 

presente invention, une couche formee d'un metal, ou d'un alliage metallique, ou 

d'un nitrure de metal, ou d'un nitrure d'alliage metallique, ayant un coefficient 

d'extinction moyen, entre 380 nm et 750 nm, superieur a 0,8, de preference, 

superieur a 1,2 et avantageusement superieur a 1,4. 
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Les 	revetements 	dielectriques 	encadrant la 	couche 	absorbant le 

rayonnement solaire comprennent, de preference, au moins une couche en un 

materiau dielectrique a base d'un compose selectionne parmi l'oxyde de silicium, 

l'oxyde d'aluminium, le nitrure de silicium, le nitrure d'aluminium, les nitrures mixtes 

5 d'aluminium-silicium, l'oxynitrure de silicium et l'oxynitrure d'aluminium, 

La ou les couches formant le revetement en materiau dielectrique 

peuvent egalement etre des couches dopees avec au moins un autre element, 

contenant jusqu'a environ maximum 10% poids de cet autre element, ces dernieres 

presentant des proprietes dielectriques ne differant en pratique pas des couches 

10 consistant en ledit materiau dielectrique. Ainsi par exemple, lorsque la couche est en 

nitrure de silicium celle-ci peut contenir jusqu'a 10% en poids d'aluminium (par 

exemple, des couches deposees par procede de pulverisation cathodique a partir 

dune cible de silicium contenant jusqu'a 10% poids d'aluminium). Les revetements 

dielectriques peuvent en outre etre constitues de plusieurs couches individuelles 

15 comprenant ou consistant essentiellement en ces memes materiaux. Les couches 

dielectriques peuvent aussi etre deposees par la technique bien connue appelee 

PECVD (« Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition ») ou depot chimique en 

phase vapeur assiste par plasma. 

La couche absorbant le rayonnement solaire, qui est la couche 

20 fonctionnelle, est entouree de revetements dielectriques. Cela ne veut pas dire que 

ces revetements dielectriques doivent necessairement etre en contact direct avec la 

couche fonctionnelle, car it peut y avoir des fines couches intercalaires pour divers 

raisons, mais ils doivent etre dans le voisinage immediat de la couche fonctionnelle. 

Chacun des revetements dielectriques peut etre une monocouche, mais chacun des 

25 revetements dielectriques peut aussi comprendre plusieurs couches de materiaux 

differents. Toutefois, chacun des dits revetements dielectriques contiendra toujours, 

de preference, au moins 10 nm d'un des materiaux dielectriques choisis parmi 

l'oxyde, l'oxynitrure ou le nitrure de silicium, et l'oxyde, l'oxynitrure ou le nitrure 

d'aluminium. Les autres materiaux dielectriques peuvent etre des materiaux a base 

30 d'oxydes de Zn, Sn, Ti, Zr, Nb, ou autres materiaux dielectriques bien connus dans le 

domaine, et en particulier le stannate de zinc. 
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De preference, la reflexion lumineuse du substrat verrier revetu de 

l'empilage multicouche mesuree du cote du substrat est au moins 2,5 fois, 

avantageusement d'au moins 3 fois, et preferentiellement d'au moins 3,5 fois, voire 4 

fois, superieure a la reflexion lumineuse du substrat verrier revetu de l'empilage 

5 multicouche mesuree du cote de l'empilage. De preference, la reflexion lumineuse 

mesuree cote substrat est superieure d'au moins 14%, d'au moins 16%, de 

preference d'au moins 20% et avantageusement d'au moins 25%, a la reflexion 

lumineuse mesuree cote empilage 

On peut ainsi obtenir une reflexion lumineuse exterieure fort elevee 

10 procurant un effet esthetique tres marque tout en conservant une bonne visibilite au 

travers du vitrage vu a partir de l'interieur de l'espace ferme par le vitrage. 

Selon un mode prefere de realisation de l'invention, la reflexion 

lumineuse mesuree du cote substrat est d'au moins 27%, de preference d'au moins 

30%, et avantageusement d'au moins 35%. 

15 Pour obtenir une reflexion lumineuse elevee du cote du substrat et une 

difference elevee entre les reflexions des deux cotes du substrat revetu, it y a 

differentes possibilites de realisation. Un moyen efficace dans le cadre des vitrages 

transparents qui font l'objet de l'invention est d'influencer favorablement l'effet 

interferentiel 	entre 	les 	couches. 	La 	aussi, 	differentes 	possibilites 	peuvent 	'etre 

20 envisagees. Mais l'effet interferentiel influence fortement les teintes obtenues en 

reflexion et transmission. De preference, l'epaisseur optique virtuelle L du premier 

revetement dielectrique, 	dispose 	entre 	le 	substrat et la 	couche 	absorbant le 

rayonnement solaire, a une valeur inferieure ou egale a 25 nm ou meme inferieure 

ou 	egale 	a 	20 	nm, 	avantageusement 	inferieure 	ou 	egale 	a 	17 	nm, 	et 

25 preferentiellement inferieure ou egale 	a 	15 nm. 	Cette 	caracteristique favorise 

l'obtention d'une reflexion lumineuse elevee du cote du substrat, tout en ayant la 

possibilite de conserver la teinte requise. De preference, l'epaisseur optique virtuelle 

L 	du 	premier 	revetement 	dielectrique 	est 	comprise 	entre 	5 	et 	20 	nm, 

avantageusement entre 10 et 20, et preferentiellement entre 12 et 16 nm. Ceci 

30 permet d'obtenir un bon compromis entre une forte difference de reflexion entre les 
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deux faces, une teinte relativement neutre du cote substrat et un bonne resistance au 

traitement thermique. 

L'epaisseur optique virtuelle L d'un revetement dielectrique est definie, 

dans le cadre de la presente invention, comme etant la somme des epaisseurs 

5 geometriques (physiques) en nm de chacun des materiaux dielectriques formant le 

revetement dielectrique multipliees par l'indice de refraction n a 550 nm de chacun 

des 	materiaux 	diminue 	de 	l'indice 	de 	refraction 	du 	gaz 	de 	l'atmosphere 

environnante. 	Pour un revetement forme de plusieurs materiaux dielectriques 

differents, la valeur L s'obtient en faisant la somme des resultats des multiplications 

10 de l'epaisseur geometriques (e) en nm de chacun des materiaux par la valeur 

obtenue en soustrayant la valeur de l'indice de refraction a 550 nm de l'atmosphere, 

en general de l'air, soit la valeur 1, de l'indice de refraction n a 550 nm du materiau 

correspondant [L = e x (11D 550.- pair 550), avec nD 550  = indice de refraction du 

materiau a 550 nm]. 

15 De preference, le second revetement dielectrique, disposee au-dela de 

la couche absorbant le rayonnement solaire par rapport au substrat, a une epaisseur 

totale virtuelle L comprise entre 35 et 85 nm, avantageusement entre 40 et 70 nm, et 

preferentiellement entre 45 et 65 nm et idealement entre 50 et 60 nm, et l'indice de 

refraction n moyen du revetement est superieur a 1,5. Cette caracteristique permet a 

20 la fois d'obtenir aisement a la fois une reflexion exterieure elevee et une reflexion 

interieure faible, tout en ayant une teinte en reflexion exterieure acceptable et 

agreable esthetiquement. 

Avantageusement, 	l'epaisseur 	optique 	virtuelle 	L 	du 	premier 

revetement dielectrique est comprise entre 10 et 20 nm, et l'epaisseur totale virtuelle 

25 L du second revetement dielectrique est comprise entre 45 et 65 nm, de preference 

entre 50 et 60 nm. On reunit ainsi les meilleures conditions pour obtenir une haute 

reflexion 	cote 	substrat 	avec 	une 	faible 	reflexion 	cote 	couche 	et 	une 	teinte 

relativement neutre en reflexion cote substrat. 

De 	preference, 	l'epaisseur 	virtuelle 	L 	du 	premier 	revetement 

30 dielectrique, disposee entre le substrat et la couche absorbant le rayonnement solaire, 
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est au moins une fois et demi plus epaisse ou plus mince que l'epaisseur virtuelle L 

du dernier revetement dielectrique de l'empilage multicouches dispose au-dessus de 

la couche absorbant l'infrarouge par rapport au substrat. Cette caracteristique facilite 

l'adaptation des effets d'interference. 	De preference, 	l'epaisseur virtuelle 	L du 

5 premier revetement dielectrique, disposee entre le substrat et la couche absorbant le 

rayonnement solaire, est au moins une fois et demi plus mince, avantageusement 

deux fois, et preferentiellement trois fois, plus mince que l'epaisseur virtuelle L du 

dernier revetement dielectrique de l'empilage multicouches dispose au-dessus de la 

couche absorbant l'infrarouge par rapport au substrat. 

10 Comme déjà indique ci-avant, un des materiaux dielectriques preferes 

pour former les dits revetements dielectriques, et en particulier le second revetement 

dispose au-dessus de la couche fonctionnelle, est le nitrure de silicium qui a un indice 

de refraction compris entre 1,9 et 2,05. Toutefois, comme déjà explique egalement, 

le revetement dielectrique peut inclure des couches d'autres materiaux dielectriques 

15 que le nitrure de silicium. De preference, le revetement en materiau dielectrique 

dispose au-dessus de la couche absorbant le rayonnement solaire comprend un 

materiau ayant un indice de refraction eleve, superieur a 2, et avantageusement 

superieur a 2,1. Dans le cadre de la presente invention, ce dielectrique a haut indice 

de refraction est de preference un materiau qui supporte le traitement thermique sans 

20 modification structurelle significative. Un exemple specifique d'un tel materiau est de 

l'oxyde de titane dope ou en mélange, par exemple avec du zirconium ou du 

niobium, notamment un mélange d'oxyde de titane et d'oxyde de zirconium a raison 

de 40 a 60% chacun. Un autre exemple d'un tel materiau est l'oxyde de zirconium. 

De preference, ce materiau a haut indice est dispose entre la couche absorbant le 

25 rayonnement solaire et la couche dielectrique la plus exterieure de l'empilage. 

30 

La couche absorbant le rayonnement solaire peut etre un nitrure, tel 

que TiN, CrN, WN, NbN, TaN, ZrN ou NiCrN, ou un mélange de ces nitrures. Ces 

nitrures peuvent aussi etre partiellement oxydes. De preference, la couche absorbant 

le rayonnement solaire est une couche essentiellement metallique, tel que NiCr, W, 

Nb, Zr, Ta, l'inox, ou des alliages a base de Ni et/ou de Cr. 
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De preference, la couche absorbant le rayonnement solaire est une 

couche metallique a base d'un metal ayant un coefficient d'extinction k compris entre 

2 et 4,5 dans la gamme du spectre visible allant de 380 nm a 750 nm. 

De preference, la couche absorbant le rayonnement solaire est une 

5 couche d'un alliage a base NiCr et de W, un alliage a base de Cr et de Zr, un alliage 

a base de W et de Zr ou Cr, ou un alliage a base de W et de Ta. Ces alliages se sont 

averes tres avantageux pour former des couches absorbant le rayonnement solaire 

qui 	supportent 	aisement 	le 	traitement thermique 	a 	haute 	temperature 	sans 

deterioration 	significative 	de 	leurs 	proprietes. 	Ces 	alliages 	peuvent 	inclurent 

10 egalement un metal supplementaire selectionne parmi Ti, Nb, Ta, Ni et Sn. 

Selon certains exemples preferes de mise en oeuvre de l'invention, la 

couche absorbant le rayonnement solaire est une couche d'un alliage NiCrW 

entouree d'un premier revetement dielectrique forme essentiellement de nitrure de 

silicium d'une epaisseur geometrique comprise entre 10 et 20 nm et d'un second 

15 revetement dielectrique forme essentiellement de nitrure de silicium d'une epaisseur 

geometrique comprise entre 50 et 65 nm. Selon d'autres exemples preferes, la 

couche absorbant le rayonnement solaire est une couche d'un alliage NiCr entouree 

d'un premier revetement dielectrique forme essentiellement de nitrure de silicium 

d'une epaisseur geometrique comprise entre 10 et 20 nm et d'un second revetement 

20 dielectrique forme essentiellement de nitrure de silicium d'une epaisseur geometrique 

comprise entre 55 et 60 nm. Selon encore d'autres exemples preferes, la couche 

absorbant le rayonnement solaire est une couche d'un alliage CrZr entouree d'un 

premier revetement dielectrique forme essentiellement de nitrure de silicium d'une 

epaisseur geometrique comprise entre 10 et 20 nm et d'un second revetement 

25 dielectrique forme essentiellement de nitrure de silicium d'une epaisseur geometrique 

comprise entre 60 et 66 nm. 

De preference, la couche absorbant le rayonnement solaire a une 

epaisseur geometrique comprise entre 3 et 40 nm, voire entre 3 et 30 nm, de 

preference comprise entre 5 et 25 nm. De preference, la couche absorbant le 

30 rayonnement solaire a de preference une epaisseur geometrique comprise entre 10 et 

25 nm, et avantageusement comprise entre 12 et 22 nm. Une telle couche absorbant 
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le rayonnement solaire est adequate pour constituer la couche fonctionnelle de 

l'empilage multicouches, c'est-a-dire la couche fondamentale pour l'obtention des 

proprietes 	de 	controle 	solaire. 	On peut 	obtenir 	ainsi 	aisement un 	empilage 

multicouches extremement simple et tres resistant. 

5 De preference, les deux revetements dielectriques enserrant la couche 

absorbant le rayonnement solaire sont a base de nitrure de silicium ou de nitrure 

d'aluminium. Ceci assure une tres bonne protection de la couche metallique 

absorbant le rayonnement solaire pendant le traitement thermique a temperature 

elevee. 

10 D'autres couches additionnelles peuvent etre ajoutees, soit directement 

sur le substrat, soit en tant que couche externe de protection, soit a l'interieur de 

l'empilage de l'empilage multicouches, afin de procurer a l'empilage multicouches de 

base des proprietes et/ou des protections supplementaires, telles que par exemple 

une 	protection 	externe 	supplementaire 	contre 	les 	agressions 	mecaniques 	ou 

15 chimiques, par exemple formee par une mélange d'oxyde de titane et d'oxyde de 

zirconium, une barriere contre les alcali provenant du substrat, des proprietes 

optiques 	differentes, 	une 	amelioration 	des proprietes 	electriques 	des 	couches 

metalliques, une amelioration du taux de depot, ou toute fonctions supplementaires. 

Les couches additionnelles doivent toutefois de preference etre choisies afin qu'elles 

20 ne perturbent pas l'aptitude de l'empilage multicouches a subir un traitement 

thermique a haute temperature. En particulier, on veillera avantageusement a ce que 

ces couches additionnelles ne subissent pas de modifications substantielles, et 

notamment des modifications de structure, lors du traitement thermique pour eviter 

qu'elles 	n'entrainent 	des 	modifications 	des 	proprietes 	optiques 	de 	l'empilage 

25 multicouches au cours du traitement thermique. 

Les traitements thermiques, notamment de type bombage/trempe, 

peuvent aussi induire des modifications plus ou moins sensibles des proprietes 

optiques et notamment des teintes. Preferentiellement, ces variation doivent etre 

minimisees de telle sorte que traites ou non thermiquement les vitrages presentent 

30 une apparence pratiquement inchangee. 
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Traditionnellement la mesure des variations s'effectue a partir des 

coordonnees du systeme CIELAB. La variation est exprimee par l'expression notee 

AE*, expression correspondant a la formule : 

AE* = (AL*2 + Aa*2 + Ab*2)1/2 

5 OU AL* represente la difference entre les coordonnees colorimetriques 

L* du vitrage avant et apres traitement thermique, 

Aa* represente la difference entre les coordonnees colorimetriques a* 

du vitrage avant et apres traitement thermique, 

Ab* represente la difference entre les coordonnees colorimetriques b* 

10 	du vitrage avant et apres traitement thermique, 

Plus particulierement, et de preference, le vitrage selon l'invention 

presente une variation colorimetrique en reflexion cote face substrat, AE*r, : 

AE*
r, 
 = (AL*r:+ Aa*r:+ Ab*

r:)
1/2 

inferieure a 8, preferentiellement inferieure a 5, avantageusement 

15 	inferieure a 3, et meme preferentiellement inferieure a 2, lorsque ledit vitrage est 

soumis a une temperature d'au moins 630°C et d'au plus 670°C pendant 7 minutes. 

L'invention est particulierement utile pour l'obtention d'une tres bonne 

stabilite de la teinte en reflexion cote substrat lors d'un traitement thermique a 

temperature elevee de trempe et/ou bombage. La teinte en reflexion cote substrat est, 

20 	dans beaucoup d'applications, la teinte la plus remarquee d'un observateur, car c'est 

cette face qui attire son attention selon les conditions d'utilisation du vitrage. La 

moindre difference de teinte est donc plus facilement apparente. 

De maniere additionnelle, le vitrage selon l'invention presente aussi, de 

preference, une variation colorimetrique en transmission, AE*fr: 

25 AE*fr  = (AL*,r2 +Aagv+Ab*
fr

2)1/2 

inferieure a 8, preferentiellement inferieure a 5, plus preferentiellement 

inferieure a 3, lorsque ledit vitrage est soumis a une temperature d'au moins 630°C 

et d'au plus 670°C pendant 7 minutes. 

Le vitrage selon l'invention presente de maniere additionnelle ou non 

30 	au deux proprietes precedentes, une variation colorimetrique en reflexion cote face 

couche, AE*rc, telle que : 
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AE*rc  = (AL*rc2 + Aerc2+ Avrc2)1/2 

inferieure 8, preferentiellement inferieure a 5, lorsque ledit vitrage est 

soumis a une temperature d'au moins 630°C et d'au plus 670°C pendant 7 minutes. 

Selon un mode de realisation particulier, le vitrage selon l'invention est 

5 tel que l'epaisseur de la couche absorbant le rayonnement solaire est choisie de 

fawn a ce que la transmission lumineuse pour un substrat constitue de verre clair de 

4 mm d'epaisseur soit au moins egale a 2% et au plus egale a 75%. Dans le cas de 

l'utilisation en tant que toit de vehicule automobile, la transmission lumineuse sera de 

preference entre 2 et 10%, avantageusement entre 6 et 8%. Dans le cas d'application 

10 en batiment, la transmission lumineuse sera de preference entre 10 et 70%, 

avantageusement entre 	10% 	et 	60%, 	favorablement 	entre 	10 	et 50%, 	et 

preferentiellement entre 20 et 40%. En effet, la couche absorbant le rayonnement 

solaire commande les transmissions lumineuses et energetiques, de sorte que plus 

celle-ci est epaisse plus elle absorbe. 

15 Les vitrages selon l'invention trouvent des applications diverses en 

adaptant leurs proprietes par un ajustement des couches et notamment de leurs 

epaisseurs. 

Les vitrages selon l'invention peuvent faire partie de vitrages doubles et 

dans ce cas l'empilage multicouches peut etre dispose dans l'espace entre les deux 

20 feuilles de verre, 	ce qui limite les risques d'alteration notamment mecanique. 

Neanmoins 	une 	des 	caracteristiques 	significative 	des 	empilages 	multicouches 

proposes pour les vitrages selon l'invention est leur resistance tant mecanique que 

chimique. 	Cette resistance est telle qu'ils peuvent etre utilises avec l'empilage 

multicouches exposé sans autre protection. Dans ce dernier cas le vitrage peut aussi 

25 bien se composer d'une seule feuille de verre, les empilages multicouches etant 

appliqués sur une face de cette feuille. II peut aussi s'agir d'un vitrage feuillete 

comprenant deux feuilles de verre, ou plus, les feuilles etant reunies au moyen de 

feuilles 	intercalaires 	de 	materiau 	thermoplastique 	suivant 	les 	techniques 

traditionnelles dans ce domaine. 

30 Dans ces applications sur un vitrage unique l'empilage multicouches 

n'est pas protégé de l'environnement. Meme dans le cas de vitrage feuillete, les 
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couches peuvent etre sur une face externe pour qu'elles puissent jouer leur role dans 

le controle de transmission energetique en agissant sur l'emissivite de la surface. 

Le vitrage selon l'invention trouve donc son application comme 

element vitre de vehicule automobile : toit, fenetre laterale, lunette arriere (l'empilage 

5 multicouches etant de preference sur la face exposee vers l'habitacle) et element de 

vitrage de batiments. 

Le vitrage selon l'invention trouve aussi son application comme 

element vitre d'appareil electromenager tel qu'une porte de four, ou it peut aussi 

apporte un effet esthetique recherché. II resiste bien aux differentes agressions 

10 chimiques et/ou mecaniques dues a ce type particulier d'application. 

Comme déjà indique ci-dessus a plusieurs reprises, le vitrage selon 

l'invention trouve bien stir egalement son application comme element vitre d'un 

batiment. Dans ce cas d'application, le vitrage peut former un vitrage double ou 

triple avec l'empilage multicouches dispose face a l'espace clos a l'interieur du vitrage 

15 multiple. 	Le 	vitrage 	peut 	aussi 	former 	un 	vitrage 	feuillete 	dont 	l'empilage 

multicouches peut etre en contact avec la matiere adhesive thermoplastique reliant 

les 	substrats, 	en 	general, 	du 	PVB. 	Le 	vitrage 	selon 	l'invention 	est toutefois 

particulierement utile lorsque l'empilage multicouches est face a l'environnement 

externe, 	que 	ce 	soit 	un 	simple 	vitrage 	ou 	un 	vitrage 	feuillete, 	mais 	aussi 

20 eventuellement un vitrage multiple. 

Bien entendu, le substrat verrier peut etre un verre teinte dans la 

masse, tel qu'un verre gris, bleu ou vert, pour absorber en plus le rayonnement 

solaire, ou pour former un espace prive a faible transmission lumineuse afin de 

dissimuler l'habitacle du vehicule, ou un bureau dans un batiment, aux regards 

25 externes. 

5. 	Description de modes preferes de realisation de l'invention 

Des exemples de vitrages selon l'invention mais egalement des 

exemples comparatifs (« R ») sont donnes dans le tableau I ci-apres. Les proprietes 

optiques sont definies pour des vitrages dont le substrat est en verre "float" ordinaire 
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clair de 4 mm d'epaisseur. Les couches sont dans l'ordre, de gauche a droite, en 

partant du verre. Les epaisseurs geometriques approximatives sont exprimees en nm. 

Tableau I : Exemples de vitrages selon l'invention et comparatifs des 

performances de vitrages selon l'invention avec des vitrages de l'art anterieur, les 

5 revetements etant deposes sur du verre clair ayant une epaisseur de 4 mm. Les 

transmissions lumineuses (TL) et les reflexions lumineuses cote couche (Rc) et cote 

verre (Rg) sont aussi indiquees (en %) pour certains exemples. 

Les 	couches 	absorbant 	le 	rayonnement 	solaire 	et 	les 	couches 

dielectriques 	sont 	appliquees 	par 	une 	technique 	de 	pulverisation 	cathodique 

10 ("sputtering") dans des conditions usuelles pour ce type de technique. En variante, les 

couches dielectriques sont appliquees par la technique bien connue appelee PECVD 

(« Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition ») ou depot chimique en phase 

vapeur assiste par plasma. 

Les couches dielectriques de nitrure de silicium sont produites a partir 

15 de cibles metalliques dans une atmosphere constituee d'un mélange d'argon (30- 

70%) et d'azote (70-30%) sous une pression totale de 4mTorr (0,53Pa). Les couches 

de chrome-zirconium (40% en poids de Cr et 60% de zirconium dans l'alliage CrZr), 

les couches de nickel-chrome (Nickel/Chrome 80/20) et les couches de nickel-chrome 

(Nickel/Chrome 80/20)-tungstene (50% en poids de NiCr et 50% de W dans l'alliage 

20 NiCrW) sont deposees a partir de cathodes metalliques en atmosphere d'argon seul. 

Les couches dielectriques d'oxyde de silicium sont produites au depart d'une cible a 

base de silicium dans un atmosphere contenant de l'argon et de l'oxygene. 

Sur les echantillons on mesure la transmission lumineuse TL et la 

reflexion lumineuse du cote substrat avec l'Illuminant D65, 2°. Les coordonnees 

25 colorimetriques L*, a*, b*, CIE, sont egalement mesurees avant et apres traitement 

thermique ave l'Illuminant D65, 10°. L'angle sous lequel les mesures sont faites est 

de 8°. 

Les echantillons sont soumis a un traitement thermique comprenant le 

maintien a 670°C pendant 8 min et 30 sec. Les variations de transmission et de 

30 reflexion en AE* sont egalement donnees dans le tableau I. Dans ce tableau, les 

notations SiN designent les nitrures de silicium sans representer une formule 
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chimique, etant entendu que les produits obtenus ne sont pas necessairement 

rigoureusement stcechiometriques, mais sont ceux obtenus dans les conditions de 

depot indiquees et qui sont voisins des produits stcechiometriques. Les couches en 

SiN peuvent contenir jusqu'a environ maximum 10% en poids d'aluminium 

provenant de la cible. Les couches SiN ont un indice de refraction n=2,03 a 550 nm. 

Le revetement dielectrique peut en outre etre constitue de plusieurs couches 

individuelles comprenant ou consistant essentiellement en ces memes materiaux. 

Les chiffres entre parentheses sont les epaisseurs physiques en nm des 

differentes couches. 	Les proprietes (en % pour la transmission et la reflexion 

lumineuses) sont donnees en vitrage monolithique apres traitement thermique. 

L'appellation « TZO » represente un oxyde mixte comprenant 50% de TiO2  et 50% 

de Zr02. Les couches TZO ont un indice de refraction n=2,3 a 550 nm. 

Ex. Empilage multicouches TL Rc Rg AE*T1  AE*R, AE*R, 

R1 SiN (20)/NiCrW (8,5)/SiN (35) 31,6 19,3 24,6 0,7 1,9 1,7 

R2 SiN (20)/NiCrW (13,7)/SiN (35) 19,9 25,7 32,7 1,3 1,3 0,9 

R3 SiN (20)/NiCrW (22)/SiN (35) 10,19 33 41,4 3 2,1 0,3 

R4 SiN (87)/NiCrW (13,7)/SiN (30) 20,67 31,9 21,6 2 3 0,8 

1 SiN (13)/CrZr (6,7)/SiN (50,6) 33,8 7,4 34,6 

2 SiN (13)/CrZr (10,3)/SiN (46,7) 23,5 13,8 39,9 

3 SiN (79,2)/CrZr (14)/SiN (50,1) 22,2 15 30,9 

4 SiN (16,4)/CrZr (7,6)/TZO 

(24,1)/SiN (25) 

31,3 8,6 39 

5 
SiN (13)/CrZr (11,6)/TZO 

(21,4)/SiN (25) 21,6 12,7 	 44,7 

6 
SiN (13,4)/CrZr (21,3)/TZO 

(18,2)/SiN (31,3) 10,8 15,7 51,2 
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7 
SiN (78)/CrZr (14,7)/TZO 

(22,5)/SiN (25,1) 22 13,4 33 

8 SiN (15)/NiCrW (9,8)/SiN (50,6) 32,5 6 34,6 0,6 6 1 

9 SiN (15)/NiCrW (15,4)/SiN (48,2) 21,6 11,5 40,1 0,9 5,3 0,7 

10 SiN (15)/NiCrW (24,5)/SiN (48) 10,5 17,5 45 2,1 3,7 1,5 

11 SiN (78,4)/NiCrW (18)/SiN (49,5) 20,4 14,9 30,9 1,2 4,9 0,7 

12 SiN (15)/NiCrW (10,1)/TZO 

(29,7)/SiN (20) 

32,4 6,1 39,2 1,2 3,1 0,9 

13 
SiN (15)/NiCrW (16,2)/TZO 

(27,2)/SiN (20) 21,1 9,2 45,1 0,9 2,6 0,9 

14 
SiN (15)/NiCrW (25)/TZO 

(13,2)/SiN (34,7) 10,8 14,9 47,7 0,4 2,8 0,6 

15 
SiN (75,4)/NiCrW (18,9)/TZO 

(23,7)/SiN (23,6) 21,3 11,9 33,5 1,4 1,4 0,3 

Les 	coordonnees 	colorimetriques 	(L*a*b* 	CIE) 	des 	exemples 

comparatifs et de certains exemples selon l'invention sont donnees dans le tableau II 

ci-dessous en reflexion cote substrat et en transmission. 

Tableau II 

Reflexion cote verre RG  Transmission 
Ex. L* a* b* L* a* b* 

R1 56,8 -1,97 -3,5 63,14 -0,81 -4,51 

R2 63,93 -1,66 -0,86 51,89 -0,98 -5,1 

R3 70,38 -1,32 2,96 38,28 -1,08 -2,49 

R4 54,23 -3,43 -17,41 52,52 -0,45 2,38 

1 65,28 -3,2 -1,74 64,02 -2,18 -1,93 
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2 69,45 -2,66 -0,2 53,77 -2,39 -2 

vue du 

faible, 

effet miroir, et 

constate aussi 

la gamme 

avec 

qu'avec un 

eleve entre les 

avec une teinte 

negative de la 

l'invention 

EN1096-

l'invention 

9227-2006, 

pendant 

3 62,41 -3,08 -12,22 52,59 -2,58 7,41 

4 68,7 -3,3 -2,0 

5 72,6 -2,7 -1,3 

6 75,5 -1,7 6 

7 64,6 -3,1 -11,9 

Les exemples selon l'invention ont une reflexion exterieure, 

cote du substrat, elevee et une reflexion interieure, vue du cote de l'empilage, 

ce qui donne une brillance et un éclat fournissant un effet esthetique particulierement 

marquant tout en conservant une reflexion interieure faible, donc sans 

une teinte en reflexion repondant aux criteres commerciaux. On 

qu'une epaisseur du second revetement dielectrique se trouvant dans 

preferee permet d'obtenir plus aisement cet effet esthetique, et particulierement 

un premier revetement dielectrique mince. L'exemple 3 montre aussi 

premier revetement dielectrique epais, mais en conservant un ratio 

deux revetements dielectriques, on peut obtenir cet effet esthetique 

bleue particulierement soutenue, comme le montre la valeur fortement 

coordonnee colorimetrique b*. 

Les resistances mecanique et chimique des vitrages selon 

sont caracterisees par le passage avec succes des tests &finis dans la norme 

2 pour les revetements dits de classe B. En outre, les vitrages selon 

satisfont egalement aux exigences des tests suivants : 

■ au brouillard salin (NSS: Neutral Salt Spray) selon la norme ISO 

de preference pendant au moins 10 jours; 

■ a la chambre climatique selon la norme EN1036-2008, de preference 

au moins 10 jours; et 
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■ au test Cleveland selon la norme ISO 6270-1:1998, de preference pendant au 

moins 10 jours; 

■ au test de resistance acide (SO2) selon la norme EN 1096-2. 

■ Au test AWRT (Automatic web rub test) decrit ci-apres : Un piston recouvert 

5 d'un tissu en coton est mis en contact avec la couche a evaluer et oscille sur sa 

surface. Le piston porte un poids de maniere a appliquer une force de 33N 

sur un doigt de 17 mm de diametre. L'abrasion du coton sur la surface 

revetue va endommager (enlever) la couche apres un certain nombre de 

cycles. Le test est utilise pour definir la limite avant que la couche ne se 

10 decolore (enlevement partiel de la couche) et que des griffes n'apparaissent 

dans la couche. Le test est realise pour 10, 50, 100, 250, 500 et 1000 cycles, 

a divers endroits separes sur rechantillon. L'echantillon est observe sous un 

ciel artificiel pour determiner si une &coloration ou des griffes peuvent etre 

vues sur rechantillon. Le resultat AWRT indique le nombre de cycles ne 

15 donnant pas ou tres peu de degradation (non visible a l'ceil nu sous un ciel 

artificiel uniforme a 80 cm de distance de rechantillon). 

■ au test DBT (Dry Brush test) selon la norme ASTM D2486-00 (methode de 

test "Au), de preference pendant au moins 1000 cycles 

et ce avant et apres eventuel traitement thermique. 

20 Bien entendu, l'invention n'est pas limitee aux exemples de realisation 

mentionnes ci-dessus. 
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REVENDICATIONS 

1. Vitrage transparent de controle solaire comportant sur au moins 

l'une 	des 	faces 	d'un 	substrat 	verrier 	un 	empilage 	multicouches 	transparent 

comprenant une couche absorbant le rayonnement solaire d'au moins 3 nm 

d'epaisseur 	geometrique 	et 	des 	premier 	et 	second 	revetements 	dielectriques 

5 encadrant ladite couche absorbant le rayonnement solaire, caracterise en ce que la 

reflexion lumineuse du substrat verrier revetu de l'empilage multicouche mesuree du 

cote du substrat est d'au moins 20% et est au moins le double de la reflexion 

lumineuse du substrat verrier revetu de l'empilage multicouche mesuree du cote de 

l'empilage, et en ce que la teinte en reflexion cote substrat presente une valeur de la 

10 coordonnee colorimetrique a* inferieure a 2 et une valeur de la coordonnee 

colorimetrique b* inferieure a 5. 

2. Vitrage selon la revendication 1, caracterise en ce que la reflexion 

lumineuse du substrat verrier revetu de l'empilage multicouche mesuree du cote du 

substrat est au moins 2,5 fois, de preference d'au moins 3 fois, et avantageusement 

15 d'au moins 3,5 fois, superieure a la reflexion lumineuse du substrat verrier revetu de 

l'empilage multicouche mesuree du cote de l'empilage. 

3. Vitrage selon l'une quelconque des revendications 	1 	ou 2, 

caracterise en ce que la reflexion lumineuse mesuree cote substrat est superieure d'au 

moins 14%, de preference d'au moins 20% et avantageusement d'au moins 25%, a 

20 la reflexion lumineuse mesuree cote empilage. 

4. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que la reflexion lumineuse mesuree du cote substrat est d'au moins 

27%, de preference d'au moins 30%, et avantageusement d'au moins 35%. 

25 

5. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que le second revetement dielectrique, disposee au-dela de la 

couche absorbant le rayonnement solaire par rapport au substrat, a une epaisseur 

totale virtuelle L comprise entre 35 et 85 nm, de preference entre 40 et 70 nm, et 

avantageusement entre 55 et 65 nm, L etant defini comme etant la somme des 

epaisseurs geometriques (physiques) en nm de chacun des materiaux dielectriques 

30 formant le revetement dielectrique multipliees par l'indice de refraction n a 550 nm 
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de chacun des materiaux diminue de l'indice de refraction du gaz de l'atmosphere 

environnante, et en ce que l'indice de refraction n moyen du revetement est 

superieur a 1,5. 

6. Vitrage selon la revendication 5, caracterise en ce que l'epaisseur 

5 virtuelle L du premier revetement dielectrique, disposee entre le substrat et la couche 

absorbant le rayonnement solaire, est au moins une fois et demi plus epaisse ou plus 

mince que l'epaisseur virtuelle L du dernier revetement dielectrique de l'empilage 

multicouches. 

7. Vitrage selon la revendication 6, caracterise en ce que l'epaisseur 

10 virtuelle L du premier revetement dielectrique, disposee entre le substrat et la couche 

absorbant le rayonnement solaire, est au moins une fois et demi plus mince, de 

preference deux fois, et avantageusement trois fois, plus mince que l'epaisseur 

virtuelle L du dernier revetement dielectrique de l'empilage multicouches. 

15 

8. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que le second revetement en materiau dielectrique, dispose au-

dessus de la couche absorbant le rayonnement solaire, comprend un materiau ayant 

un indice de refraction eleve, superieur a 2, de preference superieur a 2,1. 

9. Vitrage selon la revendication 8, caracterise en ce que le second 

revetement en materiau dielectrique, dispose au-dessus de la couche absorbant le 

20 rayonnement solaire, comprend un mélange d'oxyde de titane et d'oxyde de 

zirconium ou de niobium. 

10. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que la couche absorbant le rayonnement solaire est forme d'un 

materiau ayant un coefficient d'extinction moyen, entre 380 nm et 750 nm, superieur 

25 a 1,2, et de preference superieur a 1,4. 

11. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que la couche absorbant le rayonnement solaire comprend un 

alliage a base NiCr et de W, un alliage a base de Cr et de Zr, un alliage a base de W 

et de Zr, ou un alliage a base de W et de Ta. 
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12. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que la couche absorbant le rayonnement solaire a une epaisseur 

geometrique comprise entre 3 et 40 nm, de preference comprise entre 5 et 25 nm. 

13. Vitrage selon la revendication 12, caracterise en ce que la couche 

5 	absorbant le rayonnement solaire a une epaisseur geometrique comprise entre 10 et 

25 nm, et de preference comprise entre 12 et 22 nm. 

14. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

caracterise en ce que les deux revetements dielectriques enserrant la couche 

absorbant le rayonnement solaire sont a base de nitrure de silicium ou de nitrure 

10 	d' aluminium. 

dont 

15. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes, 

la 	variation 	colorimetrique 	en 	transmission, 	,A,E*, 	est 	inferieure 	a 	8, 

preferentiellement est inferieure a 5, plus preferentiellement est inferieure a 3, lorsque 

ledit vitrage est soumis a une temperature d'au moins 630°C et d'au plus 670°C 

15 	pendant 7 minutes. 

16. Vitrage selon l'une quelconque des revendications precedentes 

dont la variation colorimetrique en reflexion cote face du substrat, AE*, est inferieure 

8, preferentiellement est inferieure a 5, plus preferentiellement est inferieure a 3, 

lorsque ledit vitrage est soumis a une temperature d'au moins 630°C et d'au plus 

20 	670°C pendant 7 minutes. 

17. Utilisation d'un vitrage de controle solaire selon une quelconque 

des revendications precedentes comme element vitre de vehicule automobile, 

comme element de vitrage de batiments ou comme element vitre d'un appareil 

electromenager tel qu'une porte de four de cuisson. 

25 


